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RESUMEN

Las particulas de carbén activado (CA), son los refuerzos ideales para compuestos de
matrices epoxicas, debido a su alta area superficial especifica. Para verificar su potencial
como refuerzo particulado de origen natural, se elaboraron y caracterizaron compuestos
de matriz epdxica con carbén activado. Contenidos del 0.75, 1.5 y 3 %p/p de refuerzo
particulado de carbdn fueron utilizados con el propdésito de evaluar su impacto e influencia
en las propiedades térmicas y mecénicas de los materiales obtenidos. Para ello, se
elaboraron materiales compuestos aplicando el método de casting y se sometieron a
pruebas de flexién, analisis de calorimetria diferencial de barrido (DSC) y densidad
especifica. Se observd que, el proceso de secado del carbén activado y el medio de
dispersion de particulas, desempefian un papel fundamental en la elaboracion de
materiales compuestos. La uUnica propiedad mecanica que mejoré fue el médulo de
elasticidad en un 7.90 %y 19.60 % para 1.5y 3 %p/p de carbdn activado, respectivamente.
La resistencia a la flexién disminuyé en todos los casos hasta un 46.0 %. Del mismo modo,
la temperatura de transicién vitrea disminuy6 en todos los casos hasta un 34.8 %. El carbon
activado como refuerzo de matrices termoestables altera la quimica de las reacciones de
curado vy las redes tridimensionales de la resina epéxica debido a su estructura porosa.
Esto fue verificado a través de la reduccion de las propiedades mecdanicas y térmicas

evaluadas en el presente trabajo.

PALABRAS CLAVE: carb6n activado, matriz epoxica, propiedades mecanicas,
propiedades térmicas, resistencia a la flexién, tamafio de particula, médulo de elasticidad,

secado, medio de dispersion
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ABSTRACT

Activated carbon (AC) particles are ideal reinforcements for epoxy matrix composites, due
to their high specific surface area. To verify their potential as particulate reinforcement of
natural origin, epoxy matrix composites with activated carbon were elaborated and
characterized. Contents of 0.75, 1.5 and 3 % w/w of carbon particulate reinforcement were
used in order to evaluate their impact and influence on the thermal and mechanical
properties of the materials obtained. For this purpose, composite materials were elaborated
by applying the casting method and were subjected to flexural tests, differential scanning
calorimetry analysis (DSC) and specific density. It was observed that the activated carbon
drying process and the particle dispersion medium play a fundamental role in the
elaboration of composite materials. The only mechanical property that improved was the
modulus of elasticity by 7.90 % and 19.60 % for 1.5 and 3 % w/w of activated carbon,
respectively. The flexural strength decreased in all cases up to 46.0 %. Similarly, the glass
transition temperature decreased in all cases up to 34.8 %. Activated carbon as a
reinforcement of thermoset matrices alters the chemistry of the curing reactions and the
three-dimensional networks of the epoxy resin due to its porous structure. This was verified

through the reduction of the evaluated mechanical and thermal properties.

KEYWORDS: Activated carbon, Epoxy matrix, Mechanical properties, Thermal properties,

Particle size, Flexural strength, Elastic modulus, Drying process, Dispersion medium.

Xl



1 DESCRIPCION DEL COMPONENTE DESARROLLADO

Durante la ultima década el interés por los materiales compuestos poliméricos preparados
con refuerzos naturales se ha incrementado debido a la facilidad de fabricacion de piezas
de geometrias complejas, bajo costo, alto rendimiento y diversas aplicaciones. Asimismo,
se espera que los materiales compuestos poliméricos con refuerzos naturales reduzcan la
escasez de energética y la contaminacion en un 18 % y 35 %, respectivamente [1]. De la
misma forma, este tipo de materiales compuestos tienen una extensiva aplicacion en la
industria automotriz, electrénica, aeroespacial, alimenticia, entre otros [2], [3]. Los
materiales compuestos combinan las propiedades de los constituyentes que lo conforman,
de tal manera que se pueden generar componentes con propiedades especificas

mejoradas y geometrias complejas [4].

Dentro de los materiales compuestos de matriz epdxica fabricados con refuerzos naturales,
el uso del carbén activado como refuerzo ha despertado la atencion de varios
investigadores [5]. Si bien la resina epdxica posee una larga vida util, alta resistencia
quimica, bajo costo, elevada resistencia a la flexion y a traccibn en comparacion otros
termoestables, la adicién de particulas de carbon activado, un material poroso, con elevada
area superficial especifica, de naturaleza no abrasiva y baja densidad, podria mejorar las
propiedades mecanicas de la resina epoxica. El carbon activado se fabrica a partir de
productos derivados de residuos agricolas, tales como los tallos de maiz, cascaras de coco,
tallos de bambd, entre otros, lo cual representa una ventaja significativa en relaciéon con

refuerzos particulados obtenidos por métodos de sintesis quimica [6].

Dentro de los estudios de los materiales compuestos de resina epéxica y reforzados con
particulas de carbén activado, las propiedades son analizadas principalmente por ensayos
de flexién, traccién e impacto [5], [7]. Estas propiedades son dependientes del porcentaje
en peso del refuerzo, de manera que, un mayor porcentaje en peso se ve reflejado en
mayor modulo de elasticidad y resistencia a la traccién [8], hasta alcanzar un valor por
encima del cual las particulas de carbon activado son dificiles de dispersar debido a la
aglomeracion. Un potencial uso de los materiales de matriz epéxica reforzados con carbén
activa podria ser el area de recubrimientos, en los cuales se espera mejorar las

propiedades mecanicas de las matrices termoestables.

En este caso, el material compuesto estara sujeto a diversas condiciones ambientales, asi
como diversas cargas y temperaturas. Esto provoca que, los recubrimientos poliméricos
sufran deterioros constantes [9]. En vista de lo anterior, los materiales compuestos pueden

ser una opcion O6ptima para mejorar las propiedades de los recubrimientos [10].



Adicionalmente, varias industrias han desarrollado estudios sobre materiales compuestos
como BMW en la produccion de recubrimientos poliméricos para asientos a partir de las
fibras de coco y Ford en la elaboracion de cojines de asientos para automoviles [11], lo
cual demuestra el potencial de uso de materiales compuestos reforzados con materiales

naturales.

Con base en la literatura, se espera que la adicion de carbdn activado a la resina epoxica
proporcione una mayor resistencia estructural y mejore sus propiedades mecanicas y
térmicas [12]. Asi, el refuerzo de carbon activado en porcentajes menores al 10 % en peso,
mejora la resistencia a la flexion hasta un 16.6 % y el médulo de elasticidad hasta un 65.1
% [13], [14]. Se debe considerar que, la mejora de estas propiedades depende de varios
factores, como las fracciones volumétricas de la matriz y el refuerzo, y las propiedades
mecanicas de ambos constituyentes. Por otro lado, existen diversas investigaciones que
han demostrado que las concentraciones superiores al 10 % de carbén activado,
disminuyen un 40 % las propiedades mecanicas, probablemente debido al efecto de

aglomeracion [15].

El carb6n activado se produce en Ecuador, a partir de las fibras de coco y tallos de maiz
con métodos de activacion fisicoquimicos. Esta disponible en varios tamafios (106-500
pum). Sin embargo, su uso ha sido restringido a ciertas aplicaciones como materiales de
construcciéon y purificacion de aguas. Por esta razon, se ha identificado una falta de
estudios relacionados con la influencia del carbon activado como refuerzo de materiales
compuestos de matriz epdxica y su efecto en las propiedades térmicas y mecanicas de los
compuestos resultantes. De esta forma, el presente trabajo de integracion curricular (TIC)
busca incrementar el valor agregado de este material obtenido a partir de recursos

agroindustriales de bajo costo.

En este contexto, se propone la elaboracion de materiales compuestos de matriz epéxica
reforzados con particulas de carbén activado al (0,75 %, 1.5 %, 3 % y 6 %) en peso, con
tamafios de particula menores a 50 um. De esta forma, se prepararon probetas
estandarizadas que posteriormente fueron sometidas a ensayos de flexion y analisis

térmicos de calorimetria de barrido (DSC, por sus siglas en inglés).
1.1 Objetivo general

Evaluar el efecto de incorporar particulas de carbon activado en las propiedades mecéanicas

y térmicas de compuestos de matriz epoxica.



1.2 Objetivos especificos

1. Definir el tamafio de particula y porcentaje en peso de carbon activado.

2. Preparar materiales compuestos de matriz epoxica con dos tamafios de particulas

de carbdn activado y con distintos porcentajes en peso de este refuerzo.

3. Caracterizar los materiales compuestos preparados a través de ensayos mecanicos

y térmicos.

1.3 Alcance

El proyecto consiste en la preparacion de materiales compuestos de matriz epodxica,
polimero termoestable ampliamente utilizado a nivel industrial, reforzados con particulas
de carbon activado, obtenidas a partir de desechos derivados de residuos orgéanicos, como
es la cascara de coco de produccion nacional. Para ello, fueron seleccionados dos tamafios
de particulas de carbon activado considerando la disponibilidad en el pais, y se definieron
diversos porcentajes en peso de este refuerzo con base en una revisiéon bibliografica.
Posterior a ello, las particulas de refuerzo fueron dispersadas en la matriz epéxica por
medio de la técnica de ultrasonido para obtener los compuestos que fueron moldeados a
seguir por el método de casting. Las probetas preparadas fueron caracterizadas
mecanicamente a través de ensayos de flexion con el propdsito de determinar el médulo
de elasticidad, resistencia a flexion y deformacion maxima. De la misma manera, las
probetas también fueron caracterizadas térmicamente, utilizando la técnica de andlisis
térmico conocida como calorimetria diferencial de barrido (DSC), con el fin de identificar la
temperatura en la que ocurre la transicion vitrea. De esta manera, el andlisis de resultados
permitié validar la seleccion del tamafio de particula de carbon activado, asi como su
respectivo porcentaje en peso y su efecto en las propiedades mecanicas y térmicas de la

matriz epoxica.



1.4 Marco teérico

1.5 Materiales compuestos de matriz polimérica termoestable

Los materiales compuestos de matriz termoestable se producen a partir de la union de dos
0 mas fases insolubles y quimicamente diferentes entre si. Estos materiales se caracterizan
por exhibir propiedades especificas que superan la de cada uno de sus constituyentes, a
través de una interaccién sinérgica. Se componen por una fase continua, también conocida
como matriz, que presenta un mayor porcentaje en peso y una fase dispersa de menor
porcentaje en peso, también denominada refuerzo, como se exhibe en la Figura 1.1 [16],
[17].
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Figura 1. 1 Elementos que constituyen un material compuesto (Adaptado de [18]).

La matriz polimérica termoestable (fase continua), se caracteriza por su capacidad de
mantener su forma después de atravesar un proceso de curado y post-curado. La matriz
desempeiia funciones esenciales en el interior del compuesto como: distribuir
equitativamente las cargas aplicadas al material y transferirlas de forma uniforme al
refuerzo, preservando su orientacién y disposicion [19]. Por otro lado, el refuerzo (fase
dispersa), confiere las propiedades funcionales a la matriz (fisicas, térmicas, eléctricas,
mecéanicas, magnéticas, etc.), a través de la superficie de contacto denominada interfaz
[20].

Durante el proceso de curado, los polimeros termoestables producen una reaccién
exotérmica (liberacion de calor), que resulta en una reticulacion tridimensional de las
cadenas poliméricas, formando una estructura insoluble, rigida y de alta estabilidad
dimensional [21]. Las propiedades finales que adquiera el material compuesto dependeran
exclusivamente del tipo de refuerzo, cantidad, tamafo, orientacion, grado de dispersion,

morfologia, asi como, del método de fabricacion y proceso de curado. Las resinas
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termoestables mas utilizadas como matriz a nivel industrial son: epoxica, fendlica y
poliésteres insaturados. La resina epoxica es la principal matriz de referencia, debido a
que, no emite subproductos volatiles durante el proceso de curado a temperatura ambiente

y post-curado a temperaturas elevada [17], [22].

Los materiales compuestos de matriz polimérica termoestable son ampliamente utilizados
en las industrias aeronautica, automotriz, naval y aeroespacial, ya que presentan una alta
relacion resistencia-peso y bajos costos de produccion. Su aplicacion fundamental en cada
una de estas areas es la proteccion de componentes mecanicos por efectos corrosivos, y

abrasivos [23].
1.5.1 Nanocompuestos de matriz polimérica termoestable

Los compuestos se clasifican segun la naturaleza del refuerzo utilizado, es decir, si es
reforzado con nanoparticulas, particulas o fibras. Los materiales multifacéticos que son
reforzados con particulas que poseen al menos una de sus dimensiones en la escala
nanomeétrica (1 - 100 nm), se consideran nanocompuestos [20], [24]. Este tipo de materiales
presentan elevadas propiedades fisicas, mecénicas y térmicas en comparacion a los
materiales compuestos convencionales (microcompuestos), debido a su alta interaccion
interfacial como resultado de la elevada area superficial especifica de las nanoparticulas.
Sin embargo, las nanoparticulas suelen aglomerarse precisamente para reducir su alta
area superficial especifica, lo cual dificulta su dispersion homogénea a lo largo de la matriz,
ocasionando una deficiente interaccion interfacial y afectando las propiedades del material

compuesto resultante [25].

En la actualidad, el interés por los nanocompuestos poliméricos ha despertado el interés
de la comunidad cientifica, debido al incremento de las propiedades mecanicas para bajas
fracciones en peso de refuerzo, usualmente menores al 5 % en peso [14]. Este aumento
en las propiedades del material compuesto se genera en funcion del porcentaje en peso
del refuerzo. Sin embargo, sobre el porcentaje de refuerzo 6ptimo, las propiedades del

compuesto resultante tienden a disminuir drasticamente.
1.6 Resina Epoxica

La resina epoOxica es un compuesto prepolimérico o también conocido como oligdmero de
bajo peso molecular, que presenta una estructura quimica formada por varios grupos
funcionales epoxicos, ver Figura 1.2 [22]. Los oligbmeros presentan la capacidad de

transformarse en un polimero termoestable mediante un proceso de curado. La resina



epoxica, es considerada un polimero de adicién, debido a que no produce subproductos

volétiles en el transcurso de su proceso de curado [26], [27].

H H

Figura 1. 2 Grupo Funcional epéxido [16].

La diglicidil éter de bisfenol-(A), cuyas siglas son (DGBEA) por sus siglas en inglés, es la
resina epoxica mas utilizada en la elaboracibn de materiales compuestos, como
consecuencia de su gran capacidad para interactuar con diferentes agentes de curado.
Forma parte de los oligbmeros bifuncionales, ya que su comportamiento y propiedades
dependen de la repeticion de (n) unidades en toda su estructura quimica, como se observa
en la Figura 1.3 [21], [27].
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Figura 1. 3 Estructura quimica del diglicidil éter de bisfenol-(A) (DGBEA) [Adaptado
de[28]].

