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OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

Sintetizar y caracterizar fisicoquimica y fisicomecanicamente elastomeros de
poliuretano a partir de los polioles obtenidos de la modificacién del almidén de
yuca y el aceite de higuerilla por medio de reacciones de glucoxilacion vy

transesterificacion.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

« Modificar el aceite de higuerilla para aumentar la funcionalidad de hidroxilos
mediante el proceso de transesterificacién con pentaeritritol y la estructura del
almidén de yuca por medio de reacciones de glucoxilacion con etilenglicol y

glicerina.

« Sintetizar y caracterizar nuevos polioles a partir de la combinacion de las dos

modificaciones anteriores.

o Obtener elastomeros de poliuretano a partir de los polioles obtenidos producto

de la modificacion del almidén de yuca y el aceite de higuerilla.

e« Comparar los elastobmeros obtenidos y los elastomeros producidos por la
incorporacion del almidén de yuca sin modificacion alguna al aceite de

higuerilla.
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RESUMEN

TITULO
SINTESIS Y CARACTERIZACION DE ELASTOMEROS DE POLIURETANO A PARTIR DE
ALMIDON DE YUCA Y ACEITE DE HIGUERILLA MODIFICADOS. *

AUTORES )
JUAN CARLOS HERNANDEZ FUENTES
JOSE ANTONIO POSADA OTALORA*

PALABRAS CLAVES
Aceite de higuerilla, almidon, transesterificacion, glucoxilacién, pentaeritritol, glicerina,
etilenglicol, poliuretano.

CONTENIDO

En el presente trabajo se utilizé la reaccion de transesterificacion para modificar el aceite de
higuerilla con glicerina y pentaeritritol; se utilizd la reacciéon de glucoxilacion con etilenglicol y
glicerina para modificar la estructura del almidén de yuca. A partir de los productos de estas
reacciones se sintetizaron nuevos poliol-glucésidos con mayor funcionalidad hidroxilica que
fueron usados en la obtencidon de los poliuretanos.

Se encontré que las condiciones para llevar a cabo la reaccion de glucoxilaciéon son:
temperatura 110°C, tiempo 1 hora y como catalizador acido sulfurico concentrado. Los poliol-
glucésidos fueron caracterizados mediante la mediciéon de viscosidad, indice de hidroxilo,
gravedad especifica y espectroscopia infrarroja. Los poliol-glucésidos obtenidos a partir de la
modificacion con glicerina presentaron mayor indice de hidroxilo que los producidos con
etilenglicol.

Los elastémeros se obtuvieron con relaciones NCO/OH de 0,7 y 0.9 con los poliol-glucésidos
escogidos e isoforona diisocianato; el tiempo de curado fue de 4 horas a temperatura
ambiente y 12 horas a una temperatura de 90°C.

Los poliuretanos obtenidos a partir de los poliol-glucésidos presentaron mejores propiedades
fisicoquimicas, fisicomecanicas y térmicas que los poliuretanos producidos con
suspensiones y poliol-suspensiones de almidén, lo cual muestra la influencia del glucdsido
en la estructura del poliuretano, la cual permite un mayor entrecruzamiento en la red.

Proyecto de grado
" Facultad de Ingenierias Fisico -Quimicas, Ingenieria Quimica, Ing. Quimico. Jorge E.
Pulido F. Ing. Quimico. Alvaro Ramirez Garcia.



ABSTRACT

TITLE
PREPARATION AND CHARACTERIZATION OF POLYURETHANE ELASTOMERS FROM
STARCH AND MODIFIED CASTOR OIL”

AUTHORS )
JUAN CARLOS HERNANDEZ FUENTES
JOSE ANTONIO POSADA OTALORA*

KEY WORDS
Castor oil, starch, transesterification, glycosylation, pentaerythritol, glycerin, ethylenglicol,
polyurethanes.

CONTAINED

In the present work the transesterification reaction was used to modify the castor oil with
glycerin and pentaerythritol; the glycosylation whit ethylenglicol and glycerin reaction was
used to modify the structure of the starch. From the products of these reactions new polyol-
glycoside were synthesized with a greater hydroxylic functionality than which were used in
the polyurethanes obtention.

It was found that the conditions to carry out the glycosylation reaction were: Temperature
110°C, time 1 h and concentrated sulfuric acid as catalyst. the polyol-glycoside were
characterized by the viscosity measurement, hydroxyl value, specific gravity and infrared
spectroscopy. The obtained polyol-glycoside from the modification with glycerin had larger
hydroxyl value than the polyol-glycoside produced with ethylenglicol.

The polyurethane elastomers were obtained with relations NCO/OH = 0.7 and 0.9 whit the
chosen polyol-glycoside and isophorone diisocyanate; the time of curing was 4 hours at
environmental temperature and 12 hours at 90 °C of temperature.

The obtained polyurethanes from the polyol-glycoside had better physical-chemical, physical-
mechanical and thermical properties than the polyurethanes produced with suspensions and
starch poliol-suspensions which shows the glycoside influence in the polyurethane structure,
that allows a larger crosslinking in the network.

* Degree project

sk ok

Faculty of Physical-Chemistry Engineerings, Chemical Engineer. Jorge E. Pulido,
Chemical Engineer. Alvaro Ramirez Garcia.



INTRODUCCION

El uso de recursos renovables en la sintesis de elastbmeros son una alternativa
que ha crecido en interés en busca de reemplazar las materias primas
tradicionales, el aceite de higuerilla y el almidon de yuca por su disponibilidad y
bajo costo son una excelente opcién y presentan mejoras en las propiedades
fisicoquimicas y fisicomecanicas de los materiales producidos, permitiendo una
mayor aceptacion y aplicabilidad a nivel comercial e industrial.

Existen trabajos que utilizan aceite de higuerilla con y sin modificacién 3 1% 23-26.

34-3540) En el Grupo de Investigacion en Polimeros de la Universidad Industrial de
Santander se han realizado trabajos en los que se modificd aceite de higuerilla por
a) reaccion de transesterificacion con pentaeritritol y glicerina "% 19 y b)

6, 11

incorporacion de almidon de yuca © ', Se obtuvieron polioles, suspensiones vy

poliol-suspensiones de mayor indice de hidroxilo.

Al adicionar almidén de yuca sin ninguna modificacion al aceite de higuerilla para
obtener suspensiones y poliol-suspensiones que fueron utilizados para la sintesis
de elastomeros de poliuretano y redes interpenetradas de polimeros (IPN’s), no se
esta aprovechando completamente la estructura hidroxilica del almidén; debido a
que la mayoria de este actua como relleno dentro de la red de poliuretano y no

como punto de injertamiento y/o entrecruzamiento de enlaces uretano.

En este trabajo se modificd la estructura del almidén de yuca por medio de
reaccion de glucoxilacion; El aceite de higuerilla u otro poliol se modificé por
reaccion de transesterificacion con el glucésido resultante, el producto obtenido es
denominado poliol-glucésido, este se utilizd en la sintesis de poliuretanos que

mostraron mejores propiedades fisicoquimicas, fisicomecanicas y térmicas.



Adicionalmente se compararan las propiedades como resistencia a la tension,
modulo, elongacién maxima y dureza de los elastdmeros obtenidos a partir de
poliol-glucésidos con IPDI (isoforona diisocianato) que posee estructura ciclica,
con los materiales homdlogos obtenidos a partir de suspensiones y poliol-

suspensiones con MDI (metilen difenil diisocianato) de estructura aromatica.

Este documento inicialmente muestra conceptos tedricos basicos referentes a los
reactivos usados en la sintesis, las reacciones desarrolladas y los elastobmeros de
poliuretano, asi como los ensayos a realizar. Posteriormente se describe el
procedimiento experimental y las variables estudiadas. Luego se presentan los
resultados de la caracterizacion de poliol-glucésidos y poliuretanos obtenidos para
el analisis y comparacion con poliol-suspensiones y poliuretanos obtenidos en
trabajos anteriores. Finalmente se plantean conclusiones y recomendaciones. En
los anexos se encuentra la caracterizacion de la materia prima utilizada,
protocolos de sintesis y caracterizacion de los materiales, y resultados completos

de las diferentes pruebas realizadas.



1. MARCO TEORICO
1.1 POLIOLES (133%

Los alcoholes son compuestos organicos que contienen la estructura general
R-OH, en la cual el OH corresponde al grupo hidroxilo. Estos compuestos
fisicamente varian en un rango desde liquidos cristalinos livianos, como en el caso
de los alcoholes monohidricos, pasando por liquidos viscosos, hasta sélidos
incoloros como son los compuestos polihidricos cuando son puros con excepcion

del glicerol.

Los alcoholes que tienen dos grupos hidroxilo sobre atomos de carbono diferentes
se llaman glicoles. Los que contienen mas de dos grupos OH se llaman alcoholes
polihidricos o polioles; estos son compuestos estables, con elevados puntos de
ebulliciéon, no corrosivos y son materia prima importante para muchas clases de
polimeros incluyendo los esteres acrilicricos, resinas alquidicas, resinas epoxicas,

amino resinas, poliésteres, polimeros de vinil éter y poliuretanos. ©®

El glicol mas sencillo y al mismo tiempo mas importante es el etilenglicol o
etanodiol (C2HgOy). Este se emplea extensamente como aditivo anticongelante en
los radiadores de automoviles, como liquido de frenos hidraulicos, solvente
industrial de colorantes, como reactivo en la fabricacion de plasticos y resinas, y

muchas otras aplicaciones quimicas e industriales.

El glicerol, llamado comunmente glicerina, es un liquido viscoso que se obtiene
como subproducto durante la fabricacion del jabon, tiene amplio uso en

aplicaciones similares a las del etilenglicol. ¥



Figura 1. Estructura del a) etilenglicol y b) glicerina 1)

OH
Ho/\/ HO/\/\OH

a) b) OH

1.2 ACEITE DE HIGUERILLA 2029

Se extrae mediante el prensado de la semilla de la planta y posterior uso de
solventes; es un liquido viscoso amarillento, cuya composicion corresponde a
acidos grasos y ésteres de glicerol, posee un olor desagradable caracteristico, una
alta gravedad especifica que lo distingue de otros aceites, es soluble en solventes
organicos y es relativamente menos soluble en hidrocarburos alifaticos. Es uno de
los pocos glicéridos naturales casi puros, ya que aproximadamente el 90%
corresponde al acido ricinoléico; este se encuentra presente en el aceite en un
mayor porcentaje en forma de triglicérido (aproximadamente 70%) y el restante en

forma de diglicéridos.

Figura 2 Estructura del triglicérido del &cido ricinoléico. ¥

OH
CHg—O—Clli —(CHz);—CH=CH—CH; —CllH—(CH2)5—CH3
OH
CH— o—c! —(CHz);—CH=CH—CH —(|3H—(CH2)5—CH3
o or
CHZ—O—C”2 —(CHz);—CH=CH—CH; —CllH—(CH2)5—CH3

El 10% restante incluye los acidos grasos no hidroxilados como el linoléico, oleico,
estearico, linolénico, palmitico y dihidroxiestearico. El &cido estearico y el
dihidroxiestearico se encuentran en pequefias cantidades en el aceite de higuerilla

de grado industrial. (Ver anexo A)



Debido a las largas cadenas del acido graso, el aceite de higuerilla imparte
caracteristicas no polares a los polimeros de uretano que se ve reflejado en las
propiedades del material, particularmente en la buena resistencia al agua y la
flexibilidad. Su estructura trihidroxilica permite la produccion de sistemas de
uretano entrecruzados. Sin embargo, una desventaja del uso del aceite de
higuerilla es el bajo numero de hidroxilo, aproximadamente 2.7, que lleva a
obtener materiales con bajo mdédulo y baja velocidad de curado de los grupos

hidroxilo secundarios, que da como consecuencia una baja fuerza de tension.

1.3 ALMIDON DE YUCA * 13

El almidén es uno de los principales componentes de la yuca, aproximadamente el
88 %; se encuentra almacenado en granulos de forma redonda u ovalada con una
seccion aplanada; es un polvo blanco, inodoro, insoluble en agua fria, alcohol y
éter. Su férmula empirica es (CsH100s5), donde n puede variar entre 100 y 120000,
se encuentra en forma de moléculas de glucosa que se unen para formar largas

cadenas de almidon.

Tabla 1. Propiedades del almidén.

PROPIEDADES DEL ALMIDON
Tamano de granulo (um) 5-35
Densidad aprox. (g/cm?®) 1.6

Temperatura de ruptura (°C) 80
pH 6

Esta constituido principalmente por amilosa y amilopectina, carbohidratos
formados por unidades repetitivas de D-glucopiranosil unidas entre si por enlaces

glucosidicos a(1,4) y a(1,6) respectivamente, que le dan propiedades funcionales.



Figura 3. Estructura de la unidad de D-glucopiranosil. ®

La amilosa es un polimero lineal que constituye cerca del 15 - 20 % en peso del
almidon y tiene un peso molecular promedio de 1.5 millones; tiende a formar

peliculas flexibles y es un muy buen agente de revestimiento.