La resina epoxica se ha convertido en uno de los materiales en constante desarrollo debido
a su amplio campo de aplicaciones, donde se requiere una alta dureza y resistencia a
elevadas temperaturas. Entre las diversas aplicaciones de este prepolimero, se destacan
las aplicaciones ingenieriles. Asi, por ejemplo, en la industria de la electronica, la resina
epoxica se utiliza como rellenos y encapsulantes de los circuitos electrénicos internos en
dispositivos como celulares, ordenadores o juegos de video, etc. [7]. Otro sector que
también ha hecho un uso extensivo de este termoestable es el sector aeroespacial, esta
industria utiliza la resina epdxica como adhesivo de alto rendimiento para unir componentes

mecanicos de diferentes materiales. Adicionalmente, se utiliza como recubrimientos



protectores para componentes aeroespaciales debido a su alta capacidad anticorrosiva y

no abrasiva [16].

De la misma forma en el &rea de recubrimientos, la resina epoxica de utiliza como pelicula
anticorrosiva de alta resistencia para recipientes, valvulas y tuberias metalicas para
transporte de fluidos, esto debido a su alta resistencia anticorrosiva y facil adhesion a
sustratos [12]. Por otro lado, en la industria alimenticia la resina también se utiliza
comunmente para preservar alimentos envasados en recipientes metélicos que requieren
de recubrimientos que eviten el contacto directo entre los alimentos y el recipiente, en este

caso, la resina epoéxica se utiliza como una fina lamina de proteccién [11], [29].

En la industria naval, se utiliza ampliamente en estructuras metdlicas offshore ya que, al
estar en constante contacto con el agua, requieren de recubrimientos anticorrosivos que
no afecten al ecosistema marino, convirtiendo asi a la resina epéxica como el principal

recubrimiento naval [9].

Estas aplicaciones son posibles debido a la extensa vida util y estabilidad quimica de la
resina epoxica. Sin embargo, debido a su naturaleza esencialmente fragil y quebradiza, es
indispensable incorporar un refuerzo particulado a la matriz, con la finalidad de mejorar sus

propiedades mecanicas e incrementar sus campos de aplicacion a nivel industrial.
1.6.1 Agentes endurecedores

Los agentes endurecedores o de curado son sustancias quimicas que se integran a las
redes estructurales poliméricas de la resina epdxica, para formar la red tridimensional en
el proceso de curado [30]. Debido al comportamiento multifuncional de la resina epéxica,
versatilidad y estabilidad quimica, su proceso de curado se puede efectuar con varios
agentes segun el tiempo y temperatura de curado. Existen diversos tipos de agentes
endurecedores como aminas, amidoaminas, poliamidas, polisulfuros, anhidridos o &cidos
[27], [31]. Las aminas son el agente de curado ampliamente empleado en la industria
debido a su elevada reactividad quimica y facilidad para formar estructuras epoxicas
tridimensionales compactas entre los atomos de hidrégenos activos que integran los
grupos amina. Las aminas se clasifican en: alifaticas (primarias), aromaticas (secundarias)

y cicloalifaticas (terciaria) [30].

La dietilentriamina (DETA), es un agente de curado de tipo alifatico primario ampliamente
utilizado con la resina ep6xica del tipo DGEBA, debido a su comportamiento multifuncional.

La Figura 1.4 exhibe la representacion grafica de su estructura quimica y la disposicion de



atomos de hidrégenos activos disponibles para enlazar los grupos epoéxicos propios de la

resina.
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Figura 1. 4 Molécula de dietilentriamina (DETA) [32].

1.6.2 Polimerizacién de laresina epdxica

La polimerizacion de la resina epdéxica es producto de la reticulacion de los grupos epdxicos
presentes a lo largo de la estructura quimica de la resina y el agente de curado como
poliacidos, aminas o fenoles [21]. Como se observa en la Figura 1.5, la molécula de DGEBA
presenta grupos funcionales de tipo polar como: epoéxicos, hidroxilos y éter a lo largo de su
estructura quimica, por esta razén, exhibe un comportamiento hidrofilico. La reticulacion
completa de la molécula se consigue cuando se establecen enlaces covalentes cruzados
entre los grupos epoxicos y los agentes de curado [30], [33]. Es importante mencionar que
agente endurecedor provoca cambios irreversibles en la resina epodxica e incide de forma

directa sobre las propiedades mecéanicas y quimicas resultantes.
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Figura 1. 5 Grupos polares presentes en la resina epoxica [34].



Durante el proceso de reticulacién, se genera una ruptura de cada enlace covalente
existente entre los &tomos de carbono y oxigeno (C-O) presentes en cada grupo funcional
epoxico. De inmediato, se forma un nuevo grupo funcional entre los &tomos de carbono e
hidrégeno (-CH.) capaz de interactuar con el agente endurecedor DETA (Figura 1.6) [35].
De este modo, se crean entre los atomos de carbono y nitrbgeno nuevos enlaces
covalentes (ver Figura 1.7).

H I‘{ H H
R C C H >R—CH,—C 0
Ny

Figura 1. 6 Formacién de enlaces covalentes de C-O de los grupos epoéxicos (Adaptado
de [32]).

Como se observa en la Figura 1.7, los enlaces covalentes producidos enlazan una

molécula de DETA con cinco moléculas de DGEBA
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Figura 1. 7 Estructura quimica de las moléculas de (DGEBA) y (DETA) [36].

La resina epoxica alcanza su reticulacion completa y desarrollo de propiedades finales
durante un proceso de post-curado. Es importante mencionar que, durante este proceso

no se forman subproductos volatiles, lo cual convierte a la resina epoxica reticulada en un
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polimero termoestable de baja densidad, alta temperatura de transicion vitrea (Tg),
gquimicamente estable y de altas propiedades mecanicas. Por estas razones, la resina
epoxica es uno de los materiales de preferencia en aplicaciones ingenieriles como
recubrimientos y adhesivos estructurales, maritimos, navales y aeroespaciales [31], [37],

como se menciond en la seccién anterior.

1.7 Etanol y su papel como medio de dispersién de material

particulado.

El etanol conocido también como alcohol etilico, es un compuesto quimico organico de tipo
alifatico, cuya estructura presenta un grupo funcional carboxilo como se exhibe en la Figura
1.8. El etanol este compuesto por cadenas de atomos de carbono enlazados con un grupo
funcional hidroxilo. Este grupo funcional confiere al etanol la capacidad de disolver otros

tipos de compuestos polares [38].

H H
H C C . :
Grupo hidroxilo
H H

Figura 1. 8 Estructura quimica de la molécula de etanol (Adaptado de [39]).

El etanol es ampliamente utilizado en la industria quimica, farmacéutica y mecéanica debido
a su amplia versatilidad. Una de sus principales aplicaciones es la sintesis de polimeros y
dispersion de particulas [39]. El etanol disuelve los precursores poliméricos antes de la
polimerizacion y facilita la mezcla uniforme de sus constituyentes. Adicionalmente, actia
como medio de dispersion de particulas en una etapa previa a la incorporacion a la matriz
para reducir el grado de aglomeracion del material particulado y facilitar la posterior

dispersion a lo largo de la matriz [38].
1.8 Refuerzos particulados de origen natural

Actualmente, la elaboracion de materiales compuestos con matrices termoestables ha sido
motivada por la incorporacion de refuerzos particulados de origen natural. ElI fundamento

principal de emplear refuerzos de origen natural es que, el refuerzo aporte y mejore las
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propiedades iniciales de la matriz en bajas proporciones volumétricas, de modo que, se
conserve su densidad, aumente su relaciébn costo-beneficio y reduzca el consumo
energético [21]. Por esta razon, las particulas de origen natural utilizadas como refuerzo
constituyen una alternativa ideal y sustentable para elaborar materiales mas ligeros, con
mejores propiedades mecénicas, quimicas y de bajo consumo energético, en contraste con

los refuerzos convencionales como las particulas ceramicas [40].

Adicionalmente, durante la seleccién del refuerzo particulado es indispensable asegurar
una dispersibn homogénea del refuerzo sobre la matriz y garantizar una correcta
interaccion interfacial [41]. Para ello, se debe mejorara la compatibilidad entre los
constituyentes, la cual aumenta cuando la matriz y el refuerzo exhiben la misma naturaleza
quimica, en otras palabras, ambos componentes deben ser polares (hidrofilicos) o apolares
(hidrofébicos) [42].

De acuerdo con la literatura, algunas particulas de origen natural que han sido postuladas
como candidatas para reforzar matrices de resina epéxica son: a) nanoparticulas de carbon
activado, b) carbonato de cascara de nuez, c) carbonato de cascara de huevo, d)

nanoparticulas de arenas ferrotitaniferas ecuatorianas (FS).

Las propiedades mecanicas que exhiben los materiales compuestos que emplean como
refuerzo el carbdén activado se presentan detalladamente en la Seccion 1.11 del presente
trabajo. Es importante mencionar que, el carbén activado elaborado a partir de las fibras
de coco ha despertado la atencion de la comunidad cientifica debido a la mayor area
superficial especifica, alto grado de microporosidad y alta capacidad de adsorciéon a

diferencia otros refuerzos [43], [44], [45].

Con base en lo expuesto previamente, para el desarrollo del presente TIC, el refuerzo
seleccionado para mejorar las propiedades de la matriz epdxica es el carbon activado

derivado de las fibras de coco.
1.9 Carb6n Activado

El carbdn activado esta constituido principalmente de carbén (C), naturalmente combinado
en pequefas cantidades con hidrogeno (H), nitrégeno (N), oxigeno (O) y cenizas minerales,
como se muestra en la Figura 1.9. Las cenizas minerales presentes en el tipo de carbén

activado provienen de la materia organica de fabricacion [46].
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Figura 1. 9 Estructura quimica del carbén activado [46].

La red tridimensional de enlaces covalentes que forman los atomos de carbén con los
atomos de oxigeno genera una estructura porosa y de alta area superficial, provocando la

alta capacidad de adsorcion de moléculas de otros materiales [29], [46].
1.9.1 Proceso de obtencién del carbén activado

El carbdn de origen organico se obtiene de residuos derivados de materias agricolas tales
como: la cascara de coco, la cascara de arroz, tallos de maiz, cascara de almendra, tallos
de bambu, entre otros. Una vez seleccionados los residuos agricolas son secados,
triturados o molidos, carbonizados, activados, enfriados y tamizados, (ver Figura 1.10) [47],
[48].

Io

Fisica
' i k
l.:-)a
—
- 0 Trit i -
Materia organica l{ Secado | + %izlig:y —I{ Activacion | Enfriamiento y lavado [ Secado Tamlzaao

]

Figura 1. 10. Proceso de obtencion del carbén activado (Adaptado de [33]).
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Los residuos organicos se encuentran ampliamente distribuidos en las regiones tropicales
y subtropicales de todo el mundo, especificamente en Filipinas, China, Jamaica, Tailandia,
Republica Dominicana, Vietham, India, Fiji, Indonesia, Samoa y Australia. A partir de las
regiones productoras de residuos organicos se puede extraer la cascara de arroz y coco
[49]. El carbdon activado de origen organico se utiliza en refuerzos de materiales
compuestos, filtros de aire y ventilacion, recubrimientos de automoviles, purificadores de
agua, aplicaciones medioambientales, quimicas y mecdanicas, debido a su alta

microporosidad, bajo contenido de cenizas, alta reactividad y solubilidad en agua [50].

Las regiones tropicales de Sudamérica también presentan grandes reservas de residuos
organicos y produccién de carbén activado en paises como: Brasil, Pert, Ecuador,
Colombia, Venezuela y Bolivia. Sin embargo, en la actualidad existe una baja cantidad de
estudios en la literatura sobre su composicién, aplicaciones, valoraciébn econdémica y

viabilidad de explotacion [51].

De manera general, existen dos métodos diferentes de activacion, los cuales corresponden
a un proceso fisico y un proceso quimico. La activacion fisica, implica la carbonizacion de
residuos organicos a temperaturas elevadas entre 800 °C y 1100 °C en presencia de
agentes oxidantes en estado gaseoso como el diéxido de carbono. Por otro lado, la
activacion quimica consiste en la mezcla de residuos organicos con agentes quimicos

mediante un proceso de pirolisis que varia entre 400 °C y 600 °C sin presencia de aire [52].

La composicion del carbén activado varia segun la materia organica, proceso de activacion,
temperatura y tiempo, ya que, durante su activacion, la interaccién con otros elementos

afecta su estabilidad quimica y capacidad de adsorcién [53].
1.9.2 Tamafo de particulay activacion del carbon

El carbdn activado presenta diversos tamafios de particula segun su método de activacion,
es importante mencionar que, la temperatura de activacion ya sea, en un proceso de
activacion fisico o quimico es un factor determinante para obtener un tamafio de grano
especifico [54]. Los procesos de activacion que varian entre 500 y 700 °C producen un
tamafio de particula entre 26 um y 51 um. Por otro lado, la activacion entre temperaturas
de 900 a 1000 °C produce particulas con tamafios variables entre 60 um y 96 um.
Finalmente, los procesos de activacién quimica a temperaturas elevadas o superiores a los
900 °C generan tamafos de particulas superiores a las 500 um debido a los agentes
quimicos utilizados durante el proceso de activacion [55]. En la Figura 1.11 se exhben las

curvas de temperatura de activacion y su relacion con el tamafio de particula.
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=== Carbon activado a 500 °C

=== Carbon activado a 700 °C

37 Carbén activado a 900 °C

== Carbon activado a 1000 °C

Porcentaje acumulativo (%)

1 6 11 16 21 26 31 36 41 46 51 56 61 66 71 76 81 86 91 96

Tamaiio de particula (km)

Figura 1. 11 Curva de temperatura de activacion y tamafio de particula del carbon
activado [56].

El carbén activado presenta diversas propiedades las cuales varian segun el tamafio de
particula, entre ellas se destacan la elevada area superficial especifica, naturaleza no
abrasiva, baja densidad y alta porosidad. Sin embargo, la eficacia y propiedades del carb6n
activado dependen en gran medida de los precursores, activadores y técnicas de
produccion utilizadas durante su elaboracion. Es importante mencionar que, durante el
proceso de activacion del carbdén activado la elevada area superficial especifica, la
capacidad de adsorcion y la energia superficial aumentan de manera considerable y los
espacios entre las particulas de carbono pueden desempefiar un papel catalitico. Los sitios
activos, facilitan la reabsorcion de reactivos y, por ende, aceleran la reaccion de curado al
tener contacto con el agente endurecedor [57]. Por lo tanto, el carbén activado, puede

actuar como catalizador durante el proceso de curado.

1.10Métodos de preparacion de compuestos de matriz polimérica
termoestable

Los métodos para elaborar compuestos de matriz polimérica estan directamente

condicionados por la matriz, la interfaz, el refuerzo y la técnica de moldeo empleada como

compresion, transferencia de resina, proceso de reticulacion e inyeccion (manual o

rotacional) [58].
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Existen casos como el de Hu [56] y Pervin [59], en los cuales, los refuerzos particulados
nanométricos o submicrénicos, a base de 6xidos sufren aglomeraciones. Los aglomerados
se producen por varias razones, entre las mas importantes se destaca su alta area
superficial especifica y el proceso de sinterizado de particulas ceramicas. De manera
particular, la elevada area superficial especifica del refuerzo provoca una gran superficie
de contacto con la matriz, es decir, incrementa la interfaz, siempre y cuando las particulas

se encuentren bien dispersas en la matriz [60].

Con el objetivo de controlar estos efectos, se deben emplear métodos que permitan
dispersar homogéneamente las particulas a lo largo de la matriz y reducir el tamafio de los
aglomerados, tales como: agitadores mecanicos, sondas de ultrasonido o molinos de bolas
[61].

Es importante mencionar que, a escala de laboratorio, el ultrasonido es método mas
empleado debido a su alta eficiencia. El método de ultrasonido consiste basicamente en
propagar las ondas acusticas de mediana y alta intensidad en un medio liquido, en este
caso la matriz epdxica [62]. Las oscilaciones generadas por las ondas ultrasénicas generan
fuerzas mecanicas que tienen la capacidad de superar las fuerzas de atraccion existentes
entre las nanoparticulas, llevando a cabo su desaglomeracion. La representacion
esquemaética de este proceso de dispersién mediante una sonda ultrasonido se observa en

la Figura 1.12.

———

ﬁ Incremento de Temperatura

Figura 1. 12 Dispersion de particulas por ultrasonido [26].

Ondas acusticas de alta y baja intensidad
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1.10.1 Procesamiento de compuestos de matriz epoxica

De acuerdo con lo mencionado en la seccién anterior, existen varios métodos que son
empleados para preparar materiales compuestos de matriz epoxica con refuerzos
particulados de origen natural. Sin embargo, dentro de estas opciones, la técnica de
moldeo manual o también conocida como casting (verter el compuesto final en el molde),
resulta superior a las demas técnicas de conformado debido a su facil implementacion,
amplia diversidad de geometrias y bajo costo de inversion. Por otro lado, durante la
elaboracion y preparacion de los materiales compuestos pueden surgir problemas como
grietas internas, puntos frios o de vacio y formacién de burbujas. Considerando esto, es
indispensable disponer de equipos que aborden estos problemas: a) dispersion del
refuerzo particulado en toda la matriz epéxica, para ello se emplea la sonda ultrasénica, y

b) desgasificacién del compuesto utilizando camaras de vacio y pistolas de calor [63], [64].

Es importante mencionar que, el uso de la sonda ultrasénica produce ondas acusticas de
baja y alta presién, las mismas que generan un aumento en la temperatura del material
(matriz polimérica) y pueden disminuir considerablemente sus propiedades. Por ello, para
reducir este impacto en el material, se emplean bafios de hielo o mezclas frigorificas

durante la sonicacion [65].

1.11Métodos experimentales para determinar las propiedades
mecanicas y térmicas de materiales compuestos con matriz
epoxica

Los materiales compuestos exhiben mejores propiedades en comparacion a cada uno de
sus constituyentes. Por esta razén, para determinar, evaluar y comparar sus propiedades
mecanicas y térmicas, se emplean métodos experimentales de caracterizaciébn mecanica
y térmica. Las pruebas estandarizadas generan en los resultados obtenidos la fiabilidad

necesaria para elaborar controles de calidad y especificaciones técnicas [27].

1.11.1 Ensayo de flexion

El ensayo de flexion es un método comunmente empleado para la caracterizacion
mecanica, con el fin de evaluar propiedades como la resistencia a la flexion, médulo de
Young y deformacién unitaria de un material. En el contexto de los materiales compuestos
con matriz polimérica, se realizan pruebas de flexion conforme a la norma ASTM D790-17,

empleando una maquina universal de ensayos [27]. Esta norma define las dimensiones,
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geometria especifica y las tolerancias aceptables que deben presentar las muestras para
ser aceptadas o rechazadas. Adicionalmente, las probetas no deben presentar defectos
superficiales como poros, socavamientos o anomalias como burbujas, que afecten los
resultados del ensayo. El ensayo de flexién en tres puntos implica la disposicion de la
probeta sobre dos puntos de apoyo o soportes, seguido por la aplicacion de una carga de
compresion sobre la superficie de la probeta [26]. En la Figura 1.13 se muestra un esquema

de la maquina universal de ensayos empleada en ensayos de flexion de tres puntos.

Fuerzade flexién

Figura 1. 13 Maquina universal de ensayos y esquema de prueba de flexion en tres
puntos [26].

La maquina universal opera a una velocidad de 0.0lmm/miny 0.10 mm/min para materiales

con baja y alta deformacion, respectivamente. Asimismo, registra la carga aplicada para
deformar la probeta hasta que alcance un maximo del 5% de deformacién o se produzca
su fractura [66]. Los datos de deformacion y carga se registran en la computadora
conectada a la maquina universal de ensayos, con el objetivo de elaborar una gréfica de

esfuerzo-deformacion similar al que se presenta en la Figura 1.14.

Pa - g ;
u"_ ba P4 ."-. g y O.2{%
- vi‘r~0..“ '.'.‘ /
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T ; : /

— ‘/

0 Deformacion

Figura 1. 14 Curva tipica de esfuerzo vs deformacién para materiales termoestables
[18].
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Con el objetivo de cuantificar y evaluar la informacion obtenida de la curva esfuerzo-
deformacion, la norma ASTM D790-17 establece las ecuaciones 1, 2, 3, 4 para calcular la
deformacién de la probeta, velocidad de carga, mddulo de Young y resistencia la flexion

respectivamente. Estas ecuaciones se detallan a continuacion:

Deformacion en la probeta (g), requiere de parametros dimensionales como: deformacién
méaxima en el centro de la probeta (D), espesor de la probeta (d) y la distancia entre apoyos
(L). Todos los valores dimensionales se expresan en mm, y se calculan empleando la

Ecuacién 1.

Ecuacion 1. Deformacién en probetas.

De la misma forma, la velocidad de carga (V) depende, adicionalmente de los parAmetros
dimensionales, de un factor importante como es la velocidad de deformacion (Z), y se
calcula con la siguiente ecuacion:

Z-L?

V=%

Ecuacién 2. Velocidad de carga.

Asimismo, el médulo de Young (E), se calcula a partir de la pendiente de la curva esfuerzo
vs deformacién (m) y los pardmetros dimensionales de las probetas a ensayar, acorde a la

Ecuacion 3:

£ L3 m
~4-b-d3
Ecuacion 3. Modulo de Young.

Finalmente, el esfuerzo en el punto medio (of), depende exclusivamente de la carga

aplicada (F) y los pardmetros dimensionales de las probetas, como se indica en la Ecuacion
4:

3-F-L
Uf=2.b.d2

Ecuacion 4. Resistencia a la flexion.
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1.11.2 Ensayo de densidad y gravedad especifica de materiales compuestos

La identificacion del nivel de homogeneidad en materiales compuestos y la deteccién de
posibles vacios, es decir, porosidades internas originadas durante el proceso de curado y
el método de procesamiento, son posibles a través de la evaluacion de la densidad y
gravedad especifica (también llamada densidad relativa). Estas propiedades fisicas se
establecen mediante el ensayo de densidad segun la horma ASTM D792-20, que implica
la medicién de la masa de una muestra en condiciones de aire, su inmersién en un liquido

y la determinacién de la masa aparente posterior a la inmersion [26].

La norma ASTM D792-20 presenta dos enfoques y sus correspondientes procesos, los
cuales se seleccionan segun las circunstancias del ensayo como son: a) el andlisis de
sélidos en agua y b) la evaluacion de solidos en un liquido distinto al agua, especialmente
disefiado para materiales susceptibles al agua o con una densidad inferior a la misma.
Ambos métodos deben llevarse a cabo bajo las siguientes condiciones: a) condiciones
ambientales entre 21 °C y 23 °C, b) humedad relativa con tolerancias de 61 °C y 65%, c)
temperatura del medio liquido entre 21 °C y 25 °C, y d) condiciones de la muestra con
dimensiones de 1mm por cada 1g de peso, con un volumen minimo de 1lcm?® y una

superficie con bordes lisos [27].

En la Figura 1.15 se exhibe el conjunto de herramientas esencial para llevar a cabo la
evaluacion de densidad, que incluye: a) una balanza analitica, b) termémetro, c) soporte
del termémetro, d) recipiente de vidrio, €) soporte para el recipiente, f) pedestal y Q)

portamuestras [27].
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Figura 1. 15 Equipo empleado para ensayos de densidad [26].

1.11.3 Analisis de calorimetria diferencial de barrido (DSC)

El andlisis de calorimetria diferencial de barrido o (DSC, por sus siglas en inglés), implica
exponer una muestra, asi como un material de referencia, a un flujo controlado de calor,
modificando la velocidad de calentamiento o enfriamiento. Se utiliza para determinar la
temperatura de transicion vitrea (Ty) de estos materiales con base en un monitoreo
constante de la energia absorbida, los cambios termodinamicos experimentados en el
material y la obtencién de la curva termogravimétrica. La Figura 1.16 exhibe el método
grafico para determinar la T4 de los materiales resultantes, asi como la relacion existente

entre la temperatura y el flujo de calor que experimenta el material [67].

Flujo de Calor

Temperatura

Figura 1. 16 Diagrama de DSC y determinacién de la T, [68].
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1.11.4 Analisis termogravimétrico (TGA)

La termogravimetria (TGA) se emplea como una técnica analitica en diversos &mbitos de
la investigacion cientifica para explorar la composicion y las propiedades térmicas de
materiales. Este método implica la medicion de los cambios en la masa de una muestra en
relacion con la temperatura o el tiempo, sometiéndola a un programa de calentamiento
controlado [69]. Este ensayo analiza la estabilidad térmica de un material mediante la
medicidn de sus cambios gravimétricos, es decir, las variaciones de masa, en funcion de
la temperatura en una atmadsfera controlada. Dichas alteraciones de masa pueden estar
relacionadas con procesos como la degradacion, oxidacion y liberacién de componentes
volatiles, dependiendo de la naturaleza del material. En el caso del presente trabajo, esta
técnica de caracterizacion fue realizada con el propdsito de determinar el porcentaje de
humedad presente en el carbén activado, como se indicard posteriormente en la seccién
2.3.2, de la Metodologia [70].

1.12Estudios de casos de materiales compuestos de matriz

polimérica reforzados con carbén activado.

El material més utilizado como matriz de materiales compuestos es la resina epodxica
debido a su larga vida util, alta resistencia quimica, ausencia de emision de subproductos
volatiles, bajo costo, alta resistencia a la flexién y traccibn en comparacién a otros
termoestables. Con el objetivo de mejorar las propiedades mecanicas y térmicas, se ha
propuesto la incorporacion de un refuerzo de origen natural como una solucién eficaz. Es
importante mencionar que, estas propiedades dependen de factores como: a)
dimensiones, b) geometria de las particulas de refuerzo, c) grado de dispersion y d)
interaccion interfacial de sus componentes (matriz y refuerzo). En este contexto, se
considero la implementacion de particulas de carbén activado proveniente de las fibras de
coco, debido a su elevada area superficial (1000 m#/g), baja densidad, alta rigidez y
compatibilidad [18], [55].

La Tabla 1.1 recopila informacion de las propiedades mecanicas de materiales compuestos
de matriz epOxica reforzados con particulas de carbdn activado. Ademas, se exhiben los
valores cuantificados de las propiedades mecanicas y térmicas evaluadas segun la fraccion

de refuerzo empleado.
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Tabla 1.1 Estudio de casos de materiales compuestos de matriz epoxica reforzados con particulas de carbén activado.

Tipo de Porcentaje Tamafio Modulo variacion
Tipo de p ! Temperatura Materia *Contenido Resistencia | Resistencia Temperatura del médulo
. agente en peso de o de de - g -
resina de secado organica . de refuerzo alaflexion | alatraccion de transicion de Young Ref
b de agente de o particula Young . o
epoxica [°C] del refuerzo [%p/p] (MPa) (MPa) vitrea (°C) respecto a
curado curado [um] (GPa) | X
a matriz
1.01 37.87 21.34 147.76 0
i 4 1.945 45.89 25.3 151.39 T 14
Sikadur DETA i N/A Cascara de 14.74 58]
52 manzana 10 1.539 26.09 23.304 162.13 112
15 2.902 41.65 - 177.48 1 15
197 33.67 32.46 88 16.27
4 2.62 35.53 27.89 102 112.74
DGEBA | IPD8161 |  12:100 220 Cascara de >38 [24]
coco 3.08 - 21.77 89 17.35
4.74 - 17.56 78 13.45
25 7.84 48,76 5.06 - 19.27
105-B 206-B 8:100 180 Palma de >300 30 9.1 56,89 - - 113.74 [59]
almendra
35 7.56 54.76 - - l5
0 2.26 52.06 56.07 - 0
LY 1 2.47 54.59 64.65 - 18.10
LY 5052 | Aradur 12:100 190 Tallos de >300 [70]
5052 maiz 2 2.5 50.01 59.02 - 111.14
3 2.19 - - - 16.29
0 1.6 69.4 49.98 62.11 0
1 1.67 74.9 - 65.23 15.74
DER 331 | 905-3S - N/A Cascara de >400 [44]
banana 3 1.72 62.6 - 65.58 1357
5 1.93 77.5 - 67.01 19.74

[Fuente: propia].
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2 METODOLOGIA

El esquema representado en la Figura 2.1 exhibe la metodologia implementada para la
preparacion de materiales compuestos y la posterior caracterizacion mecanica y térmica

desarrollada en el presente trabajo.

Elaboracion de moldes Proceso de curado Proceso de post-curado

Disefio de moldes en Autodesk Inventor y Esposicion de probetas a temperatura Exposicién de las probetas a 80 °C

fabricacién en acrilico. ambiente durante 24 h. durante 24 h.
. J . /
4 N o -
Definicién de los constituyentes del L. Caracacterizacién mecanicay
composite Elaboracion de probetas térmica

Elaboracion de probetas bajo la
norma ASTM D792-20.