La amilopectina es un polimero ramificado, con un peso molecular promedio de 10
millones y se encuentra formando cerca del 80 - 85 % del peso del almidon;
debido a su estructura ramificada tiende a formar peliculas de bajas propiedades

mecanicas. "

Figura 4. Estructura de a) amilosa y b) amilopectina. ¥
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Este carbohidrato es ampliamente usado en el sector alimenticio, la industria textil,
papelera, de adhesivos y fotografica; recientemente ha venido incursionando para
la produccion de materiales poliméricos de mayor degradabilidad y como agente
entrecruzante, dada la presencia en su estructura de una elevada concentraciéon

de grupos hidroxilo.

1.4 ISOCIANATOS ©9

Su grupo funcional es: (-N=C=0); los isocianatos son compuestos cuya
caracteristica comun es su elevada reactividad quimica dado el alto contenido de
insaturaciones frente a compuestos que disponen de hidrogenos activos como
polioles, aminas, acidos y agua, donde el atomo de hidrogeno se une al nitrégeno
del isocianato y el remanente del compuesto del hidrégeno activo se une al

carbono del isocianato.

Los isocianatos mas utilizados en la industria son los diisocianatos, de los cuales
los mas comunes son: TDI, MDI, HDI, NDI, IPDI (ver figura 5).

La ISOFORONA DIISOCIANATO (IPDI) es una mezcla de isbmeros cis y trans, es
un liquido incoloro, de olor penetrante. EI DIISOCIANATO DE DIFENILMETANO
(MDI), es un solido blanco y funde a temperaturas entre 40 y 45 °C. A temperatura
ambiente, el MDI polimérico es el mas usado, es una mezcla de MDI y otros

poliisocianatos derivados de el mismo.



Figura 5. Estructura de los isocianatos mas usados comercialmente. (e1)

* Toluileno diisocianato (TDI) * Difenilmetano 4,4'-diisocianato (MDI)
CH, O
0y N O N——o0
*Hexametilen diisocianato (HDI) * Naftalen diisocianato (NDI)
N——=0
)
O//%N/\[\/L_/\N/%O o) :N
* Isoforona diisocianato (IPDI) * 2-Metil-1,3-fenileno diisocianato
HC Na O NE O
Ox. _N N
N CH,
0

H,C CH, NJ

1.5 REACCION DE TRANSESTERIFICACION ©29

El término de transesterificacion es generalmente usado para describir una clase

importante de reacciones organicas, donde un éster es transformado en otro a

través del intercambio del grupo alcoxi. Es una reaccién que ocurre por simple

mezcla de los reactivos, aunque la presencia de un catalizador (tipicamente un

acido o una base fuerte) acelera la velocidad de la reaccion.

En la transesterificacion de aceites vegetales, un triglicérido reacciona con un

alcohol en la presencia de un acido o base fuerte produciendo una mezcla de

ésteres alquilicos de acidos grasos y glicerol.



HQF_ OCOR’ Catalizador ROCOR’ + H2|C_ OH
H(|3— OCOR” + 3 ROH > ROCOR” + H(|3— OH
H,G— OCOR™ ROCOR™ +  H,C— OH

Triglicérido Alcohol Mezcla de alquil Esteres Glicerol

El proceso total es una secuencia de tres reacciones consecutivas irreversibles en
el cual di y monoglicéridos son formados como productos intermedios. La
estequiometria de la reaccion requiere un mol de triglicérido y tres moles de
alcohol; sin embargo un exceso de alcohol es usado para incrementar la
produccion de los ésteres alquilicos y permitir la separacion de fases del glicerol

formado. (¥

Al contrario de la hidrogenacion, en la obtencion de glicerol la transesterificacion
mantiene inmodificable la composicion de los acidos grasos y solo altera la
distribucion de los triglicéridos de acidos grasos. La estabilidad térmica frente a la
oxidacién del aceite se mantiene esencialmente inmodificada, pero se cambian
caracteristicas tales como el punto de fusion, la cristalizacion y el comportamiento

de recristalizacion.

Algunos aspectos tales como el catalizador, la relacion molar alcohol/aceite
vegetal, temperatura, pureza de los reactivos (principalmente contenido de agua) y
contenido de a&acidos grasos libres tienen influencia en el curso de la

transesterificacion.



1.6 REACCION DE GLUCOXILACION ®

Por medio de reaccion de glucoxilacién' se divide el almidén en unidades
monosacaridas. Cuando la reaccion se realiza con etilenglicol las unidades
monosacaridas que se obtienen son los isomeros Etil-a-D-glucésido y Etil-3-D-
glucosido; se obtienen los isomeros Glice-a-D-glucésido y Glice-3-D-glucésido

cuando se realiza con glicerina.

Catalizador H ZS O4
CHzOH
CH,OH H
+ — H
- H
CHaOH
L HO DCH,CH,OH
n 110-120°C OH
Almidén Etilenglicol Etil-a-D-glucésido
CH20H

OCH, CHyOH

Etil-B-D-glucésido

1.7 POLIURETANOS (1039

A nivel comercial la produccion de poliuretanos se basa en la reaccién de
compuestos hidroxilicos polifuncionales, como los poliésteres o poliéteres con
terminacion hidroxil con isocianatos polifuncionales. La reaccion de formacion de
poliuretanos procede como sigue ©%:

0] 0O
|| ||
n(HO-R-OH) + n(OCN-R—-NCO) »-|-O-R-O-C-NH-R-NH-C-| -
Comp. HidroxiloPolifuncimal Diisociando

n
Poliuretaro

! se entiende por glucoxilacion la ruptura del polisacarido
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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.

1.7.1 Elastomeros de Poliuretano.® ' Inicialmente fueron desarrollados a partir
de poliésteres saturados, diisocianatos y agentes entrecruzantes usados en el
curado; estos polimeros fueron los primeros uretanos en ser introducidos
comercialmente. Para su obtencién, ademas de poliésteres se han usado
poliéteres, glicoles y otros polioles de mayor peso molecular. Su proceso de
elaboracion es muy similar al de obtencion de espumas, sin embargo su principal
diferencia radica en el contenido de agua que deben tener las materias primas o
que debe agregarse, ya que la humedad reacciona con los grupos isocianatos,
produciendo CO,, el cual constituye el principal agente espumante, en la

obtencion de espumas de poliuretano.

Los elastomeros de poliuretano presentan una elevada resistencia a una amplia
variedad de solventes, incluyendo gasolina, hidrocarburos alifaticos y en menor
grado, hidrocarburos aromaticos; ademas, tienen una alta resistencia a la abrasion

y a la ruptura.

Las etapas involucradas en la preparacion de poliuretanos incluyen la preparacion
de un prepolimero de bajo peso molecular, extension de cadena para un polimero

soluble de alto peso molecular y un entrecruzamiento.

1.7.2 Relacién propiedad-estructura en Poliuretanos. ®® Debido a la variada
funcionalidad y diversidad de grupos sustituyentes en los reactantes, se obtiene un
amplio rango de estructuras en los poliuretanos que les imprimen ciertas

propiedades distinguiéndolos unos de otros.
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El aumento del grado de entrecruzamiento incrementa la rigidez, asi como el
punto de fusioén, la temperatura de transicion vitrea, reduce la elongacion y el

hinchamiento por solventes de polimeros amorfos.

La presencia de fuerzas intermoleculares fuertes en polimeros ramificados
favorece un alto modulo, fuerza de tension ultima, fuerza de traccion, densidad,
dureza y temperatura de transicion vitrea, reduce el hinchamiento por solventes.
La flexibilidad en la cadena de polimero favorece la elasticidad, bajos puntos de

fusion y bajas temperaturas de transicion vitrea.

Un incremento en la cristalizacion, generalmente produce una reduccion en la
solubilidad, elasticidad, elongacion, flexibilidad y un incremento en la fuerza a la

tension, punto de fusion y dureza.

1.8 ANALISIS Y ENSAYQS 3033

1.8.1 De poliol-glucésidos.

a) Indice de hidroxilo. La medicion se realizé con el fin de medir el aumento

en el numero de grupos OH en la modificacion del aceite de higuerilla.

b) Determinacion cualitativa de la presencia de almidén por yodometria.
El indicador utilizado en yodometria es el almidén; cuando este se calienta
en agua da diversos productos de descomposicion, entre ellos: la amilasa,
que da lugar a un color azul intenso con yodo en presencia de yoduro. La
sensibilidad del yodo disminuye también por accion del alcohol y el color
azul no aparece en concentraciones superiores al 50%. El color azul
desaparece a temperaturas superiores a la ambiente, pero vuelve a

formarse al enfriarse la mezcla.
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c)

1.8.2

Espectrometria de absorcién en el infrarrojo. La espectrometria de
absorcion y reflexion en el infrarrojo medio (entre 670 y 4000 cm™) es la
principal herramienta para la determinacién estructural de especies
organicas. Los espectros de absorcion, emision y reflexion en el infrarrojo,
de especies moleculares, se puede explicar asumiendo que todos son el
resultado de los distintos cambios energéticos producidos en las
transiciones de las moléculas de unos estados de energia vibracionales y
rotacionales a otros. El infrarrojo se limita a especies moleculares para las
cuales existen pequenas diferencias de energia entre los diferentes estados

vibracionales y rotacionales.
De elastomeros.

Solubilidad y ataque quimico. La disolucion de un polimero es un
proceso lento que acontece en dos fases. Primero, las moléculas de
disolvente se difunden lentamente dentro del polimero produciendo un gel
hinchado. Si las fuerzas intermoleculares polimero-polimero son superadas
por la introduccion de interacciones polimero-disolvente, puede tener lugar
la segunda fase de la disolucion en ella el gel se desintegra gradualmente.
Esta fase puede acelerarse por agitacion, incluso asi el proceso de
disolucion puede ser bastante lento (dias o semanas) para materiales de

muy alto peso molecular.

Existe una relacién entre el grado de reticulacién y el hinchamiento; los
polimeros reticulados, como los poliuretanos de aceite de higuerilla y

polioles derivados, no se disuelven, solamente se hinchan.
Analisis termogravimétrico (TGA). ®® En el analisis termogravimétrico se

utiliza una balanza sensible que registra continuamente la masa de una

muestra, colocada en una atmoésfera controlada, en funcidn de la
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temperatura o del tiempo al ir aumentando la temperatura de la muestra. La
representacion de la masa o del porcentaje de masa en funcion del tiempo
se denomina termograma o curva de descomposicion térmica. Aplicaciones
caracteristicas incluyen la evaluacion de la estabilidad térmica y
temperatura final de descomposicion, composicién e informacion sobre la
distribucion de secuencias en los copolimeros y composicion de polimeros
con relleno, analisis del proceso de degradacion térmica de los

elastomeros.

c) Deformacion en tensién. Esta se realiza por medida continuada de la
fuerza que se desarrolla mientras la muestra es alargada a velocidad
constante de tension. La curva generalizada de tension-deformacion para
plasticos se muestra en la figura 6 y sirve para definir algunas magnitudes,

tales como, mddulo, tension limite, resistencia y alargamiento en ruptura.

Figura 6. Curva generalizada de tension deformacién para plésticos.

__Alargamiento limite
{reblandecimiento)

T —

5I_argamiento
~ final |

Resistencia
final

-

Tension

Deformacién —

En la tabla 2 estan relacionadas las caracteristicas de las curvas de tension-
deformacién de varios tipos de polimeros. En la figura 7 se muestran curvas

tipicas de tension-deformacion.
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Tabla 2. Caracteristicas de las curvas de tensién-deformacioén en relacién con las propiedades

del polimero.
Descripcion del i Tension Tension Alargamiento
polimero Modulo Limite Final en laruptura
Blando, débil Bajo Baja Baja Moderado
Blando, tenaz Bajo Baja Tension limite Alto
Duro, fragil Alto Ninguna Moderada Bajo
Duro, resistente Alto Alta Alta Moderada
Duro, tenaz Alto Alta Alta Alto

Figura 7. Curvas de tension-deformacion para varios tipos de materiales poliméricos.

Blando y débil Duro vy fragil Blando y tenaz

Duro vy resistente Duro y tenaz

d) Dureza. La dureza es una propiedad compuesta que combina los
conceptos de resistencia a la penetracion, rayado, dafio superficial, etc. La
mayoria de los ensayos de dureza para los plasticos se basan en la
resistencia a la penetracion por un punzén que hace presién sobre el

plastico bajo una carga constante.
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1.9 ANTECEDENTES

1.9.1 Transesterificacion. 3" El primer proceso de transesterificacion reportado
se remonta a 1865, cuando Friedel y Kraft indicaron que en una mezcla de acetato
amilico y benzoato de etilo calentada a 300°C, aparecen en el medio de reaccion
los correspondientes acetatos de etilo y benzoato amilico. Hacia el afio de 1970
Conde trabajo en la cinética de la transesterificacion del aceite de higuerilla.

s. (216.36.39 ) g poliuretanos fueron descubiertos en 1937 por

1.9.2 Poliuretano
Bayer y colaboradores, a través de la polimerizacion por adicion de diisocianatos
con 1,4- butilenglicol. Hacia la Il Guerra Mundial los laboratorios Bayer
desarrollaron campos de aplicacion para los poliuretanos: espumas rigidas,
adhesivos y recubrimientos. El desarrollo de elastomeros de poliuretano y
espumas flexibles basado en poliésteres fue descubierto por Bayer en 1950 y
1952 respectivamente y en 1953 Du Pont anuncia una espuma flexible de
poli(éter-uretano). Hacia 1967 “General Latex and Chemical Corporation” patenta
la preparacion de espumas rigidas de poliuretano usando como componente
activo de hidrégeno una mezcla del producto de transesterificacion de aceite de

higuerilla con pentaeritritol y polioles de poliéster.