*Evaluacién de reduccién del agente

Ensayos de flexion: Resistencia
tltima, médulo a flexién y
deformacion.

Matriz: Resina epéxica (EPON 828).

Agente de curado: Amina primaria ( DETA
EPIKURE 2332).

Refuerzo: Carbon activado (BDH Company). de curado. \E)iﬁg;.Temperalura de transicion
o J . S
Definicion del tamafio y porcentaje de 4 I

refuerzo optimos

Seleccion del tamafio y (%p/p) de particula
segun revision bibliografica.

Acondicionamiento del refuerzo

Secado del carbon activado durante 24
ha190 °C.

Resultados y discusion

Particulas: *Ensgyo de TGA para cada tipo de
1 um - 37 pm carbén.
37 100 ' *Ensayo de humedad con una

Hm - Hm termobalanza.

e
o

250 ym - 500 pm.
Porcentajes: 0.75 %, 1.5 % y 3 %.

Figura 2. 1 Metodologia implementada [Fuente: propial].

2.1 Materiales y equipos

2.1.1 Resina Epédxica

El material utilizado como matriz epdxica para el presente trabajo es conocido
comercialmente como EPON 828. Este tipo de resina es de tipo diglicidil éter de bisfenol-
(A) o epiclorhidrina (DGEBA), cuya estructura quimica se indico previamente en la Figura
1.3. Laresina EPON 828 (ver ANEXO 1), en estado liquido, es bifuncional y se caracteriza
por su transparencia y propiedades mecanicas, adhesivas, anticorrosivas, dieléctricas y
quimicas, que sobresalen en relacién con otras resinas epoxicas. De hecho, esta resina se
emplea en el campo aeroespacial. Esta resina fue donada por la empresa HEXION Inc.
situada en Ohio, Estados Unidos [71].

Las propiedades de la matriz epdxica se representan en la Tabla 2.1:
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Tabla 2.1 Propiedades de la resina epdxica EPON 828.

Propiedad Dimension | Valor/Rango
Resistencia a la traccion [MPa] 69
Médulo de Young [MPa] 2750
Resistencia al corte [MPa] 41
Resistividad por volumen | [ohm/cm] 1X108
Peso (por epoxido) [g/eq] 185-192
Viscosidad [Pa-s] 110-150
Densidad [Ib/gal] 9.7

Fuente: [71].
2.1.2 Agente de Curado

El agente de curado dietilentriamina (DETA) seleccionado, tiene el nombre comercial de
EPIKURE 2332 (ANEXO II), forma parte del grupo de aminas alifaticas. Esta amina liquida,
presenta una alta reactividad quimica al combinarse con el EPON 828, lo que incrementa
notablemente sus propiedades mecanicas, térmicas y quimicas durante la reticulacion.
Para implementar el proceso de curado, se considero inicialmente las especificaciones
otorgadas por el fabricante, tomando asi una relacién de 12 a 100 (EPIKURE 2332/ EPON

828), respectivamente, la cual ser4 modificada segun se explica en la seccién 3.2 [72].

A continuacion, la Tabla 2.2 exhibe las propiedades del agente de curado utilizado.

Tabla 2. 2 Propiedades del agente de curado DETA.

Propiedad Dimension | Valor/Rango
Resistencia a la tracciéon [MPa] 76
Médulo de Young [MPa] 3200
Resistencia al impacto [J/m] 26
Viscosidad [Pa-s] 0.76

Fuente: [72].
2.1.3 Carb6n activado

En el presente trabajo se emplearon tres muestras de carbdn activado de distintos tamafios
de particula. La primera y segunda muestra fueron de la marca ecuatoriana Wild Coast
Organics (ver ANEXO lll). La primera muestra tuvo un tamafio de particula de 37 um - 100
um, que fue obtenido por el método de tamizaje, utilizando el equipo mostrado en la Figura

2.2. La fraccién utilizada correspondio al material que pasé por un tamiz malla 400.
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La segunda muestra fue obtenida a través de molienda en seco, empleando un molino
planetario de bolas marca RETSCH-PM400, con una relacibn masica bolas: carbon
activado de 20:1, y un tiempo de 9 min. La separacién granulométrica fue realizada

utilizando el equipo de tamizado RETSCH-AS200, mostrado en la Figura 2.2.

Figura 2. 2 a) Molino planetario de bolas RETSCH-PM400, y b) equipo de tamizado
RETSCH-AS200 [Fuente: propia].

Finalmente, la tercera muestra de carbon activado fue de la marca BDH Company (ANEXO
IV), empresa inglesa, cuyo tamafio de particula fue de 200 um - 500 pum, tamafio que fue
verificado por el método de tamizaje, utilizando el mismo equipo mencionado

anteriormente, con un tamiz malla 400.

En el ANEXO V se muestras imagenes de microscopia electrénica de barrido de las tres
muestras de carbén analizadas. Las micrografias fueron obtenidas en un equipo ASPEX-
PSEM eXpress.

2.1.4 Moldes de acrilico

Los moldes empleados para la elaboracion de las probetas en el presente trabajo constan
de una base y dos soportes tipo “L” a 90°, fabricados en acrilico. Se selecciond el acrilico
como material para los moldes debido a su facilidad de desmontaje y alta resistencia
térmica. Se debe mencionar que, los moldes utilizados fueron elaborados bajo la norma
ASTM D792-20, la misma que define las dimensiones geométricas que se muestran en el
ANEXO VI, asi como las condiciones para efectuar los ensayos de flexién. En la Figura

2.3, se exhibe una representacion gréafica del molde empleado.
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Figura 2. 3 Molde de acrilico, (a) vista superior y (b) vista lateral [Fuente: propia].

2.1.5 Balanza analitica

Para definir el %p/p de matriz epoxica (EPON 828), agente de curado (EPIKURE 2332) y
carbén activado utilizado para el desarrollo del presente trabajo, se empleé una balanza
analitica de marca RADWAG AS 220.R2. La Figura 2.3 muestra una fotografia del equipo

y en la Tabla 2.4, describen las caracteristicas técnicas.

Figura 2. 4 Balanza analitica RADWAG AS 220.R2 [73].

Tabla 2. 3 Especificaciones técnicas de la balanza RADWAG AS 220.R2.

Especificaciones técnicas Unidad Valor
Capacidad maxima [ar] 220
Capacidad minima [ar] 10

Rango de Tara [or] -220
Tiempo de estabilizacion [s] 2

Fuente: [73].
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2.1.6 Ultrasonido

En la seccidn 1.10 se explico la importancia del método de ultrasonido y su eficiencia para
homogeneizar la mezcla de la matriz y el refuerzo. Por esta razon, el equipo empleado para
dispersar las particulas de carbon activado en la matriz epdxica es el SONICATOR
ULTRASONIC PROCESSOR S-4000 de la empresa MISONIX, Inc, Nueva York. La Figura
2.5, muestra la representacion grafica del equipo y sus componentes, y la Tabla 2.4

presenta las caracteristicas técnicas del equipo [74].

Generador ‘

Cable de
alimentacion

Convertidor

Boquilla de 1/2" con
punta remplazable

Figura 2. 5 Ultrasonido SONICATOR ULTRASONIC PROCESSOR S-4000 [74].

Tabla 2. 4 Especificaciones técnicas del Ultrasonido SONICATOR ULTRASONIC

Fuente: [74].

PROCESSOR S-4000.

Especificaciones técnicas Unidad Valor
Voltaje de entrada V] 100-120
Peso [Kg] 6.1
Frecuencia de salida [KHZ] 20
Frecuencia de entrada [Hz] 50-60
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2.1.7 Bomba de vacio

Para el proceso de eliminacion de burbujas en las probetas preparadas se implementd un
sistema de vacio. En este caso, se utilizd un desecador SIMAX como cdmara de vacio y
una bomba de vacio marca ROCKER R300. La Figura 2.6. Muestra una representacion

grafica del equipo y las especificaciones técnicas se exhiben en la Tabla 2.5.

Figura 2. 6 Bomba de vacio Rocker R300 [75].

Tabla 2. 5 Especificaciones técnicas de la bomba de vacio Rocker R300.

Especificaciones técnicas Unidad Valor
Voltaje V] 220-240
Peso [Ka] 4.1
Frecuencia de trabajo [Hz] 60
Vacio maximo [mmHg] 680

Fuente:[75].

2.1.8 Pistola de aire caliente

Para eliminar las burbujas residuales y mejorar la calidad superficial de las probetas, se
utilizé una pistola de aire de marca Einhell, modelo TH-HA 2000/1, como se muestra en la

Figura 2.7. Las especificaciones técnicas de este equipo se detallan en la Tabla 2.6.

28



Figura 2. 7 Pistola de aire caliente Einhell TH-HA 2000/1 [76].

Tabla 2. 6 Especificaciones técnicas de la pistola de aire caliente Einhell TH-HA 2000/1.

Especificaciones técnicas Unidad Valor
Voltaje V] 230-240
Frecuencia [Hz] 50
Temperatura minima [L/min] 300
Temperatura maxima [L/min] 500

Fuente: [76].

2.1.9 Horno de secado

El Horno de secado THERMO SCIENTIFIC, modelo Lindbergh/Blue M don cédigo V0914C-
1, (ver Figura 2.8), se utiliz6 para realizar el post-curado de las probetas y facilitar el
desmontaje de los moldes de acrilico. Las caracteristicas técnicas de este equipo se

detallan en la Tabla 2.7.

e
\ j.— Vod

Figura 2. 8 Horno de secado THERMO SCIENTIFIC V0914C-1 [77].
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Tabla 2. 7 Especificaciones técnicas del horno de secado THERMO SCIENTIFIC

V0914C-1.
Especificaciones técnicas Unidad Valor
Voltaje V] 208-240
Frecuencia [Hz] 50-60
Uniformidad de temperatura [°C] +1
Vacio alcanzable [mbar] 1,33

Fuente: [77].

2.2 Seleccion del material de refuerzo

2.2.1 Seleccion del tamafio y porcentaje de refuerzo éptimo

Existen diversos estudios, como los de Kumar [11], Zahit [49] y Martinez [61], que sugieren
tres tamafios de particulas para la elaboracion de materiales compuestos los cuales son:
1 pm - 37 pm, 37 pm - 100 pm y 250 um — 500 pm, respectivamente. Estos estudios han
demostrado que, esta combinacion de tamafios de particulas puede garantizar un
incremento en propiedades mecanicas clave de la resina epoxica como: la resistencia a la
flexion, mddulo de elasticidad y resistencia a la traccion. Vale la pena mencionar que, estos
cambios en las propiedades del compuesto final en comparacion a sus constituyentes se

efectuaron con un porcentaje en peso de refuerzo menores al 5 %.

Con base en lo anterior, las cantidades de carbdn activado (CA) incorporadas a la matriz
epoxica fueron de 0.75 % 1.5 % y 3.0 % en peso. El porcentaje en volumen de los
compuestos elaborados se presenta en la Tabla 2.8. Las fracciones volumétricas

correspondientes a cada porcentaje en peso se determinaron con base en la Ecuacion 5.

Wca
b= Pca
Wm Wca

Pm  Pca

Ecuacion 5. Fraccion volumétrica.

Donde,

¢: fraccidén volumétrica de carbdn activado (CA).
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ps. densidad de particulas nanometricas de carbon activado = 0,717 g/cm?.
pm: densidad de la resina epodxica = 1.16 g/cm3.
wy: fraccion en peso de las particulas de carbdn activado.

w,,: fraccién en peso de resina epoxica.

Tabla 2. 8 Fracciones volumétricas de carb6n activado para cada tipo de compuesto

Fraccioén Fraccion
en peso |volumétrica
de CA de CA
(%p/p) (%viv)
0.00 0.00
0.75 1.21
1.50 2.40
3.00 4.77

[Fuente: propia]

2.3 Preparacion de materiales compuestos de matriz epdxica y

refuerzo particulado de carbon

2.3.1 Procedimiento A

Para la elaboracion de materiales compuestos, se implement6 el procedimiento detallado
en los trabajos de titulacién de Alex Tamayo [26] y Daniela Sanchez [27]. La representacion

grafica de este procedimiento se muestra en la Figura 2.8.
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Agitacion manual

e

.

Matriz de resina Adicion de refuerzo Ciclos: 3

65y de EPON 828. EPON 828 + Carbdn activado Amplitud: 60 Hz

Dispersion ultrasonica

Adicion de agente de curado
EPON 828 + Carbdn Activado + EPIKURE 2332

Tiempo onloff: 5/20 5

Tiempo total on: 15 min

L/

Agitacidn con impeler

10 min

-
-

— @

¢

Eliminacion de burbujas en la parte
inferior del recipiente
Tiempo: 10min

Casting

Vertido manual de compuesto

Curado Eliminacién de burbujas en la superficie
Temperatura: Ambiente de las probetas
Tiempo: 24h . .
Tiempo: 2min
e ]

Compuesto
EP-AC

H—

Post-curado
Temperatura: 80°C
Tiempo: 24h

Figura 2. 9 llustracion esquematica del procedimiento A para elaboracion de materiales compuestos que incorporan un refuerzo
particulado a una matriz epdxica (Adaptado de: [26], [27]).
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En la fase inicial del proceso, se pes6 60 g de resina epdxica en la balanza analitica y se
agrego el porcentaje de refuerzo requerido, segun la fraccién en peso del refuerzo como

se mostré en la Tabla 2.8.

Figura 2. 10 Adicion de refuerzo particulado de carbén activado a la matriz epoxica

[Fuente: propia].

El célculo del porcentaje en peso de refuerzo y de agente de curado necesario se realizé
mediante una proporcion. Considerando 60 g de resina y un porcentaje en peso de refuerzo

del 0.75 % en peso de carbon activado (CA), se tiene:
Resina EPON 828: 60 g

075 [%] - 60[g]
47100 [%]

= 0.45 [g]

Para el agente de curado EPIKURE 3223 (DETA), se considerd la recomendacion del
fabricante es decir 12:100, de esta forma la cantidad de DETA es la siguiente:

12 [%] - 60[g]

Los resultados obtenidos se exponen en la Tabla 2.9.
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Tabla 2. 9 Pesos calculados de cada constituyente que intervienen en el procedimiento A

Material Componente Peso [g]
EPON 828 Matriz 60
EPIKURE 3223 Agente de curado 7.25
Carbén Activado (AC) Refuerzo 0.45

[Fuente: propia]

Una vez agregados la matriz y el refuerzo, en este caso, la resina epoxica (EPON 828) y
el carbén activado (CA), se sometid la mezcla a tres ciclos de dispersion ultrasonica con
una amplitud del 60 %, durante 5 min, con intervalos de encendido y apagado entre 5 sy
20 s, respectivamente. Durante la dispersion ultrasonica, la muestra se expuso a un bafio
de hielo, como se muestra en la Figura 2.11, para evitar un aumento excesivo de

temperatura como se explicé en la seccién 1.10.1.