1.9.3 Aceite de higuerilla. ® ' ' |nicialmente, se desarrollaron estudios con
cetona-formaldehido como agente modificador para luego reaccionarlo con el
producto de mezclas MDI - éxidos de alquilo, obteniéndose poliuretanos de mayor
resistencia ambiental y vehicular usados en recubrimientos para concreto. Existen
trabajos en los que han modificado el aceite de higuerilla, como el de Prashantha y
colaboradores que sintetizaron IPN’s a partir de aceite modificado con glicerol y
PHEMA (polihidroximetilmetacrilato). Athawale y colaboradores utilizaron aceite de
higuerilla modificado con glicerol con el sistema Poliuretano/polimetilmetacrilato.

Ambos autores encontraron que los IPN’s sintetizados mostraron mejores
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propiedades mecanicas y quimicas con relacion a los materiales obtenidos con el

aceite sin modificacion alguna.

1.9.4 Almidén en sintesis de polimeros. & 20:2227.28.:30.31) Egte carbohidrato se
ha empleado como agente entrecruzante y material de relleno en diversos
compuestos poliméricos entre los que se encuentran: poliestireno, acrilaminas y
polimeros vinilicos, plastificantes, poliuretanos e IPN’s. En dichos estudios se
observa una relacion entre el tipo de cadena polimérica, asi como la cantidad de
almidén presente en el material y las propiedades mecanicas del mismo.
Recientes desarrollos de materiales poliméricos con almidon gelatinizado en su
estructura muestran que las propiedades de estos materiales cambian debido a la

incorporacion del almidon.

En el campo de los poliuretanos se encuentran algunos trabajos de gran interés,
como el elaborado por Cunnigham y colaboradores, en el que se reporta la
obtencion de espumas de poliuretano usando almidén de maiz modificado y sin
modificar; estas espumas exhibieron una mayor fuerza de compresién con relacion
a las espumas sin modificacion y encontraron que al adicionar almidén en las
formulaciones aumentaba la estabilidad térmica de los productos; Kenndaganna y
otros, establecieron relaciones estructura propiedades de poliuretanos con relleno

de almidon.

Desai y colaboradores, utilizaron el almidon como entrecruzante en elastomeros
de poliuretano. Seung-Kyu incorporé granulos de almidén en un sistema de
poliuretano; tanto Desai, como Seung-Kyu encontraron que cuando el contenido
de almidon aumenta, la elongacion de ruptura disminuye y la fuerza tensil
aumenta. El principal problema que se encontré al manipular el almidon es su
caracter hidrofilico en contraste con el caracter hidrofébico del poliuretano lo que

genera separacion entre las fases presentes.
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1.9.5 Grupo de investigacion en polimeros de la universidad industrial de
Santander.® ® 1% 1. 19 ge destacan trabajos que utilizan el aceite de higuerilla
como materia prima en la sintesis de espumas flexibles y semirigidas de
poliuretano, obtencién de IPN’s con poliestireno; poliuretanos a partir de aceite de
higuerilla modificado con glicerina y pentaeritritol; elastomeros de poliuretano a
partir de MDI y aceite de higuerilla modificado con almidén de yuca; (SIN) a partir
de aceite de higuerilla modificado y estireno; elastdmeros de poliuretano e IPN’s a
partir de poliol-suspensiones de aceite de higuerilla y almidén de yuca, y estireno.
En concordancia con otros autores, los resultados de estos trabajos muestran que
al adicionar almidén se obtienen materiales con mejores propiedades, ya que este

actua como relleno dentro de la red.
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2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Durante el proceso de sintesis de los elastomeros de poliuretano, se planted y se

siguid una serie de etapas de acuerdo a los objetivos propuestos dentro de este

trabajo:

e Preparacion de polioles (aceite de higuerilla - pentaeritritol)

e Preparacion de glucésidos (almidon de yuca - etilenglicol o glicerina)
e Preparacion de polioles-glucésidos

e Caracterizacion de los polioles-glucésidos

e Preparacion del prepolimero (poliol-glucésido —diisocianato)

e Obtencién de elastomeros

e Caracterizacion de los elastomeros de poliuretano finales

2.1 REACTIVOS Y EQUIPOS

2.1.1 Reactivos de sintesis.

Aceite de Higuerilla grado USP: Distribuido por laboratorios Leodn,
Bucaramanga.

Almidon de Yuca comercial, Yucarina, Maizena. Fabricado por DISA Ltda. Cali.
Etilenglicol. Marca Mallinckrodt. Distribuido por Wacol, Bogota.

Glicerina grado USP: Pureza del 98%. Distribuida por Laboratorios Ledn,
Bucaramanga.

Metilen difenil diisocianato (MDI): Marca Aldrich. Distribuido por Arquilab Ltda.,
Bucaramanga.

Isoforona diisocianato. Marca Aldrich. Distribuido por Arquilab Ltda.,

Bucaramanga.
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« Nitrogeno Inerte. Cryogas.

o Oxido de plomo: Marca Merck. Distribuido por Produquimica de Colombia S.A.,
Bogota.

e Pentaeritritol: Marca Fisher. Distribuido por Produquimica de Colombia S.A.,

Bogota.

2.1.2 Reactivos de analisis.

e Acetona. Marca Merck. Grado reactivo analitico. Distribuido por Arquilab Ltda.,
Bucaramanga.

« Acido clorhidrico (37%). Marca Mallinckrodt.

« Acido sulfurico concentrado.

e Agua destilada.

e Alcohol n-butilico: Marca J. T. Baker.

e Alcohol etilico absoluto Distribuido por Wacol, Bogota.

e Anhidrido acético: Marca Merck. Distribuido por Prolar Ltda., Bucaramanga.

« Fenolftaleina.

o Gasolina.

e Hexano comercial.

« Hidroxido de bario.

o Hidroxido de Potasio: Marca Carlo Erba. Grado reactivo analitico. Distribuido
por Prolar Ltda., Bucaramanga

« Piridina: Marca Merck. Distribuido por Produquimica de Colombia S.A., Bogota.

o Tetracloruro de carbono.

e Tolueno. Marca Mallinckrodt. Distribuido por Arquilab Ltda., Bucaramanga.

e Yoduro de potasio.
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2.1.3 Equipos

Agitador mecanico: Marca IKA Labortechnik.
Bomba de vacio: Marca Buchi. Vac V-500.
Manta de Calentamiento. Marca Vilab.
Mufla. Marca Memmert.

Viscosimetro: Marca Brookfield Pb Il1+.
Placa de calentamiento. Marca IKA.
Balanza digital. Marca OHAUS.
Rotoevaporador. Marca Buchi. R-200
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2.2 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Figura 8. Diagrama de la metodologia experimental.

Preparacion de polioles '

Pentaeritritol Glicerina

Preparacion de glucosidos '

Almidoén de yuca

Glicerina Etilenglicol
I [

Preparacion de poliol-glucésidos '

[ |
Gluc/Glice Gluc/Etile

Caracterizaciéon

A 4
Seleccion de Poliol-glucosidos

Preparacion de Prepolimeros '

A 4

Obtencién de elastdmeros

Caracterizacion de elastdmeros '
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2.3 DESCRIPCION DE LA METODOLOGIA EXPERIMENTAL

2.3.1 Preparacion de polioles. Para la obtencién de los polioles, el aceite de
higuerilla se modifico con pentaeritritol y glicerina. La sintesis se baso en el trabajo
titulado “obtencion y caracterizacion de elastémeros de poliuretano a partir de
aceite de higuerilla modificado '” realizado dentro del grupo de investigacién en

polimeros de la UIS.

2.3.2 Preparacion de glucésidos. Se mezclan el etilenglicol y el catalizador,
acido sulfurico concentrado, en relacién 0.5% p/p en un balén de tres bocas
equipado con agitador magnético, termdmetro, entrada de nitrégeno y linea de

vacio.

Figura 9. Montaje para preparacion de glucésidos.

;I

Iy I: |

La mezcla se calienta a 80 °C agitando continuamente durante diez minutos bajo
atmodsfera de nitrégeno y presion reducida de 125 mm Hg, para retirar la humedad
presente. Luego el almidén de yuca en relacién 0.33 (g/ml) se adiciona y la mezcla

se calienta a 110 °C durante 1 hora.
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Se adiciona hidroxido de bario, en relacion 1:3, para neutralizar el H,SO,4
remanente y precipitarlo como sulfato de bario; este se separa por filtracion de la
mezcla (amarillo palido) de a-glicol glucésido y B-glicol glucdsido. El etilenglicol
que no reacciona se retira por destilacion a 150 °C y presion reducida de 125 mm
Hg.

Para la obtencion de los glucésidos de glicerina se realizan los mismos pasos que

se siguieron con el etilenglicol.

Para la verificar el rompimiento de la cadena de almidén, se realizé un analisis por
a) microscopia 6ptica y b) por yodometria que procede como sigue: en 50 ml de
agua destilada se disuelven 0.05 g de yoduro potasico, a esta solucion se agrega
una disolucién que contiene 2 ml de HCI (1:1) en 15 ml de agua destilada. Luego
se adicionan 5 ml de la solucion de almidon a valorar (poliol-suspension 6 poliol-

glucésido), la aparicion de color azul indica la presencia de almidon. ¢°)

2.3.3 Preparacion de poliol-glucosidos. Se realizd mediante reaccion de
transesterificacion; el aceite de higuerilla o poliol se calienta a 100 °C durante 10
minutos para retirar la humedad presente dentro de un balén de cuatro bocas
equipado con termometro, agitador mecanico de vidrio, condensador de reflujo

total y un capilar para entrada de nitrégeno.

Se adicionaron 5, 10 y 20% de glucdsido al aceite o poliol a 120 °C, seguido del
catalizador (PbO 0.05% en peso). La mezcla se agita constantemente hasta
alcanzar 210°C y se mantiene durante 2 horas. A este producto se le denomind

poliol-glucésido.

Los mismos pasos son realizados para obtener los poliol-glucésidos de glicerina.
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La nomenclatura utilizada para los poliol-glucésidos describe el contenido de

pentaeritritol en el aceite de higuerilla, la cantidad y la variedad de glucésido

adicionado.

Tabla 3. Poliol-glucésidos preparados.

AH5%glucox/Etilenglicol | AH10%glucox/Etilenglicol | AH20%glucox/Etilenglicol

P05%glucox/Etilenglicol | P010%glucox/Etilenglicol | P020%glucox/Etilenglicol

P15%glucox/Etilenglicol | P110%glucox/Etilenglicol | P 120%glucox/Etilenglicol

AH5%glucox/Glicerina | AH10%glucox/Glicerina | AH20%glucox/Glicerina

P05%glucox/Glicerina P010%glucox/Glicerina P020%glucox/Glicerina

P15%glucox/Glicerina P110%glucox/Glicerina P120%glucox/Glicerina

2.3.4 Caracterizacion de poliol-glucésidos. Se realizaron mediciones de las

siguientes propiedades fisicas y quimicas de los poliol-glucdsidos:
e Gravedad especifica, segun la norma ASTM D792-86.
e indice de hidroxilo, segun la norma ASTM D1957-86.

e Viscosidad, medida en un viscosimetro marca Brookfield, modelo DV - Il +

Rheometer, a 200 rpm, utilizando aguja tamafio 31.

e Analisis infrarrojo, la espectrometria se realizé en un infrarrojo marca

Shimadzu, FTRI-8400 entre una longitud de onda de 400 a 4000 cm™.

2.3.5 Seleccién de poliol-glucésidos. La seleccion se realizd teniendo en

cuenta el indice de hidroxilo y la presencia de precipitado en los poliol-glucosidos.
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2.3.6 Preparacion de Prepolimeros. Para la obtencion de estos se realizaron

una serie de pasos que se describen a continuacion:

e Los poliol-glucdsidos seleccionados fueron evaporados al vacio en un
rotoevaporador a presion reducida de 70 mbar y temperatura de 70 °C para

retirar la humedad.

e La cantidad especificada de poliol-glucésido y la cantidad de diisocianato
requerido, determinada segun la relacion NCO/OH, se mezclaron y agitaron
hasta que se obtuvo un producto homogéneo. En este trabajo se utilizaron

como isocianatos el IPDI y el MDI.

e Luego se aplica vacio para retirar el aire presente, hasta que alcanza cierta
consistencia y viscosidad indicativo que se obtiene el prepolimero; luego se
suspende el vacio, y la mezcla se vierte sobre moldes dentro de los cuales

se lleva a cabo el curado.