Figura 2. 11 Dispersién ultrasénica del material compuesto [Fuente propia].

Posteriormente, se agregd el agente de curado EPIKURE 3223 (DETA) en una relacion
12:100, como indicado por el fabricante. La mezcla se agitd durante 10 min, primero de
forma manual durante 5 min y finalmente utilizando un agitador mecanico (impeler).
Finalizado el proceso de mezclado, se coloc6 el compuesto resultante en la cdmara de
vacio (desecador), durante 30 min para eliminar las burbujas que se sitian en la base del
recipiente, enseguida se vertid la mezcla polimérica en los moldes de acrilico mencionados

en la seccion 2.1.4.
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Figura 2. 12 Materiales compuestos resultantes (a) eliminacién de burbujas empleando el
sistema de vacio y (b) probetas de materiales compuestos de resina epdxica y carbén
activado [Fuente: propia).

Por ultimo, las probetas se expusieron a temperatura ambiente durante 24 h (proceso de
curado) y al horno a 80 °C, durante 24 h mas (proceso de post-curado). Es importante
sefalar que, el proceso de curado y post-curado son indispensables para garantizar un

incremento maximo en las propiedades mecanicas y térmicas de los materiales resultantes.
2.3.2 Procedimiento B

Por otro lado, se analizé el procedimiento implementado por Hunain et al. [55]. El
procedimiento descrito en aquel trabajo incorpora el proceso de secado previo del carbon
activado (220 °C durante 24 h), y la adicién de etanol al carb6n activado. La utilizacion de
etanol cumple un rol esencial en la dispersion de particulas a lo largo de la matriz, evitando
la formacion de aglomerados, los cuales afectan a las propiedades mecanicas como la

resistencia a la flexion del compuesto, ademas de la calidad superficial del mismo.

Con base en una exhaustiva revision bibliografica y experimentacion, se ha modificado el
procedimiento originalmente propuesto por Daniela Sanchez [26] y Alex Tamayo [27]. Este
nuevo procedimiento permitioé evaluar el efecto del tamafio de particula utilizado, el secado
del carbon activado y la reduccion del agente de curado. La Figura 2.13 muestra el

procedimiento modificado.
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Secado
Secado de cada tipo del carbén
activado a 180 °C por 24h.
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Agitacion manual
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Matriz de resina

65y de EPON 828.

Adicion de refuerzo
EPON 828 + Carbén activado

Eliminacién de burbujas en la superficie
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~

Adicién de etanol
EPON 828 + Carbon Activado + Etanol (5%)
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Vertido manual de compuesto

Curado
Temperatura: Ambiente
Tiempo: 24h

‘ Eliminacion de burbujas

Tiempo: 25min
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-
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Figura 2. 13 llustracion esquematica del procedimiento B para elaboracion de materiales compuestos que incorporan un refuerzo
particulado a una matriz epdxica (Adaptado de [55]).
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Inicialmente, se realizé un analisis de TGA (ver ANEXO VII) en el carbdn seleccionado,
siguiendo las condiciones que se detallan en la seccion 3.1.3 del presente trabajo para
determinar el porcentaje de humedad presente en el carbon activado. El proceso de
acondicionamiento del carbon activado consisti6 en secar el carbon en un horno o
termobalanza a elevadas temperaturas. Para este trabajo, el carbén activado fue sometido
a un proceso de calentamiento de 5 ciclos, en una termobalanza, en el cual se calent6 el
carbon activado a 190 °C durante 10 min cada ciclo. Este proceso se detalla en la seccion
3.1.3. Una vez terminado el proceso de secado, se continué con el proceso detallado en la
Figura 2.13.

Considerando las cantidades de resina EPON 828, EPIKURE 2332 y carbdn activado
mencionadas como ejemplo en la seccién anterior, se afiadié un 5 % v/v de etanol para
garantizar una correcta dispersion de las particulas del refuerzo a lo largo de la matriz y
evitar aglomerados. De modo que el volumen de etanol adicionado fue de 3.80 cm?,
conforme se indica a continuacion:

_ 5[%]-60[g] _
Wetanol - T[O/o] - B[g]

m
Py
Donde:
p: densidad de etanol, 0.789 [g/cm3] [38].
m: masa de etanol.
V: volumen de etanol.
31g]

= 0789 [gjame] ~ o0 lem’]

Se sometid la mezcla a un proceso de dispersion ultrasénica y posteriormente, se expuso
la mezcla al vacio durante 30 min para evaporar los residuos de etanol presentes en la
muestra. Una vez terminado el proceso de vacio se agreg6 el agente de curado (DETA) y
nuevamente se expuso la mezcla al vacio durante 25 min para eliminar las burbujas
presentes. Los procesos siguientes no presentan modificaciones y se ejecutan como se
describieron en la seccion anterior. El peso de cada constituyente que interviene en el

procedimiento B se detalla en la Tabla 2.10.
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Tabla 2. 10 Peso de los constituyentes que intervienen en el procedimiento B

Material Componente Peso [g]
EPON 828 Matriz 60.00
EPIKURE 3223 Agente de curado 7.25
Carbon Activado (AC) Refuerzo 0.45
Etanol Medio de dispersién 3.00

[Fuente: propia]

2.4 Caracterizacion de las propiedades mecanicas y térmicas de
los materiales compuestos de matriz epoxica reforzados con

carbon activado.

2.4.1 Ensayo de Flexion

La caracterizacion mecénica de los materiales compuestos elaborados se llevd a cabo
mediante el ensayo de flexion en tres puntos. Este ensayo se ejecutd utilizando maquina
universal de ensayos de marca Tinius Olsen-H25KS, considerando los siguientes
pardmetros de configuracion: velocidad de deformacion: 0.01 [mm/min], velocidad de
carga: segun la Ecuaciéon 1, carga controlada: carga aplicada hasta alcanzar una

deformacion méxima de 5 % y dimensiones de probetas: 61.5 x 12.7 x 3.2 mm (x 0.1 mm).
2.4.2 Ensayo de calorimetria diferencial de barrido

El ensayo termogravimétrico o DSC se realiz6 utilizando el equipo TA Instruments-Q2000,
que incluye el software TA Instrument Explorer y lector de datos TA Universal Analysis para
el tratamiento de datos. En este ensayo se caracterizaron 2 muestras de forma cilindrica,
de dimensiones de 4 mm de didmetro y 2 mm de altura. Las condiciones establecidas para
efectuar dicho ensayo son las siguientes: atmosfera de nitrégeno, un ciclo de calentamiento
de 30 °C a 200 °C, velocidad de calentamiento de 10 °C/min, flujo de gas del5 mL/miny

de masa de la muestra entre 5 mg — 30 mg.
2.4.3 Ensayo de densidad y gravedad especifica

Para determinar la densidad y gravedad especifica del material compuesto elaborado, se
realizo el ensayo de densidad utilizando el equipo SMK-401/SMK-301 segun las pautas
establecidas por la norma ASTM D792-13. Se analizaron dos muestras de matriz epoxica
pura y de cada material compuesto segun la concentracion en peso de refuerzo, siguiendo

las condiciones descritas en la norma, como se detallé en la seccion 1.11.2. Estas muestras
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presentan una forma rectangular de seccion transversal con dimensiones de 25.0 x 12.7 x

3.2 mm, con una tolerancia de + 0.2 mm.

La densidad y gravedad especifica del material compuesto elaborado de determinaron

considerando las siguientes ecuaciones:

_ PwWa
Wa_Wb

Pa
Ecuacion 6. Densidad del compuesto.
Donde:

pq: densidad del compuesto [g/cm3]

pw: densidad del agua destilada a 27 °C, 0.998 [g/cm3]

Wa

ST

Ecuacién 7. Gravedad especifica.

Donde:
pr- gravedad especifica del compuesto, [g/g]
W,: masa de la probeta medida en el aire, [g]

W,: masa de la probeta sumergida completamente [g]

Segun la norma ASTM D2734-03, se evalud la uniformidad de los materiales compuestos
al contrastar la densidad experimental con la densidad tedrica. La diferencia entre las
densidades sefala la presencia de vacios o poros en el material. Este analisis implica
calcular la densidad teérica del compuesto mediante la Ecuacion 8 y determinar la fraccion
de volumen de vacios mediante la Ecuacion 9.

1

~Wca , Wn
—ua + e
Pca Pm

Pt

Ecuacion 8. Densidad tedrica del compuesto.

Donde:
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p;. densidad tedrica del compuesto, [g/cm?3]

b, =L =P 600,
Pt

Ecuacién 9. Densidad tedrica del compuesto.

Donde:

v,,. fraccién en volumen de vacios [%]

3 RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Definicion del tamafio de particula y porcentajes en peso de

carbon activado.

En esta seccion, se presentan y discuten los criterios empleados para la seleccién del
tamafio de particula y porcentajes en peso de carbon activado, empleados para elaborar

materiales compuestos.
3.1.1 Tipo de carbon activado

Considerando la Tabla 1.1 presentada en la seccién 1.11 de la revision bibliogréfica, la
adicion de carbon activado proveniente de la cadscara de coco a una matriz epdxica resulta
una alternativa viable para incrementar el médulo de Young de los materiales compuestos
preparados. Si bien, el carbon activado también puede ser obtenido de materias primas
como el tallo de maiz, la cascara de banana o la palma de almendra, la disponibilidad en
el pais de este recurso fue un factor fundamental para la seleccion de uno de los tipos de
carbdén activado empleados en el presente trabajo: el carbon proveniente de la empresa
ecuatoriana Wild Coast Organics. Como se indicé en la seccion 2.1.3, se emplearon dos

muestras de distinto tamafio de particula de este carbon activado.

Por otro lado, se ha demostrado que la cascara de coco, después de atravesar el proceso
de carbonizacion y activacion, produce un carbén activado con una mayor area superficial
en comparacion con otros tipos de carbén activado producidos a partir de otras fuentes
renovables. Es decir, genera una mayor cantidad de espacios activos disponibles para
interactuar con la matriz, y asi incrementar su interfaz. Es importante mencionar que, al
incrementar la interfaz entre la matriz y el refuerzo, se esperaria que la resistencia
mecanica y la rigidez del material compuesto resultante aumenten de manera significativa
[23].
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Finalmente, la cascara de coco es uno de los residuos organicos mas abundantes en las
regiones tropicales de Sudamérica, como Ecuador, Colombia, Panama y Brasil, por lo cual,
este recurso es asequible, de bajo costo y amigable con el medio ambiente [55]. Por lo
expuesto anteriormente, el carbdn activado proveniente de las fibras de coco cumple con
los requerimientos éptimos para ser empleado como refuerzo de materiales compuestos

bajo una visién sustentable.

Ademas, para el presente trabajo, se seleccioné como material de referencia al carbon

activado BDH Company, también proveniente de la cascara de coco.
3.1.2 Tamafio de particulay porcentaje en peso de carbén activado

En la actualidad, existe una falta de informacién en la literatura sobre del tamafio de
particula para elaborar materiales compuestos reforzados con carbén activado. Diversas
investigaciones indican que el tamafio 6ptimo para elaborar materiales compuestos con
refuerzos particulados de origen organico varia entre 50 um y 600 um [61]. Sin embargo,
existen dos estudios de caracterizaciéon de materiales compuestos, como se muestran en
la Tabla 1.1, donde se emplean particulas menores a 50 um y se obtiene un incremento
aproximadamente del 27 % en el médulo de Young. Por otro lado, las concentraciones
recomendadas para elaborar este tipo de materiales varian desde 1 % hasta el 10 % en
peso de carbén activado; esto se debe a que concentraciones superiores provocan una
disminuciéon en las propiedades mecanicas del material compuesto atribuida a la

aglomeracion del refuerzo [78].

En el trabajo de Khalil [43], se prepararon materiales compuestos reforzados con carbén
activado proveniente de la cascara de coco y palma de bambu, cuyas particulas fueron
menores a 37 um. El autor utiliz6 como matriz resina epoxica DGEBA e IPD 8161 (amina
primaria), como agente de curado. Durante la elaboracién de los materiales compuestos,
se llevé a cabo un secado del refuerzo antes de utilizarlo (180 °C durante 72 h) para
eliminar la humedad presente en el refuerzo. Aunque no se describe el procedimiento
utilizado para elaborar los materiales compuestos, el trabajo explica brevemente el uso del
bafio ultrasénico para la dispersion de particulas y las concentraciones en %p/p de refuerzo
utilizadas, las cuales fueron de 0 %, 1 %, 5 % y 10 %. No obstante, las propiedades
mecénicas como la resistencia a la flexién y el médulo de elasticidad disminuyeron en un

33 %Yy 27 %, respectivamente, para una concentracion del 10 % en peso de carbén ativado.

De la misma manera, en el trabajo de Su y Wang [7], se elaboraron materiales compuestos
reforzados con particulas de carbén activado. Sin embargo, utilizaron un refuerzo comercial

proveniente de la empresa China Jiangsu Zuxi Activated Carbon Co. Si bien no se muestra
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informacién del tipo de carbon activado utilizado, fuentes bibliograficas indican que, el
carbon comercializado por dicha empresa es de origen organico (cascara de coco Yy tallos
de maiz), con tamafios de particula entre 90 um a 500 um. Adicionalmente, utilizaron como
matriz resina epoxica zy5410A y como agente de curado zy5401B. Es importante
mencionar que, en este trabajo no se presenta un proceso de acondicionamiento del
refuerzo (secado) ni tampoco se especifica el procedimiento utilizado para la elaboracion
de sus materiales compuestos. Las concentraciones en peso utilizadas fueron de 0.3 %,
0.5 %, 1.5 % y 4 %. Vale la pena mencionar que, la temperatura de transicion vitrea se
redujo en un 30.7 % y la resistencia a la flexion aumenté en un 19.4 % para un % en peso

de carboén activado de 1.5 %.

Por otro lado, Salleh y Rosdi [78], reportaron la elaboracion de materiales compuestos de
matriz termoestable y reforzados con carbdn activado, cuya materia organica de origen fue
la cascara de manzana. Para llevar a cabo esta investigacion, utilizaron como matriz resina
epoxica 3554A. Cabe mencionar que, no se menciona el tipo de agente de curado
implementado y tampoco el proceso de acondicionamiento del refuerzo. Sin embargo, las
particulas de carbén activado utilizadas fueron lavadas con agua purificada y secadas en
un horno a 80 °C durante 5 min antes de tener contacto con la resina epoxica. Las
concentraciones en peso utilizadas fueron de 0 %, 2 %, 6 %, 8 %, 10 % y 12 % y sus
propiedades mecanicas como la resistencia a la flexién y traccién aumentaron en un 20.8
% y 17.65 %, respectivamente. Por otro lado, para concentraciones mayores al 6 % en
peso de carbon activado, las propiedades mecanicas mencionadas anteriormente

disminuyeron hasta un 56.4 %.

Con base en lo expuesto, se utilizaron dos tipos de carb6dn activado como refuerzo organico
para elaborar los materiales compuestos del presente TIC. El primero de la empresa
ecuatoriana Wild Coast Organics (Tipo 1: T1) y el otro de BDH Company (Tipo 2: T2). De
esta forma, la revisién bibliografica permitié definir los siguientes porcentajes en peso de
carbon activado 0.75%, 1.5% y 3%, asi como los siguientes tamafios de particula de 1 um
a 37 pm, de 37 um a 100 pm y de 250 pm a 500 pm. La Tabla 3.1, presenta la nomenclatura
de los tipos de materiales compuestos elaborados segun el tipo de refuerzo, secado (NS:

no secado y S: secado) y tamafio de particula.
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Tabla 3. 1 Nomenclatura de los compuestos elaborados.

Designacién Secado | %p/pde Tamaiio de Tipo
refuerzo | Particula [um]

EP . . i .
EP-0.75%AC-T1-NS NO 0.75
EP-M-1.5%AC-T1-NS NO 15 1-37 Wild Coast Organics
EP-M-3%AC-T1-NS NO 3
EP-0.75%AC-T2-NS NO 0.75
EP-M-1.5%AC-T2-S Sl 15 37-100 BDH Company
EP-M-3%AC-T2-S Sl 3
EP-M-0.75%AC-T2-NS Sl 0,75
EP-M-1.5%AC-T2-S Sl 15 250 - 500 BDH Company
EP-M-3%AC-T2-S Sl 3

[Fuente: propia]
3.1.3 Acondicionamiento del carb6n activado

En la revision bibliogréfica existe una brecha en el conocimiento en relaciébn con el
acondicionamiento del carbén activado antes de ser incorporado como refuerzo en la matriz
epoxica. De esta manera, algunos trabajos sugieren realizar un proceso de secado previo
conforme se indicé en la seccién anterior. Por tal razén, en el presente trabajo se decidio
comenzar la preparacion de los compuestos sin secar el carb6n activado. En este caso, los
materiales compuestos reforzados con particulas entre 1 pm - 37 um, 37 um - 100 um y
250 pm - 500 um de la empresa Wild Coast Organics y BDH Company reticulaban
inmediatamente en el vaso de precipitacion antes de colocarlo en el sistema de vacio. La
Figura 3.1 muestra los compuestos reticulados segun su porcentaje en peso. Sin embargo,
los materiales compuestos elaborados con particulas entre 250 um a 500 pm, no
presentaron ningun inconveniente durante su proceso de elaboracion para porcentajes de

hasta 0.75 % en peso de carbdn activado.

Figura 3. 1 Compuestos reticulados con carbén activado de Tipol con distintos
porcentajes en peso: a) 0.75 %, b) 1.5 %, y c) 3 %. [Fuente: propia].
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Resultados similares fueron obtenidos en las investigaciones de Liu et al. [21] y Wang [20],
en los cuales muestran que, el carbdn activado actia como catalizador del proceso de
curado. Ademas, estos trabajos sugieren que la presencia de humedad provoca un efecto
negativo durante la reticulacion. Esto fue atribuido a la posible formacién de puentes de
hidrégeno entre el agua adsorbida en la superficie del carbdn activado y los grupos polares

de la resina epoxica. Los resultados se pueden observar en las Figuras 3.2y 3.3.

LN

Figura 3. 2 Compuesto preparados en el trabajo de Liu et al. [21] reticulados con CA en
distintos porcentajes en peso: a) 1 %, b) 3 %, ¢) 6 %, y d) 8 %.

Y

% 1.25%,

Figura 3. 3 Compuestos preparados en el trabajo de Wang [20] reticulados con CA en
distintos porcentajes en peso a) 2 %, b) 4 %, c) 6 %, y d) 8 %.

Diversos estudios como los de Negi [49], Firdus [51] y Rohini [24], indican que se debe
realizar un proceso de secado del carbén activado. Este proceso consiste en someter al
carbon activado a temperaturas de 180 °C o 220 °C durante uno a tres dias para eliminar

el exceso de humedad.

Considerando lo mencionado, se decidio realizar un analisis de termogravimetria (TGA)
con el equipo TA Instruments Q500. Este equipo incluye el software TA Instruments
Universal para realizar el andlisis de datos y obtener las curvas de temperatura del material.
Las condiciones usadas para efectuar los ensayos fueron: atmosfera de nitrégeno, a 20
mL/min, velocidad de calentamiento de 10 °C, rango de temperatura de 30 °C a 900 °C y
rampa de enfriamiento de 10 °C/min. La curva termogravimétrica del carbon activado de la

empresa BDH Comapny, se muestra en el ANEXO VII.
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De la misma forma, se determiné la humedad existente en cada tipo de carbén utilizando
una termobalanza. Para ello, se sometié a cada tipo de carbén activado a una temperatura

de 190 °C durante 5 ciclos de 10 min. La Tabla 3.1 muestra los resultados obtenidos

Tabla 3. 2 Porcentaje de humedad presente en el carbén activado de la empresa BDH
Company.

Ciclo Humedad [%]
1 8.02
2.91
1.65
0.97
0,32

gl iwiN

[Fuente: propia]

Como se puede observar en la Tabla 3.2, el porcentaje de humedad en el carbdn activado
de BDH Company obtenido por la técnica de secado en termobalanza fue de 8.02 %,
inferior al contenido de humedad obtenido por TGA (13.96 %, ver ANEXO VII). Esta
diferencia se puede explicar, debido a que la precision de medicion del TGA es mayor a la
de la termobalanza (equipamiento de menor costo, que permite el secado de materiales en
minutos). No obstante, después de secar el carbdn activado a 190 °C durante cinco ciclos
de 10 min cada uno, se obtuvo un porcentaje de humedad menor al 1 %. Se puede
evidenciar que, el porcentaje de humedad incide directamente en el proceso de
reticulacion, asi como el area superficial especifica y la capacidad de adsorcién del carbén
activado. Por esta razon, los materiales compuestos reforzados con particulas menores a
250 umy sin un proceso de secado reticulan in situ y actian como catalizadores acelerando
el proceso de curado de la resina.

De acuerdo con lo expuesto, el refuerzo debe ser secado con el objetivo de reducir el
porcentaje de humedad, evitando asi efectos negativos durante la reticulacion. Se
determiné que, el tamafio 6ptimo de particula de refuerzo es de 200 pm a 500 pum, con el
objetivo de reducir su area superficial especifica y asi, disminuir el efecto catalizador del
carbén.

Pese a que, inicialmente se definié un proceso de secado a 190 °C durante tres dias, este
proceso no se pudo completar de manera satisfactoria debido a los cortes de energia que
sufria el pais, por lo cual el carbdn activado fue secado Unicamente 22 h, antes de ser
utilizado. No obstante, considerando los porcentajes de humedad obtenidos en el ANEXO
VII, se decidio realizar un secado con una termobalanza de 5 ciclos con un tiempo de 10

min por ciclo, conforme se explico.
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3.2 Preparacion de materiales compuestos de matriz epoxica

reforzados con carbén activado.

La preparacion de los materiales compuestos se realiz6 bajo el procedimiento mostrado en
la Figura 2.9 de la seccion 2.3. Para ello, se prepararon materiales compuestos con tres
tamafios de particulas diferentes, los cuales fueron de: 1 a 37 um, de 37 um a 100 umy de
250 pm a 500 pm y con porcentajes en peso de 0 %, 0.75 %, 1.5 % y 3 %, cada uno. Los
resultados obtenidos se muestran en la Tabla 3.3.

Tabla 3. 3 Estado final de las probetas elaboradas.

Tamafio Temperatura
Agente
. - de de oo
Designacion . de Procedimiento Estado
particula secado curado
[Hm] [°C]

EP - - 12:100 Completo
EP-0.75%AC-T1-NS - 12:100 Fallo
EP-M-1.5%AC-T1-NS 1-37 - 12:100 o Fallo
EP-M-3%AC-TL-NS : 12:100 Inicial Fallo
EP-0.75%AC-T2-NS - 12:100 Fallo
EP-M-1.5%AC-T2-NS 37 -100 - 12:100 Fallo
EP-M-3%AC-T2-NS - 12:100 Fallo
EP-M-0.75%AC-T2-NS - 12:100 Completo
EP-M-1.5%AC-T2-S 250 - 500 180 8:100 Modificado Completo
EP-M-3%AC-T2-S 180 8:100 Completo

* Wild Coast Organics (Tipo 1: T1) y el otro de BDH Company (Tipo 2: T2), (NS: no secado y S: secado).

[Fuente: propia]

La Tabla 3.3 muestra que, el procedimiento original, no fue el més eficiente. Esto debido a
gue, los materiales elaborados con dicho proceso presentaron una reticulacion in situ como
se muestra en la Figura 3.1, lo cual no permitio finalizar el proceso, y, en consecuencia, no
fue posible caracterizar los materiales resultantes. Es fundamental sefialar que, todos los
materiales compuestos fallidos presentaron una reticulacion in situ posterior a la adicion
del agente de curado y durante el proceso de vacio. Por lo cual, se decidié implementar un
nuevo procedimiento con base al trabajo de Hunain [3], como se detall6 en la Figura 2.12.
Este procedimiento permitié evaluar tres factores importantes como: tamafio de particula,

secado del carbon activado y relacion de agente de curado.

Dado que, los materiales compuestos elaborados con particulas entre 1 ym — 37 umy 37

— 100 um, presentaron una reticulacion in situ, se decidi6 utilizar particulas entre 250 pm -
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500 um, considerando los casos de estudios presentados en la Tabla 1.1. Es relevante
sefalar que, particulas de menor tamafio generan una mayor area superficial especifica,
lo cual provoca que, el carbén activado genere sitios activos y acentlia el comportamiento

del carbén activado como catalizador.

De la misma forma, varios casos de estudio presentados en la Tabla 1.1, sugieren la
disminucion del agente de curado, de esta forma se reduce la formacion de enlaces
entrecruzados entre los grupos amina del agente de curado y los grupos hidroxilo del
carbdn activado. Ademas, se decidié utilizar etanol para dispersar las particulas de carbon
activado a lo largo de la matriz, con el objetivo de reducir la formacion de aglomerados y el
efecto catalizador del carbén activado. Es indispensable mencionar que, la reduccion del
agente de curado incide en el proceso de curado y una menor cantidad del mismo puede
reducir las propiedades finales del compuesto, tales como: la resistencia a la flexién y
resistencia a la traccion. Por lo tanto, es importante realizar un estudio de la cantidad 6ptima

de agente de curado en este sistema resina epoxica-carbon activado.

Es asi como, en primera instancia se esperaria que el procedimiento B resulte mas eficiente
gue el procedimiento A, ya que los materiales compuestos resultantes no presentaron una
reticulacion in situ y fue posible disminuir el comportamiento catalizador del carbén
activado. Adicionalmente, se comprobé que, el agente de curado, y el proceso de secado

son procesos indispensables al trabajar con carbdn activado.
3.2.1 Calidad superficial de las probetas resultantes

A continuacién, se comenta la calidad superficial de las muestras de material compuesto
de matriz epdxica y reforzados con particulas de carbon activado, las cuales fueron
elaboradas mediante el método de casting, explicado en la seccion 2.2.1. Aquellas
muestras que contenian fracciones en peso de refuerzo hibrido del 0.75 % de carbén
activado de BDH Company, mostraron mayor nimero de defectos (poros) que probetas
conforme evidenciado en la Figura 3.4. Este fendmeno se atribuye posiblemente a la
interferencia de la humedad presente en el carbon activado en el proceso de reticulacion,

puesto que esta muestra no fue secada.
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EP EP—M-0.75%AC—T2—-NS

EP—-M—-1.5%AC—-T2-S EP—M—-3%AC—-T2-S

Figura 3. 4 Calidad superficial de las probetas elaboradas [Fuente: propia].

Los poros nho solo se originan por una interaccion interfacial baja o la presencia de
agrupaciones de particulas que impiden una incorporacion uniforme del refuerzo por parte
de la matriz, sino que también son inherentes a los procesos de mezcla del compuesto
DETA:DGBEAy al vertido manual del compuesto en el molde de acrilico [35], [68]. Aunque
el método de preparacion de materiales compuestos empleado en este proyecto ha sido
previamente definido en trabajos académicos anteriores y modificado, se reconoce que el
espesor del compuesto desempefia un papel crucial, ya que a mayores espesores surgen
porosidades internas dificiles de eliminar mediante el uso de una pistola de calor. A modo
de ejemplo, en el estudio de Kumar y Khalil [22], los investigadores optaron por aumentar
el nimero de aplicaciones de la pistola de calor en las probetas destinadas a ensayos de
microindentacion e impacto, con espesores de 5 mm y 9 mm respectivamente, con el
objetivo de eliminar la mayoria de las burbujas presentes en las muestras. En
consecuencia, en el presente TIC, tres de las dieciséis probetas preparadas fueron
descartadas después de una inspeccion visual, dado que estos defectos podrian funcionar
como concentradores de esfuerzos, desencadenar grietas y afectar los resultados del

ensayo de flexion.

3.3 Caracterizacion mecanica y térmica del compuesto de matriz
epoéxica y los materiales compuestos de matriz epoxi

reforzados con carbén activado.

3.3.1 Caracterizacion mecanica

Las pruebas de flexion en tres puntos se realizaron conforme a la normativa ASTM D790-

17 para evaluar las propiedades mecanicas tanto de la matriz epdxica pura como de los
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materiales compuestos elaborados, como se mencion6é previamente. Las muestras
fracturadas se exhiben a detalle en el ANEXO VIII, mientras que las curvas de esfuerzo vs
deformacién se encuentran en el ANEXO IX. Por ultimo, los resultados de las propiedades
mecanicas obtenidas del ensayo de flexion se presentan en la Tabla 3.4.

Tabla 3. 4 Resultados de las propiedades mecéanicas evaluadas en los materiales
compuestos resultantes.