Figura 10. Preparacién de Prepolimeros. a) mezcla de poliol-glucésidos con isocianato.

b) aplicacion de vacio a la mezcla. c) se vierte el prepolimero.
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2.3.7 Obtencién de elastbmeros. Se sometid a curado el prepolimero a

temperatura ambiente hasta su endurecimiento parcial por cuatro horas,

posteriormente se cura en una mufla a 90 °C durante 12 horas.

Se elaboraron laminas de poliuretano con relaciones NCO/OH = 0.7 y 0.9 a partir

de todos los poliol-glucésidos seleccionados.

2.3.8 Caracterizacién de elastébmeros. Los elastdbmeros se caracterizaron de

acuerdo a las siguientes propiedades quimicas y fisicas:

Ataque Quimico: se efectua de acuerdo a la norma ASTM D543-87. Los
solventes que se utilizaron fueron agua destilada, acido clorhidrico (HCI) en
solucion al 10 % en peso, hidréxido de sodio (NaOH) en solucién al 10 % en
peso, etanol analitico, acetona, varsol, gasolina, tolueno y tetracloruro de

carbono.

Dureza Shore A: se llevé a cabo conforme a la norma ASTM D785. Se mide
utilizando un durémetro, el cual se coloca sobre puntos diferentes de la lamina

y se toma el valor promedio.

Analisis Termogravimétrico (TGA): se realizd en una balanza termogravimétrica
marca TA instrument 2050, a una velocidad de 10 °C/min vy flujo de nitrégeno
de 100 ml/min.

Prueba de Tension: Se desarrollé6 segun la norma ASTM D638. Los ensayos
se realizaron en una maquina universal INSTROM ubicada en el laboratorio de
resistencia de materiales de la escuela de Ingenieria Civil de la UIS. Las
pruebas fueron realizadas a una velocidad de de 2.5 cm/s a una temperatura

en el cuarto de 23 + 2°C.

27



3. ANALISIS DE RESULTADOS

3.1 SINTESIS DE GLUCOSIDOS
Se realizd la reaccion de glucoxilacion del almidon con etilenglicol y glicerina; el
glucésido obtenido no mostré precipitado, caso contrario se presenta con las

suspensiones sin reaccion donde el almidén queda en el fondo.

Figura 11. Glucésidos de etilenglicol y glicerina.

En la figura 12 se muestra el resultado de la prueba realizada al glucésido de
etilenglicol para la determinacién de la presencia de almidon por yodometria, el
color azul en la suspension indica la presencia de almidén, el glucésido no

presentd cambiod de color, por lo tanto verificamos que la molécula se rompié.
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Figura 12. Resultado de la prueba de almidén por yodometria para la suspension (izquierda) y

para el glucésido de etilenglicol (derecha).

En la figura 13 se presentan las microfotografias que evidencian la presencia de
almidon en la suspension (13.a), en contraste con el glucésido donde no se
observa (13.b).

Figura 13. Microscopia 6ptica realizada para a) suspension y b) glucésido

- AN Ik o8 ik, b o}

a) b)

3.2 SINTESIS DE POLIOLES Y POLIOL-GLUCOSIDOS

En la tabla 4 se especifican las cantidades usadas y se reporta el indice de

hidroxilo de los polioles.

29



Tabla 4. Polioles preparados.

Peso (g) Peso (g) indice de hidroxilo
POLIOL aceite modificador | (mg KOH/g muestra)
Poliol 0 400 5.29 186.27
Poliol 1 400 10.56 233.81
Glicerina 3 400 21 231.92

Se observa en la figura 14, que los poliol-glucésidos de glicerina presentan una
coloracion mas clara que los de etilenglicol; la cual también aumenta con el

incremento de pentaeritritol en los polioles.

Figura 14 Poliol-glucésidos de a) etilenglicol y b) glicerina.

b

PO+10% G/Etil

3.3 CARACTERIZACION DE POLIOL-GLUCOSIDOS

3.3.1 Gravedad especifica. Se observa en la figura 15 un aumento en la
gravedad especifica a medida que se incrementa la cantidad de pentaeritritol y el
porcentaje de poliol-glucésido. La gravedad especifica de los poliol-glucésido de

glicerina es mayor que los homdlogos preparados con etilenglicol.
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Figura 15. Gravedad especifica vs. % de glucdsido
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3.3.2 indice de hidroxilo. En las figuras 16 y 17 se aprecia el aumento del indice
de hidroxilo de los poliol-glucésidos con el incremento de la cantidad de
pentaeritritol y con el aumento del porcentaje de glucdsido, indicando una mayor

presencia de grupos OH.

En la figura 18 se evidencia una limitada incorporacién de glucdsido de etilenglicol
entre el 10 y el 20% al no ser significativo el aumento del indice de hidroxilo con el
incremento del porcentaje; podria deberse a la saturacion del poliol, evidencia de
esto es el precipitado que aparece, este comportamiento es similar para la
glicerina pero la diferencia de indice de hidroxilo entre el 10 y el 20% es mayor
debido a que la glicerina posee en su estructura un grupo OH mas que el

etilenglicol, luego incorpora mas grupos funciénales.
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Figura 16. indice de hidroxilo vs. % glucdsido/etilenglicol
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Figura 17. indice de hidroxilo vs. % glucésido glicerina.
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Figura 18. indice de hidroxilo de Poliol 0 vs. Porcentaje de glucésido
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3.3.3 Viscosidad. La viscosidad de los poliol-glucésidos aumenta con el

incremento de pentaeritritol y disminuye al aumentar el porcentaje de glucosido. Al

adicionar a los polioles, liquidos de menor viscosidad como glicerina (dado su

caracter higroscopico) ¢ etilenglicol, disminuye la viscosidad de los poliol-

glucosidos.

Figura 19. Viscosidad vs. % glucésido.
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3.3.4 Analisis Infrarrojo. En las figuras 20, 21 y 22 se hacen algunas
comparaciones que evidencian el aumento en el area de las bandas
correspondientes a los grupos funcionales presentes, con la adicion de los
modificadores del aceite de higuerilla y los polioles como son el pentaeritritol y el
glucosido (almidon de yuca modificado por reaccion de glucoxilacién). La banda
mas representativa en nuestro analisis es la relacionada con los grupos hidroxilo
presentes ya que esta nos indica si hay una mayor cantidad de grupos OH que

pueden formar enlaces uretano.

e Grupo hidroxilo (OH) se presenta en la longitud de onda 3400 cm.™.
e Grupo carbonilo (C=0) se presenta en la longitud de onda 1740 cm.”.
e C-O se presenta en la longitud de onda 1240 cm.™.

e C-—H se presenta en la longitud de onda 2850-2970 cm.”.

Figura 20. Infrarrojo de aceite, Poliol 1, P1+10% glucdsido/Etilenglicol.
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Figura 21. Infrarrojo de aceite, aceite+10% gluc/Glicerina, PO+10% gluc/Glicerina, P1+10%

gluc/Glicerina
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Figura 22. Infrarrojo de aceite, Poliol 0, PO+10% gluc/Etilenglicol, PO+10% gluc/Glicerina.
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3.4 SELECCION DE POLIOL-GLUCOSIDOS

En los poliol-glucésidos del 10% y del 20% no se encontré una variacion
significativa en el indice de hidroxilo. Se descartaron los poliol-glucésidos que

mostraron precipitado; este se presento para los que contienen 20% de glucdsido.

Figura 23. Poliol-glucdsido con 20% de glucdsido.

3.5 PREPARACION DE PREPOLIMEROS

Dada la exotermicidad de la reaccion de los poliol-glucésidos con MDI fundido
(que es adicionado aproximadamente a 45 °C) no fue posible obtener laminas
adecuadas para ninguna relacion NCO/OH, la reaccion se da de manera
instantanea a pesar de tener el prepolimero durante el proceso en un bafo de

agua helada, sin dar tiempo para verter el prepolimero en el molde.

En la tabla 5 se muestran los gramos de Isoforona diisocianato requeridos para

preparar un gramo de prepolimero con relacion molar NCO/OH = 0.7 y .0.9.
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Tabla 5. Cantidades requeridas para preparar los prepolimeros.

moles de
Poliol-Glucosido OH/gramo en _ gramos de _ gramos de
voliol-glucésido isoforona con isoforona con
NCO/OH = 0.7 NCO/OH = 0.9
Aceite de higuerilla 0,00285205 0,22190374 0,28530481
Poliol 0 0,003320321 0,25833756 0,3321483
Poliol 1 0,004167736 0,32427071 0,41691949
Glicerina 3 0,00413413 0,32165601 0,41355772
AHS5%glucox/Etilenglicol 0,00459846 0,35778319 0,46000696
AH10%glucox/Etilenglicol 0,00539783 0,41997818 0,53997194
AH20%glucox/Etilenglicol 0,006038195 0,46980173 0,6040308
P05%glucox/Etilenglicol 0,004740647 0,36884601 0,47423058
P010%glucox/Etilenglicol 0,006092692 0,47404187 0,60948241
P15%glucox/Etilenglicol 0,005295822 0,4120414 0,52976752
P110%glucox/Etilenglicol 0,006237077 0,48527575 0,62392596
AH5%glucox/Glicerina 0,00432427 0,33644945 0,43257786
AH10%glucox/Glicerina 0,00603309 0,46940448 0,60352004
P05%glucox/Glicerina 0,00506166 0,39382245 0,50634315
P010%glucox/Glicerina 0,00622004 0,48395025 0,62222175
P15%glucox/Glicerina 0,00512484 0,3987379 0,51266301
P110%glucox/Glicerina 0,00653535 0,50848275 0,65376354

3.6 OBTENCION DE ELASTOMEROS

Los prepolimeros se dejaron curar a temperatura ambiente durante 4 horas y se

continud el curado en una mufla a 90 °C durante 12 horas.

En la figura 24 se presentan laminas de poliuretano y probetas obtenidas de los

poliol-glucésidos utilizadas para las pruebas de tension-deformacion.
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Figura 24. Laminas de poliuretano obtenidas a partir de poliol-glucdsidos.

3.7 CARACTERIZACION DE ELASTOMEROS

3.7.1 Dureza. En la figura 25 se observa un aumento progresivo en la dureza del
material a medida que se utiliza en mayor porcentaje el glucosido y al aumentar la
relacion NCO/OH debido a que mas enlaces uretano son formados porque hay

mas disposicion de grupos OH, resultando una red mas entrecruzada.

Figura 25. Dureza Shore A vs. Poliol-glucésidos.
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3.7.2 Tension-deformacion. En la figura 26 se observa el comportamiento de los
materiales preparados con glucésido de etilenglicol, al aumentar el porcentaje de
glucésido aumenta el modulo y la resistencia a la tension, tendiendo a un
comportamiento rigido. Para los materiales con 5% de glucésido a medida que
aumenta la cantidad de pentaeritritol disminuye la elongacién, para los materiales

con 10% de glucdsido la elongacién permanece practicamente invariable.

Figura 26. Curvas tensién-deformacion 5% y 10% glucésido/etilenglicol.
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Se observa en la figura 27 un comportamiento similar para los materiales
preparados con glucosido de glicerina, ya que al aumentar la cantidad de
pentaeritritol y el % de glucdsido, aumenta el modulo y la resistencia a la tensién
pero disminuye la elongacién; esto es debido al aumento de la densidad de
entrecruzamiento del material, este adquiere caracteristicas tipicas de un material
plastico (dureza y resistencia) ademas de una resistencia adicional. Las curvas

correspondientes a PO y P1 con 5% de glucdsido se superponen debido a que los
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indices de hidroxilo son muy similares, al igual ocurre con las curvas de AH y PO

con 10% de glucésido.

Figura 27. Curvas tension-deformacion Glice3, 5% y 10% glucdsidos/glicerina.
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Se observa en las figuras 28 y 29 que en general para todos materiales
sintetizados a partir de los poliol-glucésidos con 5% y 10% de glucésido hay un

aumento en el modulo y la resistencia a la tension. Los materiales cambian su

comportamiento ampliamente a medida que se obtiene un material

entrecruzado, desde materiales elasticos hasta plasticos (duros y resistentes).
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Figura 28. Curvas tension-deformacion 5% glucésidos (etilenglicol y glicerina)
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Figura 29. Curvas tension-deformacion 10% glucdsidos (etilenglicol y glicerina)
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3.7.3 Analisis termogravimétrico. La descomposicion inicial se presenta en el
rango de 288 a 296°C, la temperatura final de descomposicion esta en el rango de

458 a 477 °C. El analisis presenta tres zonas que son:

En la primera zona esta en el rango de 321 a 335 °C, hay una pérdida entre 44 y
61% en peso del material que corresponde a pérdida de humedad, compuestos de
peso molecular promedio, almidén remanente presente en los elastdmeros,
hidrocarburos alifaticos lineales del aceite de higuerilla, oligobmeros y la
volatilizacion de las ramificaciones presentes en las moléculas que se encuentran
formando los enlaces uretano (secciones de acidos, ésteres o isocianato que

estan unidos pero que no alcanzaron a reaccionar).
La segunda zona esta en el rango de 351 a 360 °C, corresponde a la degradacion
térmica 6 el rompimiento del entrecruzamiento del poliuretano, que corresponde a

una perdida entre 25 y 46% en peso del material.

En la tercera zona esta en el rango de 418 a 464 °C, se da la completa

descomposicion de las redes uretano con perdida entre 4 y 20% en peso.

Tabla 6. Valores del analisis termogravimétrico (TGA).

Elastomero Temp. (°C) % perdida de peso
Ti 288.03
Trl 334.08 53.86
IPUAH10% EO0.9 | Tr2 356.5 42.36
Tr3 464.36 3.886
Tf 476.72 % Residuo 0.2127
Ti 296.77
Trl 335.25 48.52
IPUAH10% G0.9 | Tr2 356.1 45.85
Tr3 459.46 5.817
Tf 475.67 % Residuo 0
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Ti 289.64

Trl 322.59 43.72
IPUP05% GO0.9 Tr2 351.15 36.64

Tr3 444 .88 19.69

Tf 462.37 % Residuo 0.0299

Ti 294.16

Trl 325.77 47.17
IPUP010% G0.9 | Tr2 355.06 34.36

Tr3 424.64 18.51

Tf 458.19 % Residuo 0.3181

Ti 288.61

Trl 329.39 49.12
IPUP15% EO0.9 Tr2 354.71 33.25

Tr3 429.23 17.59

Tf 463.36 % Residuo 0.0627

Ti 29047

Trl 334.63 60.74
IPUP110% EO0.9 Tr2 360 24.67

Tr3 430.51 15.03

Tf 465.4 % Residuo 0

Ti 290.52

Trl 320.84 44.94
IPUP15% GO0.9 Tr2 351.05 36.18

Tr3 418.49 18.38

Tf 459.11 % Residuo 0.2427

En la tabla 7 se resumen los cambios que presentan la temperatura y el porcentaje
de perdida de peso segun modificaciones del contenido de glucdsido y

pentaeritritol.

43



Tabla 7. Variacién de la temperatura promedio y % de pérdida de peso en las zonas de

degradacion.
Zona 1 2 3
Modificacion T(°C) | Perdida | T(°C) | Perdida | T(°C) | Perdida
Aumento del % de
_ A A A D D D
glucésido
Aumento de la cantidad
D N D D D A
de pentaeritritol
Cambio de glucésido de
N D D A D A
etilenglicol a glicerina
A: aumenta D: disminuye N: no varia.

3.7.4 Ataque quimico. No se encuentra variacion significativa en el peso de las
muestras al someterlos al ataque con agua destilada, acido clorhidrico en solucion
al 10 % en peso, hidroxido de sodio en solucion al 10 % en peso, etanol analitico,

acetona y varsol.

Como se observa en la figura 30 a medida que aumenta la cantidad de glucdsido
el hinchamiento disminuye para los poliuretanos en gasolina, tolueno y CCls dado
que aumenta el contenido de ramificaciones pequenas, oligomeros y almidon
remanente presente; igualmente ocurre al cambiar de glucdsido de etilenglicol al
de glicerina. Un aumento de la densidad de entrecruzamiento dificulta el ataque de

la red de poliuretano por parte de los solventes luego el hinchamiento disminuye.
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Figura 30. Ataque quimico.
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3.8 COMPARACION ENTRE MATERIALES OBTENIDOS A PARTIR DE
POLIOL-GLUCOSIDOS, SUSPENSIONES Y POLIOL-SUSPENSIONES

La comparacion se llevo a cabo entre los materiales obtenidos en este trabajo a

partir de una doble modificacion, poliol-glucésidos, con los obtenidos en trabajos

anteriores en el Grupo de Investigacion en Polimeros, es decir, suspensiones

(adicion de almidon al aceite de higuerilla), y poliol-suspensiones (adicion de

almidon a los polioles).

3.8.1 indice de hidroxilo. Como se muestra en la figura 31, al adicionar 5y 10 %

de glucdsido al aceite de higuerilla u otro poliol aumenta notablemente el indice de

hidroxilo en comparacion del poliol-suspensién que contiene 5% y 7% de almidon

sin modificar.
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Figura 31. indice de hidroxilo de poliol-suspensiones con 5y 7% de almidén, y poliol-glucésidos

con 5y 10% de glucésido.
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3.8.2 Dureza. En la figura 32 se puede observar el aumento en la dureza de los
materiales obtenidos a partir de poliol-glucésidos con 10% de glucdsido en
comparacion con poliol-suspensiones preparados con la adicion de 5% de almidoén
sin modificacién, que se debe al incremento de grupos OH y la densidad de

entrecruzamiento.

Figura 32. Dureza de poliuretanos a partir de poliol-suspensiones y poliol-glucésidos de etilenglicol

y glicerina.
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3.8.3 Resistencia a la tension. Debido al aumento de la densidad de
entrecruzamiento, que se adquiere al incrementar el % de glucésido mejora el
modulo y el esfuerzo, el material cambia su comportamiento elastico para adquirir
un comportamiento plastico. Los poliol-suspensiones solo se benefician en el % de

elongacién en comparacion con las ventajas de los poliol-glucésidos.

Figura 33. Comparacién de curvas tensién-deformacion entre materiales obtenidos a partir de

glucésidos, suspensiones y poliol-suspensiones.
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CONCLUSIONES

Los poliol-glucésidos preparados a partir del almidén de yuca modificado
por reaccion de glucoxilacion y el aceite de higuerilla u otro poliol tienen
mayor funcionalidad hidroxilica que suspensiones y poliol-suspensiones.
Esta funcionalidad es mayor para los poliol-glucésidos preparados con

glicerina que para los preparados con etilenglicol.

Los elastomeros de poliuretano obtenidos a partir de los poliol-glucésidos e
isoforona diisocianato presentan mejores propiedades fisicomecanicas,
fisicoquimicas y térmicas que los materiales homaologos preparados a partir
de polioles con almidéon sin modificar. Con la incorporaciéon de estos
glucosidos fue posible obtener una variedad mucho mas amplia de
poliuretanos que van hasta plasticos rigidos y altamente tenaces,
superando el intervalo de elastbmeros que se tenia a partir de poliol-

suspensiones y suspensiones aceite-almidon.
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RECOMENDACIONES

Realizar pruebas de resonancia magnética nuclear (NMR) y cromatografia
liquida de alta resolucion (HPLC) para determinar la composicion de los

poliol-glucésido.

Realizar pruebas de microscopia electronica de barrido (SEM) que permitan
observar la estructura de los materiales sintetizados a partir de poliol-
glucésidos para analizar el papel que juega el almidon en la estructura de la

red.
Realizar pruebas de resistencia al impacto para los materiales plasticos

obtenidos; no se realizaron ya que no se esperaban materiales con estas

propiedades.
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ANEXO A.

ANALISIS DE ACIDOS GRASOS POR CROMATOGRAFIA DE GASES DE
ALTA RESOLUCION DEL ACEITE DE HIGUERILLA
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LABORATORIO DE CROMATOGRAFIA- UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER

Bucaramanga, 22 de octubre de 2003

Profesor

JORGE ENRIQUE PULIDO )
GRUPO DE INVESTIGACIONES EN POLIMEROS
UIS/Presente

Estimado profesor Pulido:

Atentamente me permito enviarle el resultado del analisis de acidos grasos por
cromatografia de gases de alta resolucion con detector selectivo de masas (HRGC/MSD),
de la muestra identificada como: “Aceite de Higuerilla”.

Los metilésteres de &cidos grasos, obtenidos del aceite de Higuerilla segin la norma
IS0 5509 (“Animal and Vegetable Fats and Oils — Preparation of Methy! Ester of Fatty
Acids”), inicialmente fueron analizados en un cromatégrafo de gases de alta resolucion
HP5890A con detector de lonizacidn en llama (HRGC/FID), dotado de una columna de
poli(etilenglicol), fase estacionaria de naturaleza muy polar (60 m x 0.25 mm x 0.25 um).
Con este equipo se lograron determinar los metilésteres de los dcidos grasos palmitico,
linoleico, oleico y estearico. Una vez conocida la naturaleza polar del &cido ricinoleico y su
retencién en la fase polar excesiva, se determiné cambiar de la columna equipo y del
sistema de deteccion, para lograr su cuantificacion. Para ello, se empled un cromatégrafo
de gases de alta resolucion Agilent Technologies 6890 Plus con detector selectivo de
masas Agilent 5273N dotado de una columna DB-1 (60 m x 0.30 mm x 0.30 um) de
naturaleza apolar. Con este equipo se determind la presencia del metiléster del acido
ricinoleico y del acido 9,10,12-trihidroxioctadecanoico en cantidades relativas de
90.36 y 0.37%, respectivamente.

El costo del andlisis es de $ 110.000.00 (ciento diez mil pesos m/cte). El pago debe
hacerse a: Universidad Industrial de Santander, Fondo 7983, cuenta corriente de recaudo
nacional # 184-16798-9 del Banco de Bogotd. Favor enviar por fax (097-6358210)
copia de la consignacion.

Muy cordialmente,

% o,

Elena E. Stashenk uimica PH.D.
Directora Laboratorio e Cromatografia
Universidad Industrial de Santander
Carrera 27 - Calle 9, Ciudad Universitaria, Edificio Camilo Torres: 202-204, Teléfonos: (0X7) 6344000 ext. 2471.

Linea directa: (0X7) 6456737, Celular: (315) 784 2972. Fax: (0X7) 6358210. A.A. 678 Bucaramanga, Colombia.
E-mail: elena@tucan.uis,edu.co, rene@tucan,uis.edu.co
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DETERMINACION CUANTITATIVA DE ACIDOS GRASOS SEGUN LA NORMA
ISO 5508 EN MUESTRAS DE ACEITE VEGETAL Y GRASA VEGETAL

1 DATOS GENERALES

ENTIDAD SOLICITANTE: GRUPO DE INVESTIGACIONES EN POLIMEROS

NOMBRE DE LA(S) MUESTRA(S): "Aceite de Higuerilla”.

ANALISIS SOLICITADO(S): Perfil de 4cidos grasos obtenido segun la norma

ISO 5508, por cromatografia de gases de alta resolucién con detector selectivo de

masas.

FECHA: Octubre 17/2003

No DE SERVICIO(S): 981055

2. DESCRIPCION DEL ANALISIS

El anélisis de acidos grasos se llevd a cabo mediante la obtencién y cuantificacion
de sus metilésteres por cromatografia de gases de alta resolucién con detector
selectivo de masas (HRGC/MSD), segln las normas ISO 5509 (“Animal and
Vegetable Fats and Oils — Preparation of Methyl Ester of Fatty Acids”) y 5508
(“Animal and Vegetable Fats and Oils - Analysis by Gas Chromatography of Methyl!

Ester of Fatty Acids"), respectivamente.

Carrera 27 — Calle 9, Ciudad Universitaria, Edificio Camilo Torres: 202-204, Teléfonos: (0X7) 6344000 ext. 2471.
Linea directa: (0X7) 6456737, Celular: (315) 784 2972. Fax: (0X7) 6358210. A.A. 678 Bucaramanga, Colombia.
E-mall: elena@tucan.uis.edu.co, rene@tucan,uis.edu.co
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3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

3.1 Preparacion de la muestra
3.1.1. Reactivos y materiales

Complejo de trifluoruro de boro en metanol al 12% (w/v), Aldrich Chemical
Company, Inc. Milwaukee, WI, USA, Cat. N° 26,412-1.

3.1.2. Derivacion y extraccién

La muestra (ca. 60 mg) se colocd en un tubo de ensayo con tapa rosca
(16 x 150 mm). Luego, se adicioné el complejo de trifluoruro de boro al 12% en
metanol (5 mL). La mezcla, con agitacion magnética, se sumergié en un bafio de
aceite a 85-90° C durante 1 hora, hasta observar la desaparicion de la fase lipidica.

Posteriormente, la muestra fue retirada del bafio de aceite y se dejo reposar por
5 minutos. Seguidamente, se realizd la extraccion de los metilésteres de los acidos
grasos con n-heptano (1 mL x 3). Del extracto organico obtenido se tomaron
0,5 mL y se aforaron con n-heptano a 1 mL. Una alicuota (1 puL) de esta solucién
fue inyectada al cromatdgrafo de gases de alta resolucion con detector selectivo de

masas (MSD), para su respectivo analisis.