Mddulo de Resistencia ala Deformacién
Compuesto elasticidad flexién maxima
(GPa) (MPa) (%)
EP 2.91 £ 0.066 111.35 + 0.055 4.94 +0.033
EP-M-0.75%AC-T2-NS 2.85 £ 0.095 77.34 £0.020 2.83 £ 0.025
EP-M-1.5%AC-T2-S 3.14 £ 0.089 84.36 + 0.097 2.84 £0.182
EP-M-3%AC-T2-S 3.48 £ 0.077 76.18 £ 0.137 2.18 £ 0.136

* Wild Coast Organics (Tipo 1: T1) y el otro de BDH Company (Tipo 2: T2), (NS: no secado y S: secado).

[Fuente: propia]

En relacion con el médulo de elasticidad, se observa en la Figura 3.5 que la adicion de
particulas de carbén activado en concentraciones superiores al 1.5 % en peso permitié
incrementar esta propiedad mecanica, con un aumento maximo de 19.58 % para el
compuesto reforzado con 3 % en peso de carbdn activado en comparacion con la matriz
epoxica pura. Incrementos similares fueron observados en los trabajos Zhang [52] y Saeed
[31], lo cual fue atribuido a la mayor rigidez del refuerzo en comparacién con la matriz. Vale
la pena destacar que, en el caso del compuesto EP-M-0.75%AC-T2-NS practicamente no
hubo un incremento en su modulo de elasticidad, lo cual pudo deberse al hecho de que el

carbén activado no fue secado antes de preparar el compuesto.
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Figura 3. 5 Mddulo de elasticidad de cada compuesto segun su %p/p de carbdn activado
(BDH Company), con tamafio de particula entre 200 um — 500 um [Fuente: propial].

En el caso de la resistencia a la flexién (ver Figura 3.6), esta propiedad mecanica disminuy6
para todos los compuestos preparados. Sin embargo, la reduccion fue menor en los
compuestos EP-M-1.5%AC-T2-S y EP-M-3%AC-T2-S, probablemente porque el carbon
activado fue secado previo a la preparacion del compuesto. La resistencia a la flexion es
una propiedad mecéanica que indica la calidad de la interfaz. Al ser el carbén activado un
refuerzo altamente poroso, puede ser que esta caracteristica afecté la superficie de
contacto con la resina epoxica, generando un mayor contenido de vacios en los
compuestos preparados. Esto fue verificado, a través de los ensayos de densidad, que
demostraron que la fraccién de vacios en los compuestos reforzados con 1.5 %y 3 %
incrementaron un 10 % y 20 %, respectivamente, conforme se comentara en la seccion
3.3.3. Es importante notar que, los resultados en la literatura con respecto a la resistencia
a la flexion son diversos. En los trabajos de Yuan [45], hubo un incremento de 16.59 %
para concentraciones en peso del 3 % de carbdn activado y en otros trabajos como el de
Rudawska [22], indican una reduccién en esta propiedad del 27.5 % para un 5 %p/p de
carbon activado. Otro factor importante que debe ser considerado es el hecho de haber
empleado una menor cantidad de agente de curado de para la elaboracion de los
compuestos con 1.5y 3% de carbdn activado en peso. Esto sugiere que se deben realizar
estudios posteriores para definir la cantidad optima de agente de curado a ser empleado.
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Notar que en el presente trabajo se utilizaron Unicamente 2/3 de la cantidad de agente de
curado recomendada por el fabricante, puesto que se asumio con base en la literatura que

el carbén activado actuaba como catalizador y a la vez también participaba en la reaccion

de curado [21].
1.5 3
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Figura 3. 6 Resistencia a la flexion de cada compuesto segun su %p/p de carbén
activado (BDH Company), con tamafio de particula entre 200 um — 500 um [Fuente:

propia].
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Como se observa en la Figura 3.7, la deformacion maxima disminuyd para todos los
compuestos preparados. En el caso de los compuestos reforzados con 1.5 % y 3% en peso
de carbdn activado, esta disminucidn puede estar asociada a la mayor rigidez de dichos

compuestos.

37



w
o
T

w

Deformacion maxima (%)
N N
(&)} N [6)}
T T T

RN
T

o
(&3}
T

0.75 1.5 3

EP - AC (% p/p)

5
45F
4_
0
0

Figura 3. 7 Deformacion maxima de cada compuesto segun su %p/p de carbon activado
(BDH Company), con tamafio de particula entre 200 um — 500 pum [Fuente: propia].

3.3.2 Caracterizacion térmica

El analisis mediante calorimetria diferencial de barrido (DSC) ha permitido identificar la
temperatura de transicion vitrea (Tg) de los materiales compuestos preparados, asi como
de la matriz epodxica, mediante la evaluacion de los termogramas, como se detalla en el
ANEXO X. Los valores de Tq4 tanto de la matriz epéxica como de cada compuesto se
encuentran resumidos en la Tabla 3.5. Los datos de la T4 se pueden visualizar en la Figura
3.8.

Tabla 3. 5 Temperatura de transicion vitrea de los materiales compuestos elaborados.

Ty (°C)
Muestra EP EP-M-0.75%AC-T2-NS | EP-M-1.5%AC-T2-S | EP-M-3%AC-T2-S
1 141.34 137.83 91.35 91.56
2 140.21 137.34 91.75 91.81
X 140.77£0.1 137.58 + 0.17 91.55+ 0.3 91.68 + 0.25

[Fuente propia]
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Conforme observado en la Figura 3.8, la temperatura de transicion vitrea disminuyé para
los compuestos reforzados con 1.5 % y 3 % en peso de carbon activado. Resultados
similares fueron observados en los trabajos de Jawaid [2] y Zhou [2], en donde se reportd
una disminucién de esta propiedad en aproximadamente 13.72 % y 19.64 9%,
respectivamente. Aunque las razones para estas disminuciones en la temperatura de
transicion vitrea no han sido clarificadas en la literatura, estas podrian estar relacionadas
con el mayor nimero de sitios activos presentes en la superficie del carbén activado, lo
cual pudo tener un efecto en la reaccion de curado, sobre todo en el caso del presente

trabajo en el que fue disminuida la cantidad de agente de curado.

150 . T 1
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Temperatura de transicion vitrea (°C)
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EP - AC (% plp)

Figura 3. 8 Temperatura de transicion vitrea de cada compuesto segun su %p/p de
carbdn activado (BDH Company), con tamafio de particula entre 200 pm — 500 pm
[Fuente: propia].

3.3.3 Ensayo de densidad, andlisis y evaluacion de la fraccion en volumen
de vacios de los materiales de matriz epoxica reforzada con particulas
de carbon activado.

La medicion de densidad y gravedad especifica tanto de la matriz epéxica como de los
compuestos resultantes se llevé a cabo mediante el ensayo de densidad, siguiendo las

directrices establecidas por la norma ASTM D792-13. Sin embargo, las discrepancias
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observadas entre los valores experimentales de densidad y los valores teéricos se
atribuyen a la presencia de vacios en el material compuesto. La fraccion de volumen de
vacios se calculé utilizando la Ecuacién 5. Los resultados de densidad, densidad relativa y
fraccion de volumen de vacios de los compuestos de matriz epdxica reforzados con
particulas de carbon activado se presentan en la Tabla 3.6.

Tabla 3. 6 Resultados obtenidos del ensayo de densidad especifica y fraccion en
volumen de vacios.

Gravedad Densidad Densidad Fraccion en

Compuesto especifica experimental tedrica volumen de

(9/9) (g/cms3) (g/cms) vacios (%)
EP 1.430 + 0.240 1.125 +0.240 1.123 -0.178 £ 0.240
EP-M-0.75%AC-T2-NS 1.428 £+ 0.142 1.123 +0.142 1.122 -0.267 £ 0.142
EP-M-1.5%AC-T2-S 1.433+£0.716 1.128 £ 0.716 1.129 0.088 £0.716
EP-M-3%AC-T2-S 1.445 + 0.423 1.137 £ 0.423 1.139 0.175+0.423

* Wild Coast Organics (Tipo 1: T1) y el otro de BDH Company (Tipo 2: T2), (NS: no secado y S: secado).

[Fuente propia].

De acuerdo con los resultados presentados en la Figura 3.9, se observa que para los
compuestos preparados con la adicion de 1.5 % y 3 % de adicion de carbén activado hubo
un incremento de la fraccion de vacios de 9 % y 18 %, respectivamente. Como ya fue
mencionado, la alta porosidad del carbén activado desempefié un papel fundamental en la
formacion de vacios en el material compuesto final. A pesar de todas las mejoras realizadas
al proceso de elaboracion de materiales compuestos, la adicién de etanol implicé que este
solvente tuvo que ser evaporado después del proceso de ultrasonido, una parte al
momento de realizar el vacio y otra parte cuando se realizé el curado, lo cual también pudo

tener influencia en la formacién de vacios internos en las probetas preparadas.
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Figura 3. 9 Fraccion en volumen de vacios segun su %p/p de carbo6n activado (BDH

Company), con tamafio de particula entre 200 um — 500 um [Fuente: propia].

El contenido de porosidad en los compuestos cumplié con el limite establecido por la norma
ASTM D2734-03 (= 1 % vol.), lo que indica que el proceso de preparacion fue adecuado y
garantizo la obtencion de solidos homogéneos.
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4 CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

4.1 Conclusiones

El presente trabajo permitié preparar materiales compuestos de matriz epoxica reforzados

con carboén activado y evaluar sus propiedades mecanicas y térmicas. Se obtuvieron las

siguientes conclusiones:

Se utilizaron dos tipos de carbdn activado en el estudio: uno de produccion nacional
(Wild Coast Organics), con tamafios de particula entre 1 um - 37 umy 37 um - 100
um, y otro de produccién internacional (BDH Company), con tamafios de particula
entre 200 um - 500 pum. Se determiné que el carbdn de la empresa BDH Company,
con tamafnos de particula entre 200 um - 500 um, fue el mas adecuado para la
fabricacion de compuestos. Este tamafio de particula redujo el efecto catalizador
del carbo6n activado, lo que permitio la preparacion de compuestos sin reticulaciéon

in situ.

Para la elaboracién de materiales compuestos de matriz epéxica reforzados con
particulas de carbén activado, es indispensable implementar un proceso de secado.
De esta forma, se reduce la humedad superficial y se evitan efectos negativos
durante el proceso de reticulacibn como la posible formacion de puentes de

hidrogeno, conforme sustentado en la literatura.

Se concluy6 que el Procedimiento B, que implica el uso de etanol y dos ciclos de
vacio, fue efectivo para reducir el efecto de reticulacion in situ debido a la actividad
catalitica del carbon activado. El efecto de reticulacion in situ fue observado para
materiales compuestos elaborados con cantidades superiores al 0.75 % en peso de

carbén activado y un tamafio de particula entre 200 um - 500 pm.

La evaluacion de las propiedades mecanicas a través de ensayos de flexion
demostré que el modulo de elasticidad aument6 en un 7.9% y 19.6% para 1.5% y
3% en peso de carbdn activado, respectivamente. Sin embargo, no se observo un
efecto en el mdédulo elastico para el 0.75% en peso de carbén activado,
posiblemente por la baja cantidad del refuerzo o por la falta de secado del mismo.
La resistencia a la flexion disminuy6 para todos los materiales preparados, lo cual
se atribuyé a la reduccidon del agente de curado, que fue la solucién para
desacelerar la reticulacion in situ de las probetas. En cuanto a la temperatura de
transicion vitrea, esta propiedad también disminuyé para todos los compuestos

preparados, llegando incluso a reducirse en un 34.8%.
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e El carbon activado como refuerzo de matrices termoestables altera la quimica de
las reacciones de curado y las redes tridimensionales de la resina epéxica debido
a su estructura porosa. Esto fue verificado a través de la reduccion de las

propiedades mecanicas y térmicas evaluadas en el presente trabajo.
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4.2 Recomendaciones

Realizar estudios adicionales para determinar la relacion 6ptima de agente de
curado, considerando el efecto catalizador del carbén activado, dado que este
puede actuar como un agente de curado secundario. Estos estudios permitirdn
identificar la cantidad adecuada de agente de curado primario y evaluar como la
presencia del carbon activado puede influir en las propiedades finales del material

compuesto.

Es necesario definir un proceso de secado mas eficiente para cantidades superiores
de carbdén activado, ya que la termobalanza tiene una aplicacion limitada para
cantidades pequefias y tiempos cortos de secado. Se recomienda investigar
métodos alternativos de secado, que puedan manejar eficazmente mayores

cantidades de carboén activado y reducir los tiempos de secado.

Estudiar el efecto de la adicion de distintas cantidades de etanol y su papel como
medio de dispersion de particulas en la matriz polimérica. Esto permitira determinar
la cantidad Optima de etanol necesaria para lograr una dispersion uniforme de las
particulas, asi como evaluar como esta adicion afecta las propiedades mecéanicas

y térmicas del material compuesto resultante.

Considerar el uso de mezclas frigorificas durante el proceso de dispersion
ultrasénica. Esto podria mejorar la eficiencia del proceso al controlar la temperatura

y evitar el sobrecalentamiento que desencadena en una reaccién de curado in situ.
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6 ANEXOS

ANEXO | FICHA TECNICA DE LA RESINA EPOXICA EPON 828

L HEXION
Technical Data Sheet

Re-issued September 2005
EPON™ Resin 828

Product Description

EPON™ Resin 828 is an undiluted clear difunctional bisphenol A/epichlorohydrin derived liquid epoxy resin.
When cross-linked or hardened with appropriate curing agents, very good mechanical, adhesive, dielectric
and chemical resistance properties are obtained. Because of this versatility, EPON Resin 828 has become
a standard epoxy resin used in formulation, fabrication and fusion technology.

Benefits

« Fiber reinforced pipes, tanks and composites

« Tooling, casting and molding compounds

« Construction, electrical and aerospace adhesives

« High solids/low VOC maintenance and marine coatings
« Electrical encapsulations and laminates

« Chemical resistant tank linings, flooring and grouts

« Base resin for epoxy fusion technology

Sales Specification

Property Units Value Test Method/Standard
Weight per Epoxide gleq 185-192 ASTM D1652
Viscosity at 25°C P 110-150 ASTM D445
Color Gardner 1 max. ASTM D1544

Typical Properties

Property Units Value Test Method/Standard
Density at 25°C Ib/gal 9.7 ASTM D1475
Denisty at 25°C g/ml 1.16

Vapor pressure @ 25°C (77° mm Hg 0.03

F)

Refractive index @ 25°C (77° 1.573

F)

Specific heat BTWIb/*F 0.5
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EPON Resin 828

Processing/How to use

General Information
The low viscosity and cure properties of EPON Resin 828 allow its use under various application and
fabrication techniques including:

= Spraying and brushing s Pultrusion
s Filament winding s Casting
s Pressure laminating s Molding
e Vacuum bag laminating = Toweling

Curing Agents

EPON Resin 828 can be cured or cross-linked with a variety of curing agents depending on properties
desired in the finished product and the processing conditions employed. Some commonly used curing
agents, recommended concentrations, typical cure schedules employed in major end-use applications, plus
sources for these curing agents are displayed in Table 1.