Eeeoaa———————————— - ———————————— ]
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3.2 Parametros analiticos

CG-MSD

Horno

Columna

Inyector

Gases

Analizador

Fuente de
Iones
Modo

Modelo: Agilent Technologies 6890 Plus (Palo Alto, California, USA)

acoplado a un detector selectivo de masas (5973N)

Temperatura inicial: 100°C tiempo inicial: ~ ----

a 2 °C/min hasta 140 °C durante 1 min
a 5°C/min  hasta 270 °C durante 15 min
Longitud (m) 60 d.i (mm): 0.25

Fase: poli(dimetilsiloxano) Espesor(um): 0.30

Velocidad del gas de arrastre: 1 mL/min (70 °C)

Presion de entrada de columna: 24.4 Psi

Manual: Automatico: HP-7683
Spiit. X Splitless. - Relacion split: 30:1
Temperatura (° C): 250

Carrier.  Helio (99.995%)

Emision (mA): 34.6 Ion Focus (V): 86.4
Repeller (V): 24.09 Ent. Lens (V): 18.5
Energia de e (eV): 69.9 Multiplicador (V): 1776
Vel. de barrido (scan/seg): 3.0 Filamento off (min): 6
Rango de masas (u.m.a.s): 40 - 400

Temperatura (° C): 250 Presion (torr): 3.2 x 107° (N3)
Linea de transferencia (° C): 285

Full scan: X SIM: m———

Carrera 27 — Calle 9, Ciudad Universitaria, Edificio Camilo Torres: 202-204, Teléfonos: (0X7) 6344000 ext. 2471.
Linea directa: (0X7) 6456737, Celular: (315) 784 2972, Fax: (0X7) 6358210. A.A. 678 Bucaramanga, Colombia.
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4. RESULTADOS

Los metilésteres de acidos grasos (FAME 's) presentes en la muestra de aceite de
higuerilla se identificaron con base en sus espectros de masas. Los componentes
mayoritarios y su cantidad relativa (%) fueron: dcido palmitico (0.77%), acido
linoleico (3.22%), acido oleico (3.46%), écido estedrico (0.95%), acido 9,10,12-
trihidroxioctadecanoico (0.37%) y acido ricinoleico (90.36%).

En el Anexo se encuentran la corriente idnica reconstruida (cromatograma)
obtenida por GC/MSD de la mezcla de los metilésteres de los &cidos grasos
(FAME’s) presentes en el aceite de higuerilla y de sus espectros de masas.

e —— e e e —————————— e e ————— ————————
Carrera 27 — Calle 9, Ciudad Universitaria, Edificio Camilo Torres: 202-204, Teléfonos: (0X7) 6344000 ext. 2471.
Linea directa: (0X7) 6456737. Celular: (315) 784 2972. Fax: (0X7) 6358210, A.A. 678 Bucaramanga, Colombia.
E-mail: elena@tucan.uis edu.co, rene@tucan,uis.edu.co

61



Aceite de higuerilla. Analisis de acidos grasos
por HRGC/MSD (El, 70 eV)

6

38.00 39.00 40,00 41.00 42.00 43.00 44.00 45.00 46.00 47.00 48.00
Tiempo, min

Cantidad relativa (%) de acidos grasos mayoritarios
presentes en el aceite de higuerilla

1- Acido palmitico 0.77%
2- Acido linoleico 3.22%
3- Acido oleico 3.46%
4- Acido estearico 0.95%
5- Acido 9,10,12 tihidroxioctadecanoico  0.37%
6- Acido ricinoleico 90.36%

Columna DB 1 (60 m). Inyeccion split (1:30, vol. 2 uL).
Programacion del horno: 100°C @ 2°C/min 140°C (1 min)
@ 5°C/min 270°C (15 min). Inyector: 250°C. MSD: 230°C.
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ANEXO B.

COMPARACION DE ESPECTROS INFRARROJO DE POLIOL-GLUCOSIDOS
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INFRARROJO DE ACEITE, SUSPENSION 5% ALMIDON, ACEITE+10%GLUC/GLICERINA
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INFRARROJO DE ACEITE, ACEITE +10% E, ACEITE + 10% G.

- | H
i _ AH+10 %gluc/Glic
o AH+10%gluc/Etil
. : Aceite
YIIL I
] 1 W\
: - e
25 : / W‘v
RN i |
] g i
] / /‘\ \\ N‘RY‘:" Y x\}“ﬁ 5‘\‘
1 \J . ! Y ‘ N
i 4 & Y
0.5 ] \”/ \ ¥ ¥
:::.:m:mf/ =T ‘/
0
© T T L (I; T I325; T I3cml T Ima)l T Iz‘m; T Izza; T Izcwl T I17a>l T I15mg T I1250I T I1O(X)I T I7\>OI 1T

00 3750
aceite +10% G

500
1/cm

INFRARROJO DE ACEITE+10%GLUC/ETILENGLICOL, PO+10%GLUC/ETILENGLICOL,
P1+10%GLUC/ETILENGLICOL

P1+10 %gluc/Etil
P0+10 %gluc/Etil

Ab: E M AH+10 %gluc/Etil

35 : 1

LA iﬂ i

| ik

; l |

1 ‘) \ ol \%
\ va ‘
~ ]

e D -

4000 3750
p1 +10%E

65

1/cm



ANEXO C.

CARACTERIZACION DE POLIOL-GLUCOSIDOS
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C.1 DETERMINACION DEL INDICE DE HIDROXILO SEGUN NORMA ASTM
D1957-86

Segun la norma ASTM 1957-86, el indice de hidroxilo calculado como el numero
de miligramos de KOH equivalente al contenido de grupos OH presentes en un

gramo de la muestra estudiada, se expresa asi:
Indice de hidroxilo = [ [B + (S*AIC) - V] | S] N*56.1 [ mg KOH | g muestra ]

A = Solucién de KOH requerida para la titulacién del valor acido (ml).

B = Solucion de KOH requerida para la titulacion del blanco (ml).

C = Muestra usada para el valor acido (g).

V = Solucion de KOH requerida para la titulacion de la muestra acetilada (ml).

S = Muestra usada para la acetilacion (g).

POLIOL-GLUCOSIDO INDICE DE HIDROXILO
ACEITE + 5% GLUCOX/ETILENGLICOL 257.97
POLIOL O + 5% GLUCOX/ETILENGLICOL 265.95
POLIOL 1 + 5% GLUCOX/ETILENGLICOL 297.09
ACEITE + 10% GLUCOX/ETILENGLICOL 302.81
POLIOL O + 10% GLUCOX/ETILENGLICOL 341.8
POLIOL 1 + 10% GLUCOX/ETILENGLICOL 349.9
ACEITE + 20% GLUCOX/ETILENGLICOL 338.74
POLIOL O + 20% GLUCOX/ETILENGLICOL 341.24
POLIOL 1 + 20% GLUCOX/ETILENGLICOL 385.42
ACEITE + 5% GLUCOX/GLICERINA 242.59
POLIOL O + 5% GLUCOX/GLICERINA 283.96
POLIOL 1 + 5% GLUCOX/GLICERINA 287.5
ACEITE + 10% GLUCOX/GLICERINA 338.45
POLIOL O + 10% GLUCOX/GLICERINA 348.94
POLIOL 1 + 10% GLUCOX/GLICERINA 366.63
ACEITE + 20% GLUCOX/GLICERINA 378.61
POLIOL O + 20% GLUCOX/GLICERINA 378.34
POLIOL 1 + 20% GLUCOX/GLICERINA 389.43
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INDICE DE HIDROXILO. ACEITE VS. PROCENTAJE DE GLUCOSIDO
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C.2 GRAVEDAD ESPECIFICA DE POLIOL-GLUCOSIDOS.

POLIOL-GLUCOSIDO Sgﬁg’g?@% POLIOL-GLUCOSIDO SSRF{TEVCEEI%I,DA
ACEITE 1 ACEITE + 005
+5%GLUC/ETILENGLICOL 5%GLUC/GLICERINA !
ACEITE 008 ACEITE + ors
+10%GLUC/ETILENGLICOL : 10%GLUC/GLICERINA :
POLIOL 0 1 POLIOL 0 008
+5%GLUC/ETILENGLICOL +5%%GLUC/GLICERINA :
POLIOL 0 00 POLIOL 0 ors
+10%GLUC/ETILENGLICOL : +10%%GLUC/GLICERINA !
POLIOL 1 008 POLIOL 1 o
+5%GLUC/ETILENGLICOL ! +5%9%GLUC/GLICERINA !
POLIOL 1 ors POLIOL 1 o1
+10%GLUC/ETILENGLICOL ! +10%%GLUC/GLICERINA !
POLIOL 1 - POLIOL 1 o3
+20%GLUC/ETILENGLICOL : +20%%GLUC/GLICERINA :

C.3 VISCOSIDAD DE POLIOL-GLUCOSIDOS.

POLIOL-GLUCOSIDO VISCOSIDAD (cP) POLIOL-GLUCOSIDO | VISCOSIDAD (cP)
AH5%E 4448 AH5%G 849,6
PO5%E 571,2 P0O5%G 912
P15%E 564,8 P15%G 923,2
P120%E 331,2 AH10%G 776

AH10%E 353,6 P010%G 868,8
P010%E 395,2 P110%G 963,2
P110%E 435,2 P120%G 977,6
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ANEXO D.

CARACTERIZACION DE ELASTOMEROS DE POLIURETANO
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D.1 ATAQUE QUIMICO DE ELASTOMEROS DE POLIURETANO.

ATAQUE QUIMICO en GASOLINA

ELASTOMERO

IPUAH10%EO0,9
IPUP05%EO0,9
IPUP010%EOQ,9
IPUP15%EO0,9
IPUP110%EO0,9

IPUAH10%G0,9
IPUPO5%G0,9
IPUP010%G0,9
IPUP15%G0,9
IPUP110%G0,9

% DE VARIACION
EN PESO
50
64
50
60
40

42
50
47
47
47

ATAQUE QUIMICO en TOLUENO

ELASTOMERO

IPUAH10%EO0,9
IPUP05%EDO0,9
IPUP010%EOQ,9
IPUP15%E0,9
IPUP110%EO0,9

IPUAH10%G0,9
IPUPO5%G0,9
IPUP010%G0,9
IPUP15%G0,9
IPUP110%G0,9

% DE VARIACION
EN PESO
135
160
140
100
81

81
62
63
77
75

ATAQUE QUIMICO en CCl4

ELASTOMERO

IPUAH10%EO0,9
IPUP05%EO0,9
IPUP010%EO0,9
IPUP15%E0,9
IPUP110%EO0,9

IPUAH10%G0,9
IPUPO5%G0,9
IPUP010%G0,9
IPUP15%G0,9
IPUP110%G0,9

% DE VARIACION
EN PESO
171
285
246
143
163

126
223
115
137
116




D.2 DUREZA SHORE A DE LOS ELASTOMEROS DE POLIURETANO

POLIOL-GLUCOSIDO POLIOL-GLUCOSIDO

DE GLICERINA PUREZA SHORE A DE ETILENGLICOL DUREZA SHORE A
IPUAH5GO0.7 32 IPUAHS5EOQ.7 28
IPUAH5G0.8 53 IPUAHS5EO0.9 59
IPUAH5G0.9 71 IPUPO5EO.7 44
IPUP05GO0.7 63 IPUPO5EO0.9 74
IPUP05G0.9 87 IPUP15EO0.7 54
IPUP15G0.7 65 IPUP15EO0.9 83
IPUP15G0.9 90

IPUAH10GO0.7 75 IPUAH10EO.7 41
IPUAH10GO0.8 89 IPUAH10EO0.9 73
IPUAH10GO0.9 96 IPUPO10EOQ.7 62
IPUP010G0.7 83 IPUPO10EOQ.9 90
IPUP010G0.9 96 IPUP110EQ.7 67
IPUP110G0.7 86 IPUP110E0.9 93
IPUP110G0.9 97

IPUP120G0,9 97 IPUP120E0,9 94
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D.3 CURVAS TENSION-DEFORMACION DE LOS ELASTOMEROS DE

%

POLIURETANO.

No° Muestra L, Esfuerzo
Elongacién
(k Pa)
IPUP110%E0,9 [ IPUP110%E0,9 |
% Esfuerzo de Modulo Energia de
! IRUPT10%E0,9 000 Y Elongacion ruptura (KPa) elastico (KPa) rupturag(KJ/ms)
8,75 1063 229,69 9560,93349 103,65 1355344,23
24,38 2125
88,13 4250 12000 ——1 3 \
142,50 6375 /
186,25 8500 10000
219,38 10625 /
236,25 11688 &? 8000
2 IPUP110%EO0,9 0,00 0 3 /
45,00 636 o 6000
81,25 1272 o /
138,13 2545 16_3 4000
178,13 3817
206,88 4835 2000 7/
3 | IPUP110%EO0,9 0,00 0 s
0 ¢ ‘ ‘ ‘ ‘
g:g 1515150 0,00 50,00 100,00 150,00 200,00 250,00
) % elongacion
45,00 2219
98,75 3329 IPUP110%EOQ,7 | IPUP110%E0,7 |
% Esfuerzo de Médulo elastico Srenlel
143,75 4438 Elongacion ruptura (KPa) (KPa) ruptura
(KJI/m3)
176,25 5548 2471875 1267,137196 2,29 124763,61
204,38 6658 = =—s5
223,13 7434 1600
5 | IPUP110%E0,7 0,00 0 1400
37,50 62
1200
75,00 186
112,50 310 1000 Si
150,00 608 800
187,50 806 600 |
225,00 1178 200
247,50 1488
6 | IPUP110%EO,7 0,00 0 200-_/
37,50 55 o
75,00 165 0,00 50,00 10&,(()9?0ngac‘:5(§);100 200,00 250,00
112,50 220
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150,00 441
187,50 606 IPUP15%E0,9 IPUP15%E0,9
. : Energia de
2500 | 0 | gonsecion om0 rupturs
(KJ/m3)
246,88 1046 198,75 6401 12,52 448694,26
12| IPUP15%EO0,9 0,00 0
64,38 278 7000 ‘ 13 ‘
88,13 556 A
130,63 1112 6000
163,75 1668 5000
189,38 2223
196,88 2362 4000 1
13| IPUP15%EO0,9 0,00 0 2000
53,13 628 /-/
78,13 1255 2000
117,50 2510 /
151,25 3765 00 -/./
175,63 5020 0
198,75 6401 0,00 50,00 %EIO1r(])(g),a02ion 150,00 200,00
16 | IPUP15%G0,9 0,00 0
11,88 558 | IPUP15%G0,9 | IPUP15%G0,9 |
18,13 1116 % » Esfuerzo de Médulo elastico E?S;%La::e
Elongacion ruptura (KPa) (KPa) (KJ/m3)
36,25 2231 155,9375 8504,387863 85,77 670050,43
61,88 3347
86,88 4463 w000 —+— ' —=—17
109,38 5578 w000
128,75 6694
133,75 7810 7000 1
155,63 8457 6000
17 | IPUP15%G0,9 0,00 0 5000
16,88 633 4000
26,25 1267
50,00 2534 3000
76,25 3801 2000 1
101,25 5068 1000 -
123,13 6335 o
130,63 7602 0,00 20,00 40,00 60’0;e|08n0é0:ci0r100’00 120,00 140,00 160,00
156,25 8552
11| IPUAH10EO,9 0,00 0 | IPUAH10E0,9 | IPUAH10E0,9 |
37,50 130 % - Esfuerzo de Mdédulo elastico E?E;?La:;e
Elongacion ruptura (KPa) (KPa) (KJ/m3)
75,00 324 264,5 3945,925926 9,32 473762,39
112,50 635
150,00 843
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187,50 1296
225,00 1841 — {1 —=— o 10 I
262,50 2593 o
272,13 2852 rone f
9 | IPUAH10EO,9 0,00 0 -
37,50 243 7 7
75,00 730 R e
112,50 1157 o
150,00 1704 % =zoon - j
187,50 2435 oo =
225,00 3470 oo il
262,50 4748 o ‘_a._wff—ﬁ. .' . . .
300,00 6452 0,00 S0 10, 1S0,00  Zo0.0  ZEO00 0000 FE0L00
325,00 8035 * elmmansiae i
10| IPUAH10E0,9 0,00 0 | IPUP15%EQ0,7 | IPUP15%E0,7 |
37 50 280 % Esfuerzo de Mddulo elastico TEEIEEE
, . . ruptura
Elongacion ruptura (KPa) (KPa) (KJ/m3)
75,00 840 80,6875 279,9121155 2,18 31000,59
112,50 1302
150,00 1960 500 —e—14 —a—15
187,50 2660
225,00 3850 __ 500
256,88 5040 § 400 |
14 | IPUP15%EO0,7 0,00 0 % 200
37,50 62 5
75,00 129 2 200
112,50 314 3 00
150,00 498
161,38 560 0 ‘ ‘ ‘
15| IPUP15%EO,7 0,00 0 0.00 S0 elongacion” 150,00
37,50 82
75,00 163 | IPUP15%G0,7 | IPUP15%G0,7 |
112.50 332 % Esfuerzo de Modulo elastico SNENgELE
, oz ruptura
Elongacion ruptura (KPa) (KPa) (KJ/m3)
149,88 490 140,9375 1147,868493 6,82 66495,66
21| IPUP15%G0,7 0,00 0 | - 22 |
37,50 126 1200
75,00 408 g 1000 - /
112,50 704 Y 800 -
146,88 1131 600
22| IPUP15%G0,7 0,00 0 g 400 g ——
37,50 207 B 200 -/
75,00 524 0 ‘ ‘
112,50 874 0,00 So’g/gelongacig)go’oo 150,00
135,00 1165
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23| IPUAH5%G0,9 0,00 0
37,50 475
75,00 905 | IPUAH5%G0,9 | IPUAH5%G0,9 |
. . Energia de
280 | 1006 | g, Seerinde  Maddgdsstco  Sipirg
(KI/m3)
150,00 1994 187,8125 2355,376504 13,3 215846,179
183,75 2532 | = 24
24| IPUAH5%GO,9 0,00 0
37,50 339 2500
75,00 719 € 2000
112,50 1115 %1500
150,00 1530 N 1000
187,50 2037 3
191,88 2178 g oS00
27| IPUP05%GO0,7 0,00 0 0 ‘ ‘ ‘
37.50 99 0,00 50,00 100,00 150,00 200,00
75,00 364 % elongacion
112,50 602 | IPUP05%G0,7 | IPUP05%G0,7 |
, . Energia de
5000 | oar | gt Seluermage Moddsssieo Supirg
(KI/m3)
185,13 1489 171,625 1530,31497 5,04 96795,7
28| IPUP05%GO0,7 0,00 0 >7 28 2 29 ?‘
37,50 157 1600 * - *
75,00 487 1400 ; »
112,50 864 /
150,00 1414 g 1588
158,13 1571 3
29| IPUP05%G0,7 0,00 0 g 800 ////
37,50 223 g 600 P
75,00 501 B 400 >
112,50 834 200 /
150,00 1307 0 : : ‘
158,00 1391 0,00 50,00 % elo’lrpgoéocioon 150,00
30| IPUAH10%G0,7 0,00 0
41,25 223 | IPUAH10%G0,7 | IPUAH10%G0,7 |
, . Energia de
175 | 4T | oniten  eriede) Moduessied Siupiura
(KI/m3)
131,25 893 191,1875 2518,56637 9,91 239470,56
169,38 1340 oo L —=—2=0= —— - —— 5=
199,75 1787 =200 -
31| IPUAH10%G0,7 0,00 0 § oo = =
41,25 362 Tooe /
73,75 724 o
131’25 1447 ©.o0o s0.00 LRAL RO S AEBRAC =00.00 =50.09
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169,38 2171
173,63 2243
32| IPUAH10%GO0,7 0,00 0
25,00 288
57,50 576
116,25 1152
155,63 1728
188,13 2305
208,75 2794
33| IPUAH10%GO0,8 0,00 0 | IPUAH10%G0,8 | IPUAH10%G0,8 |
938 598 % » Esfuerzo de Modulo elastico E?SL%?:(%
Elongacion ruptura (KPa) (KPa) (KJ/m3)
36,25 1197 211,25 8024,830533 29,53 857681,29
15125 | 3590 ——33 —=—347 —a—35]
162,50 4786 10000
186,25 5983 /f
202,50 6462 9000
34| IPUAH10%GO0,8 0,00 0
21,25 581 8000 +
50,00 1162
100,00 2324 7000
140,00 3485
168,13 4647 § 6000
193,13 5809 <
214,00 6971 Q 5000
231,88 8133 o
255,63 8946 § 4000
35| IPUAH10%GO0,8 0,00 0
17,50 670 3000 H
43,75 1341
90,00 2682 2000 -
125,63 4023
154,38 5364 1000
179,38 6705
199,00 8046 0 ‘ ‘
216.88 9387 0,00 100,00 ) 200,00
. % elongacion
220,00 9588
39| IPUP010%G0,7 0,00 0 | IPUP010%G0,7 | IPUP010%G0,7 |
14,38 454 % - Esfuerzo de Moédulo elastico E?E;?La:;e
Elongacion ruptura (KPa) (KPa) (KJ/m3)
35,00 907 197,9166667  5341,449152 23,47 504709,48
80,00 1814
120,63 2721
152,50 3628
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179,38 4535
204,38 5397 —— 30 —m 40 —a— 41 |
40| IPUP010%GO0,7 0,00 0 ono
11,88 408 /‘ &
30,00 816 sooo
73,75 1633 ///’/
112,50 2449 - 4000
146,25 3265 = /
174,38 4082 g 3000
198,75 4898 z //
203,13 5061 B Looo
41 0,00 0
12,50 468 1000
30,63 935
74,38 1871 o . : . .
111,25 2806 0,00 sopo QE)':.'iE.?.cimJSD'DD 200,00
141,25 3742
165,63 4677 | IPUP05%G09 | IPUP05%G09 |
186,25 5566 % » Esfuerzo de Moédulo elastico E?S;?ﬁ;e
Elongacion ruptura (KPa) (KPa) (KJ/m3)
44| IPUP05%G09 0,00 0 173,125 10351,62994 59,83 1028910,38
8,75 633
17,25 1266 12000 [ =45
40,25 2532
68,13 3798
92,00 5065
114,38 6331 10000 1
134,75 7597
152,00 8863
156,25 9192 8000
45| IPUP05%G09 0,00 0
11.25 626 g
18,75 1251 % 6000 |
38,75 2502 @
66,25 3754 ki
91,25 5005
114,50 6256 4000
136,13 7507
155,00 8758
172,00 10010 2000 -
187,50 11261
190,00 11511
46| IPUP05%G09 0,00 0 o | | |
5,63 675 0,00 50,00 100,00 150,00 200,00
13,75 1350 % elongacion
40,25 2700
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70,25 4050
94,38 5399
116,63 6749
130,63 7627
68 | IPUP010%E0,9N 0,00 0 | IPUP010%E0,9N | IPUP010%EO,9N |
. . Energia de
100 | e | g, Solerede MOMMSSSIE Crupura
(KJ/m3)
17,50 1784 232,8125 11528,6316 52,81 1531577,22
62,50 3568
111,25 5351 —e—68 —m— 69
152,50 7135
186,38 8919
210,00 | 10346 12000 -
69 | IPUP010%E0,9N 0,00 0
9,38 713 »
17,50 1427 10000
52,50 2853
92,50 4280
127,50 5707 < 8000
16188 | 7133 | £
190,00 8560 Q
214,00 9987 g 6000 -
236,50 11413 i
255,63 12711
67 | IPUP010%E0,9N 0,00 0 4000
2,13 478
6,25 783
12,50 1127 2000
50,00 2274
87,50 3248
125,00 4309 0 | |
162,50 5541 0,00 100,00 200,00
200,00 6879 % elongacion
237,50 8360
248,13 8742 | GLICE309 | GLICE309 |
% Esfuerzo de Médulo elastico AL alE
| =S ) Ll g Elongacion ruptura (KPa) (KPa) (r;g}:qr;
37,50 193 | 182,1666667  1019,890308 4,07 96407
75,00 350 e as as
112,50 525 rooo ]
150,00 735 soo -
181,25 980 eo0 s
48| GLICE.3(0,9) 0,00 0 zo0 |
37,50 182 s co.00 roo.oo  aso.oo =oo.00
75,00 334 Feetenession
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112,50 520
150,00 725
168,75 855
49| GLICE.3(0,9) 0,00 0
37,50 143
75,00 327
112,50 510
150,00 772
187,50 1123 | IPUAH5%G0,8 | IPUAH5%G0,8 |
. . Energia de
196,50 1225 % » Esfuerzo de Médulo elastico ruptura
Elongacion ruptura (KPa) (KPa) (KJ/m3)
50| IPUAH5%G0,8 0,00 0 151,875 716,40625 3,519 50375,29
%’gg 17737 —e—507 —m— 51 ‘
: 800
112,50 309 200 -
150,00 444 @600 b /-/
163,13 484 ¥ 500
51 IPUAH5%G0,8 0,00 0 Q 400 /
37,50 137 5 300 /-/ -—
75,00 301 EZOO
112,50 514 100 /
150,00 m 0o 00 50‘00 106 00 156 00
151,88 716 ' , %elongacién '
54 IPUP05%EO,7 0,00 0
25,00 39 | IPUPO5%EO,7 | IPUP05%E0,7 |
. : Energia de
3750 78 % 5 Esfuerzo de Médulo elastico ruptura
Elongacion ruptura (KPa) (KPa) (KJ/m3)
50,00 109 76,5625 157,7065949 2,52 6170,88
62,50 125 | 54 65 |
75,00 156
55| IPUPO5%EO,7 0,00 0 150
25,00 37 g
37,50 74 %100
50,00 108 § /
62,50 145 S 50
75,00 156 |4 /
78,13 160 0 ‘ ‘ ‘
57 IPUAH5%EO,9 0,00 0 0,00 20,00 o 40,00 ) 60,00 80,00
odeformacion
37,50 47
75,00 206 | IPUAH5%EO0,9 | IPUAH5%E0,9 |
. . Energia de
112,50 415 % y Esfuerzo de Mddulo elastico ruptura
Elongacion ruptura (KPa) (KPa) (KJ/m3)
150,00 594 254,0625 1765,504445 2,14 161575,08
187,50 906
225,00 1266
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262,50 1721
263,75 1741 — % 57— 59 |
58| IPUAH5%EO0,9 0,00 0 1a00 e
37,50 21 1600 <
75,00 168 1400 — 7
112,50 337 = 1200
150,00 505 == 4 o0 / /
160,00 547 = — o
59| IPUAH5%EO,9 0,00 0 % oo /
37,50 108 oo s
75,00 334 oo A
112,50 582 e
150,00 814 DIII,IIIIII 1 I:u:;,cu:l zulz;,cu:l
187,50 1143 o elongacion
225,00 1510
244,38 1790 | IPUP05%E0,9 | IPUP05%E0,9 |
60| IPUPO5%EO 9 0.00 0 % » Esfuerzo de Modulo elastico E?S;%iﬁge
’ ' Elongacion ruptura (KPa) (KPa) (KJ/m3)
22,50 353 208,4375 4123,961879 14,84 428759,4
51,25 706
105,00 1411 —+—60 =61
130,00 2117 5000 /
171,88 2823 4000
193,13 3422 g /
61| IPUP05%EO0,9 0,00 0 %3000
18,75 351 Q
45,00 702 g 2000
97,50 1405 8 1000
135,63 2107 -/
165,63 2810 0 ‘ ‘ ‘ ‘
18938 3512 0,00 50,00 100,00 '1 50,00 200,00
209:38 4214 % elongacion
223,75 4826 | IPUP010%EO,7N | IPUP010%EO,7N |
70| IPUP010%E0,7N 0.00 0 % » Esfuerzo de Modulo elastico E?S;%fr:e
Elongacion ruptura (KPa) (KPa) (KJ/m3)
75,00 51 284,375 630,761515 0,56579 78296,14
112,50 102 0
150,00 176 Foo
187,50 241 oo e
225,00 325 = -
262,50 432 = -
300,00 604 % zan /,.//
326,25 710 nen
71| IPUP010%EOQ,7N 0,00 0 s 1ooog 20000 300,00
75,00 34 - =
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112,50 74
150,00 188
187,50 336
225,00 470
242,50 551
7 | IPUP110%G0,9 0,00 0
0,63 1243
1,25 2485 | IPUP110%G0,9 | IPUP110%G0,9 |
131 3728 % Esfuerzo de Moédulo elastico Energigide
; , ruptura
Elongacion ruptura (KPa) (KPa) (KJ/m3)
1,38 4971 55,625 15906,26664 2536,94 800583,112
1,88 6213
—a7
2,50 7456 16000
2,63 8699
3,25 9941
3,88 11184 14000 |
4,38 12427
5,63 13669
7,50 14912 12000 |
8,75 15161
12,50 15161
18,75 14664 10000
25,00 14539 )
31,25 14664 <
37,50 14912 Q 8000
43,75 15359 g j
50,00 15658 i
55,63 15906 6000
8 | IPUP110%G0,9 0,00 0 +
0,69 1632
1,25 3263 4000
1,50 4895
2,25 6527
363 8159 2000 -
3,75 9790
5,25 11422
10,00 13054 0,00 20,00 40,00 60,00
12,50 13054 % elongacion
18| IPUP110%G0,9 0,00 0
0,63 1111
1,25 2221
1,38 3332
1,63 4443
1,88 5553
2,50 6664
2,63 7775
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3,13 8885
3,75 9996
4,38 11107
5,00 12217
5,75 13328
7,50 14439
10,00 14927
12,50 14838
18,75 14572
25,00 14638
31,25 14861
37,50 15127
43,75 15549
50,00 15993
56,25 16438
63,13 16882
19| IPUP110%G0,9 0,00 0
0,69 1098
1,25 2196
1,50 3293
1,88 4391
2,13 5489
2,50 6587
3,13 7685
3,38 8783
3,75 9880
4,38 10978
5,38 12076
6,25 13174
8,75 14272
11,25 14491
18,75 14052
25,00 13942
31,25 14052
37,50 14272
45,00 14491
20| IPUP110%G0,9 0,00 0
0,63 1115
1,25 2230
1,63 3344
1,88 4459
2,13 5574
2,50 6689
3,13 7803
3,88 8918