Performance Properties

Perfomance Characteristics of Cured EPON Resin 828

Mechanical Properties

High performance, high strength materials are obtained when this resin is cured with a variety of curing
agents. Unfilled systems in common use have tensile values greater than 10,000 psi (69 MPa) with modulus
values greater than 400,000 psi (2750 MPa). Such systems are normally very rigid. If greater flexibility is
needed systems can be formulated to provide up to 300% elongation.

Adhesive Properties

One of the most widely recognized properties of cured EPON Resin 828 is strong adhesion to a broad
range of substrates. Such systems exhibit shear strength of up to 6,000 psi (41 Mpa). One factor which
contributes to this property is the low shrinkage shown by these systems during cure. Compared to other
polymers, epoxy resins have low internal stresses resulting in strong and durable finished products.

Electrical Properties

EPON Resin 828 cured systems have very good electrical insulating characteristics and dielectric
properties. For example, systems can be obtained with anhydride and amine curing agents having volume
resistivities up to 1 x 10E16 ohm-cm, dielectric constants of 3-5 and dissipation factors of 0.002 to 0.020 at
ambient conditions. Electrical encapsulations, laminates and molding compounds are frequently based on
EPON Resin 828.

Chemical Resistance

Cured EPON Resin 828 is highly resistant to a broad range of chemicals, including caustic, acids, fuels and
solvents. Chemically resistant reinforced structures and linings or coatings over metal can be formulated
with EPON Resin 828.

Formulating Techniques
The primary components of a thermosetting resin formula are the epoxy resin and the hardener or curing
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ANEXO Il FICHA TECNICA DEL AGENTE DE CURADO EPIKURE

2332

Technical Data Sheet

EPIKURE™ Curing Agent 3200 3223 3234 3245

Product Description

EPIKURE™ Curing Agents 3200, 3223, 3234, and 3245 are unmodified aliphatic amines. They are used in a variety of applications including epoxy
curing agents. Due to their tendency to form complexes with atmospheric carbon dioxide, particularly in humid conditions, they are most often

formulated, adducted or otherwise reacted to inhibit amine blush.

Application Areas/Suggested Uses

Epoxy curing agents

Polyamides for inks and adhesives
Wet strength resins

Carrosion inhibitors

Oil and fuel additives

Chelating agents

Benefits

+« As members of the ethylene amine family, they lend themselves to a wide variety of chemical reactions and enduse applications.

Sales Specifications

EPIKURE Curing Agent 3200 3223 3234 3245

®and ™ Licensed trademansof Wesllake Inc.

3200 3223 3234 3245
AEP DETA TETA TEPA
Property Units Value Value Value Value Test Method/Standard
Amine value malg 1,275 - 1,600 - 1,410 - 1.290 - ASTM D2896
1.325 1.625 1,460 1,375
Color Pt-Co 200 max. 30 max. 50 max ASTM D1209
Color Gardner 2 max. ASTM D1544
Water % wit. 0.5 max. 0.5 max. 0.5 max. 0.5 max. ASTM E1064
Purity % wi. 98.0 98.5 96.0 95.0
Typical Properties
3200 3223 3234 3245
AEP DETA TETA TEPA
Property Units Value Value Value Value Test Method/Standard
Viscosity at 20°C cP 20 10 25 100
Equivalent weight, approx 43 20.7 245 272
Density @ 20 °C afml 0.98 0.95 0.98 0.99
Boiling Point, 760 mm Hg °C 222 207 227 Decomp.

Generated: May 24, 2022
Izse Date:
Revision: 8/1/2005 12:00:00 AM

The information provided herein was believed by Wedtlale Inc. (Westlake ") to be accurate at the time of preparation or prepaned from sources believed to be reliable, but it isthe

responsibility of the user to invesiigate and undersand other per

nent sources of information, to comply with all laws and procedunes applicable to the safe handling and use of the product

and to determine the auitability of the product for itsintended wse. All products aupplied by West ake Epocy are aubject to Wedlake Epoxy's termns and condifions of sale. WESTLAKE MAKES
NO WARRANTY, EXPRESS OR IMPLIED, CONCERNING THE PRODUCT OR THE MERCHANTABILITY OR FITNESS THEREOF FOR ANY PURPOSE OR CONCERNING THE ACCURACY OF
ANY INFORMATION PROVIDED BY WESTLAKE, except that the product shall conform to Wedlake's spedifications. Nothing contained herein conditutes an offer for the sale of any product.
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ANEXO lIl. FICHA TECNICA DEL CARBON ACTIVADO
COAST ORGANICS

il Coost

. ORGANICS

FICHA TECNICA CARBON ACTIVADO

Actualizacion 2024
1- CARACTERISTICAS
CA-ST Este carbon activado se fabrica a partir de maderas duras
CA-VO Este carbon activado se fabrica a partir de concha de coco seleccionada.
2.- PROPIEDADES
Pardmetros Unidades Especificaciones
Base Carbon de Céscara de Coco
Cadigo CA-VO
Apariencia Micro-pulverizado
Humedad % 3%-10%
Cenizas % 3%-7%
Método de activacion Térmica
Area superficial especifica Mg 948
Volumen de poro Cclg 0.3-04
Ph % 18
Yodo mg /g 800-950
Tamafio Malla Malla 200 min93%

3.- ESPECTIFICACIONES

Condiciones de Manejo y almacenammento

Debe evitarse el contacto del producto con oxidantes fuertes como ozono. oxigeno liquido y penmanganato de potasio.
Almacénese en lugar seco v libre de solventes

Biodegradable

El carbén activado de onigen vegetal es un producto organico v totalmente biodegradable.

Precauciones

El Carbon Activado no es un producto peligroso; sm embargo. cuando se encuentra pulvenizado debe utilhizarse proteccion
respiratoria y gafas de seguridad

La Armenia 2, Angel Polibio Chaves y Cesar Endara. Quito — Ecuador | TIf. 0985558708 | wildcoast. ec@@amail .com

www_wildcoastorganics.com (@ @wildcoast_organics
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ANEXO IV FICHA TECNICA DEL CARBON ACTIVADO BDH
COMPANY

ﬁharcoal, decolorizing powder

activateq

N

Mpg : andling ¢
1 M RTANT ; No liability accepted for accidents in han 0

eh 3
®Micals Ltd poole England
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ANEXO V MICROGRAFIAS DE LOS TIPOS DE CARBON ACTIVADO
SEGUN SU TAMANO DE PARTICULA.

Figura B. 1 Micrografias del carbén activado Wild Coast Organics para particulas
menores a 37um con aumento de 750x [Fuente: propia].

Figura B. 2 Micrografias del carbdn activado Wild Coast Organics para particulas entre 1
y 37um con aumento de 1000x [Fuente: propia].
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Figura B. 3 Micrografias del carbén activado Wild Coast Organics para particulas entre 1
y 37um con aumento de 2501x [Fuente: propia].

Figura B. 4 Micrografias del carbdn activado Wild Coast Organics para particulas entre 1
y 37um con aumento de 750x [Fuente: propia].
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Figura B. 5 Micrografias del carbén activado Wild Coast Organics para particulas entre
37 y 100 pm con aumento de 1000x [Fuente: propia].

Figura B. 6 Micrografias del carbén activado Wild Coast Organics para particulas entre
37 y 100 pm con aumento de 1000x [Fuente propia].
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Figura B. 7 Micrografias del carb6n activado BDH Company para particulas entre 250 y
500 pm con aumento de 750x [Fuente propia].

Figura B. 8 Micrografias del carb6n activado BDH Company para particulas entre 250 y
500 pm con aumento de 1000x [Fuente: propia].
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Figura B. 9 Micrografias del carbdn activado BDH Company para particulas entre 250 y
500 pum con aumento de 1000x [Fuente: propia].
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ANEXO VI PLANOS DE LAS PROBETAS
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ANEXO VII TGA DEL CARBON BDH COMPANY

Sample: AC2-T2SC

TGA File: J...\TGAVAC2-T2SC (23-623-02).001
Size: 16.1650 mg Operator: Orlando Campafia
Run Date: 12-Dec-2023 11:04
Instrument. TGA Q500 V20.13 Build 39
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Figura C. 1 Ensayo de TGA del carb6n activado sin proceso de secado [Fuente propia].

Sample: AC1-T1S TGA File: J:..A\TGA\AC1-T18 (23-623-01).001
Size: 20,9450 mg Operator: Orlando Campafia
Run Date: 12-Dec-2023 09:25
Instrument: TGA Q500 V20.13 Build 39
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Figura C. 2 Ensayo de TGA del carbén activado con proceso de secado de 5 ciclos
[Fuente propia].
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ANEXO VIIIl PROBETAS FRACTURADAS

Figura D. 1 Probetas fracturadas de EP [Fuente: propia].

Figura D. 2 Probetas fracturadas de EP-M-0.75%AC-T2-NS [Fuente: propia].
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Figura D. 3 Probetas fracturadas de EP-M-1.5%AC-T2-S [Fuente: propia].

Figura D. 4 Probetas fracturadas de EP-M-3%AC-T2-S [Fuente: propia].
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ANEXO

PROBETAS.

IX CURVAS DE ESFUERZO

DEFORMACION DE LAS
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Figura E. 1 Gréficas de Esfuerzo vs Deformacion de las muestras EP [Fuente: propia].

68



EP-M-0.75%AC-T2-NS-1 EP-M-0.75%AC-T2-NS-2

140 T T T 160 - T T
120 | 1 140 -
100 - ] 120
= © 100
o
S 80 1 g
R Q 80
3 60| { 3
i B eot
40 b 1
40 -
20 b 20k
0 . . . . . . 0
0 0.5 1 1.5 2 25 3 35 0 0.5 1 1.5 2 25 3 35 4
Deformacion (mm) Deformacién (mm)
EP-M-0.75%AC-T2-NS-3 EP-M-0.75%AC-T2-NS- 4
200 T T T T 140 T T T T T T T T
180 | b
120 1
160 | q
140 | ] 100 - ]
© ©
g 1201 15 e} ]
Q 100 F 1 @
2 S 60t ]
& 80 | 1 @2
60 q 40 + ]
40+ 1
20 b
20 1
o ‘ ‘ ‘ . . . 0
0 1 2 3 4 5 6 7 0 0.5 1 1.5 2 25 3 35 4 45

Deformacién (mm) Deformacién (mm)

EP-M-0.75%AC-T2-NS-5

150 T T

100 -

Esfuerzo (MPa)

0 0.5 1 1.5 2 25 3 3.5 4

Deformacion (mm)
Figura E. 2 Gréficas de Esfuerzo vs Deformacién de las muestras EP-M-0.75%AC-T2-NS
[Fuente: propia].
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Figura E. 3 Gréficas de Esfuerzo vs Deformacion de las muestras EP-M-1.5%AC-T2-S
[Fuente: propia].
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ANEXO X CURVAS OBTENIDAS POR DSC

Sample: EPR-1TS-1 DSC File: J:..\DSC\EPR-1TS-1.001

Size: 26.2000 mg Operator: Orlando Campafia
Run Date: 12-Dec-2023 14:24
Instrument: DSC Q2000 V24.11 Build 124
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Figura F. 1 Termograma obtenido por DSC de la matriz epdxica EP-1 [Fuente: propial].

Sample: EPR-1TS-2 DSC File: J:.. \DSC\EPR-1TS-2.001

Size: 17.2000 mg Operator: Orlando Campafia
Run Date: 13-Dec-2023 08:19
Instrument: DSC Q2000 V24.11 Build 124

02

Heat Flow (W/g)

054 . . . . . , . . ‘ ‘ . . . ;
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Figura F. 2 Termograma obtenido por DSC de la matriz epdxica EP-2 [Fuente: propia].
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Sample: AC1-T2-1
Size: 20.7000 mg

File: J:..\AC1-T2-1 (23-623-03)_2do ciclo.001
Operator: Orlando Camparia

Run Date: 12-Dec-2023 09:01

Instrument: DSC Q2000 V24.11 Build 124
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Figura F. 3 Termograma obtenido por DSC de la muestra EP-M-0.75%AC-T2-NS-1

Sample: AC1-T2-2
Size: 17.2000 mg

[Fuente: propia].

File: J:..\DSC\AC1-T2-2.001

Operator: Orlando Campafa

Run Date: 12-Dec-2023 10:36

Instrument: DSC Q2000 V24.11 Build 124
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Figura F. 4 Termograma obtenido por DSC de la muestra EP-M-0.75%AC-T2-NS-2

[Fuente: propia].
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Sample: 1.5AC-EPR-1 (24-92-15) DSC File: J:_\1.5AC-EPR-1 (24-92-15).001
Size: 13.7000 mg Operator: Orlando Campafia

Run Date: 26-Jan-2024 09:12

Instrument: DSC Q2000 V24.11 Build 124
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Figura F. 5 Termograma obtenido por DSC de la muestra EP-M-1.5%AC-T2-S-1

[Fuente: propia].

Sample: 1.5AC-EPR-2 (24-92-16) DSC File: J:..\1.5AC-EPR-2 (24-92-16).001
Size: 12.2000 mg Operator: Orlando Campafia

Run Date: 26-Jan-2024 10:54

Instrument: DSC Q2000 V24.11 Build 124
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Figura F. 6 Termograma obtenido por DSC de la muestra EP-M-1.5%AC-T2-S-2

[Fuente: propia].
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Sample: 3AC-EPR-1 (24-92-17) File: J:_\3AC-EPR-1 (24-92-17).001
Size: 14.8000 mg DsC Operator: Orlando Campafia

Run Date: 26-Jan-2024 11:59

Instrument: DSC Q2000 V24.11 Build 124
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Figura F. 7 Termograma obtenido por DSC de la muestra EP-M-3%AC-T2-S-1
[Fuente: propia].

Sample: 3AC-EPR-2 (24-92-18) DSC File: J:..\3AC-EPR-2 (24-92-18).001
Size: 12.1000 mg Operator: Orlando Campafia
Run Date: 26-Jan-2024 13:52
Instrument: DSC Q2000 V24.11 Build 124
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Figura F. 8 Termograma obtenido por DSC de la muestra EP-M-3%AC-T2-S-2

[Fuente propia].
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