| IPUP110%G0,9 | IPUP110%G0,9 |

% Esfuerzo de Médulo elastico E?Sr%a::e
Elongacion ruptura (KPa) (KPa) (K§Im3)
54,0625 15686,59667 2435,94 925511,86
‘ —e— 18 —m— 19 ‘
16000 /
14000 -
12000
g 10000 -
R
% 8000
6000 -
4000
2000
0 T T T
0,00 20,00 40,00 60,00
% elongacion
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4,63 10033
5,75 11148
7,50 12262
10,00 12708
12,50 12820
18,75 12864
25,00 13065
31,25 13488
37,50 13845
43,75 14291
46,88 14291
25| IPUP010%G0,9 0,00 0 | IPUP010%G0,9 | IPUP010%G0,9 |
. . Energia de
175 | s | ot tsueriade  Meddg et Spiura
(KJ/m3y)
2,38 2770 112,1875 14916,54113 1103,7714 1371711,6
3,25 4155
4,75 5540
7,13 6926
10,00 8034
12,50 8089 —— 25 —=—26
18,75 8449
25,00 8865 16000
31,25 9169
37,50 9640
50,00 10472 14000
62,50 11303
75,00 12189 12000
87,50 13242
100,00 14405
112,50 15735 T 10000
12188 | 16621 | £
26 | IPUP010%G0,9 0,00 0 9
2,13 1461 g 8000
3,13 2923 i
4,38 4384
6,88 5846 6000
13,75 7307
25,00 8038 4000
37,50 8769
50,00 9500
62,50 10230 2000
75,00 11107
87,50 12072 o | |
100,00 13153 0,00 50,00 100,00
102,50 13212 % elongacion
36| IPUAH10%G0,9 0,00 0
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0,75 1580

1,25 3159

1,88 4739

3,13 6319

5,00 7898

10,00 9162

12,50 9225

18,75 9478

25,00 9636

37,50 10110

50,00 10741

62,50 11531

75,00 12479 | IPUAH10%G0,9 | IPUAH10%G0,9 |

87.50 13269 % » Esfuerzo de Modulo elastico E?S;%'Jar:e

Elongacion ruptura (KPa) (KPa) (KJ/m3)
100,00 14691 122,9166667 17393,02927 1442,66 1451268,484
112,50 15954
124,38 17218
37 | IPUAH10%G0,9 0,00 0 —+—36 —=— 37 —a—38

0,75 1547 18000 |

1,25 3093

2,38 4640

3,75 6187 16000 +

6,25 7734

8,75 8352 14000 -

12,50 8662

18,75 9126 12000

25,00 9590 g

37,50 10518 € 10000 |

50,00 11446 Q

62,50 12374 §

75,00 13302 7 8000 1

87,50 14477

100,00 15622 6000

112,50 17014

124,38 18313 4000

38| IPUAH10%G0,9 0,00 0

0,63 1330 2000

0,88 2659

1,25 3989 I

2,38 5319 o ‘

3.25 6649 0,00 50/0,00 . 100,00

b elongacion
4,63 7978
6,88 9308 | IPUP110%G0,7 | IPUP110%G0,7 |
% Esfuerzo de Médulo elastico Energia de

10,13 10159 Elongacion ruptura (KPa) (KPa) rupg[]ura

85




(KJ/m3)

12,50 10372 153,125 5719,101216 140,86 569556,5288
18,75 10372
25,00 10372
37,50 10718 42 —=m— 43
50,00 11170 6000 -
62,50 11861
75,00 12685 5000
87,50 13696
100,00 14813 4000 |
112,50 15983 §
120,00 16648 9 3000
42| IPUP110%G0,7 0,00 0 §
2,00 412 B 2000 |
4,00 825
8,13 1237
15,00 1650 1000 -
25,00 2021
37,50 2392 0 ‘ ‘ ‘
50,00 2763 0,00 5o,ooo/oelong;8ioo,go 150,00
75,00 3448
100,00 4125 | IPUP110%E0,9N | IPUP110%EO,9N |
% Esfuerzo de Mddulo elastico SMETEIE EE
125,00 4867 Elongacion ruptura (KPa) (KPa) ruptura
(KJ/m3)
150,00 5733 213,75 3102,132353 53,5844 393251,51
161,25 6104
43| IPUP110%G0,7 0,00 0 —e—62
1,25 452
4.00 904 3000 -~
9,75 1356 /
20,00 1808 2500
25,00 1989 /
37,50 2350 2000
50,00 2703 @
75,00 3345 §
100,00 3087 ] 1500
125,00 4719 B /
145,00 5334 1000
62 | IPUP110%EO0,9N 0,00 0
1,25 180 500 .
2,75 360
6,25 540 1
13,75 721 0 ‘ ‘ ‘ ‘
25,00 901 0,00 50,00 %‘Iet?g,r(l)gaciJnS0,00 200,00
37,50 1045
50,00 1207 | IPUP120%G0,9 | IPUP120%G0,9 |

86




%

Esfuerzo de Médulo elastico ~ Cnergiade

75,00 1463 p ruptura
Elongacion ruptura (KPa) (KPa) (KJ/m3)
100,00 1729 84 4175,385611 389,43 263203,05
125,00 2025
) —e— 63
150,00 2349 4500 g
175,00 2702
200,00 2990 4000 |
213,75 3102
63| IPUP120%G0,9 0,00 0 3500
3,75 1321
6,25 1850 3000 |
12,50 2378 @
18,75 2643 ¥ 2500
25,00 2907 o
N
37,50 3198 g 2000
50,00 3462 i
62,50 3753 1500
75,00 3964
84,00 4175 1000
65| IPUP110%G0,9N 0,00 0
1,25 1342 500 |
1,25 2685
1,38 4027 0
1,88 5370 0,00 20,00 40,00 60,00 80,00
2,00 6712 % elongacion
2,25 8055
2,50 9397 | IPUP110%G0,9N | IPUP110%G0,9N |
% Esfuerzo de Médulo elastico SCTEIE EE
2,63 10740 Elongacion ruptura (KPa) (KPa) ruptura
9 P (KJ/m3)
2,88 12082 35,63 22822 4164,21 1093535,51
3,13 13425 [—e—65 —= o6 |
3,63 14767 25000
4,00 16110
4,50 17452
20000 -
5,00 18795
5,50 20137
6,00 21479 @ 15000 1
6,88 22822 E
7,75 24164 10000
10,00 24836 f
11,25 24836 5000
12,50 24299
18,75 22553 o ‘ ‘ ‘
25 00 22339 0,00 10,00 e | 20,00 30,00 40,00
) %% elongacion
31,25 22688
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35,63 22822
66 | IPUP110%G0,9N 0,00 0
1,25 2534
2,13 7602
3,13 15203
5,25 20271
6,00 21538
7,50 22298 | IPUP120%E0,9 | IPUP120%E0,9 |
8.75 22998 % Esfuerzo de Mddulo elastico TEEIEEE
; 2 ruptura
Elongacion ruptura (KPa) (KPa) (KJ/m3)
10,00 21285 33,75 19580,41958 3245,86 668911,76
12,50 20043 64 fallo
16,25 18295 25000
18,75 18295
21,88 18244
64 | IPUP120%E0,9 0,00 0 20000
1,25 8159
2,75 16317 £ 15000 .
5,25 21756 ¥
6,50 23116 Q
7,50 23388 % 10000 |
8,75 23388 B
10,00 22844
12,50 21892 5000 -
18,75 20532
25,00 19852
31,25 19716 0 | | |
33.75 19580 0,00 10,00 20,90 30,00
% elongacion
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D.4 ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO DE LOS ELASTOMEROS DE
POLIURETANO
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POLIURETANO/ ACEITE + 10 %GLUC/GLICERINA (0.9)
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POLIURETANO/ POLIOL 0 + 5 %GLUC/GLICERINA (0.9)
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POLIURETANO/ POLIOL 1 + 5 %GLUC/ETILENGLICOL (0.9)
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POLIURETANO/ POLIOL 1 + 10 %GLUC/ETILENGLICOL (0.9)

94




POLIURETANO/ POLIOL 0 + 10 %GLUC/GLICERINA (0.9)
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POLIURETANO /ACEITE + 10 %GLUC/ETILENGLICOL (0.9)

96




97



	INTRODUCCIÓN
	1. MARCO TEÓRICO
	2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL
	3. ANÁLISIS DE RESULTADOS
	CONCLUSIONES
	RECOMENDACIONES
	BIBLIOGRAFIA
	ANEXOS

