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RESUMEN

Los materiales elastoméricos son ampliamente usados en la industria por su versatilidad y
bajo costo, sin embargo, son considerados una alta fuente de contaminacion, por lo cual, una de las
alternativas estudiadas para contrarrestar el efecto contaminante de los elastomeros sintéticos es la
implementacion de estos como material de relleno en mezclas de caucho, que adicionalmente se
estan implementando como superficie de contacto en baldosas piezoeléctricas captando energias
limpias. Las propiedades mecanicas de las mezclas de caucho rellenas con material particulado son
altamente influenciadas por el tamafio de particula y el contenido del agregado en las mezclas, por
tanto, se disefiaron mezclas en las cuales se variaron los tamafios de particula entre M8 y M30 con
un contenido de 30phr de EPDM-R y se vari6 el contenido de EPDM-R entre 0, 10, 30 y 50phr
para un tamafio de particula M8, resaltando que en la literatura los estudios reportados usan

tamarfios de particulas significativamente inferiores.

Aplicando un andlisis estadistico a los resultados obtenidos que no se ha reportado en la
literatura para mezclas conteniendo residuos de caucho, se determind de manera confiable que
entre las particulas de EPDM-R evaluadas, las de mayor tamafio crean un efecto de rigidizacion en
las mezclas y exhiben una mayor resistencia al desgaste abrasivo. La variacion de contenidos de
EPDM - R con tamafio de M8 en las mezclas gener6 un aumento en la rigidez en cuanto al modulo
secante y dureza, la resistencia al desgaste disminuyd con la incorporacién de EPDM — R, sin

embargo, se mantuvo constante entre 10 y 30phr.

Palabras clave — NR, EPDM-R, médulo secante en compresion, dureza, resistencia al

desgaste.
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ABSTRACT

Elastomeric materials are widely used in the industry due to their versatility and low cost, however,
they are considered a high source of contamination, therefore, one of the alternatives studied to
counteract the contaminating effect of synthetic elastomers is the implementation of these as a filler
material in rubber mixtures, which are additionally being implemented as a contact surface in
piezoelectric tiles, capturing clean energy. The mechanical properties of the rubber mixtures filled
with particulate material are highly influenced by the size of the particles and the content of the
aggregate in the mixtures, therefore, mixtures were designed in which the particle sizes were varied
between M8 and M30 with a content of 30phr of EPDM-R and the content of EPDM-R was varied
between 0, 10, 30 and 50phr for a particle size M8, highlighting that in the literature the reported
studies use significantly lower particle sizes.

Applying a statistical analysis to the results obtained that have not been reported in the
literature for mixtures containing rubber residues, it will be reliably limited that among the EPDM-
R particles evaluated, the larger ones create a stiffening effect in the mixtures. and exhibit greater
resistance to abrasive wear. The variation of contents of EPDM - R with size of M8 in the mixtures
will arise an increase in the rigidity in terms of the secant modulus and hardness, the resistance to
wear will end with the incorporation of EPDM - R, however, it remained constant between 10 and
30phr.

Keywords — NR, R — EPDM, secant modulus in compression, hardness, wear resistance.
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I.INTRODUCCION

Los materiales elastoméricos son muy usados en la industria por su versatilidad y bajo costo;
para alcanzar las propiedades de interés industrial deben mezclarse con distintos tipos de aditivos
y ademas presentar una estructura entrecruzada resultado de un proceso de vulcanizacion, lo cual
dificulta su reciclaje y reutilizacion; por tanto, existe una gran cantidad de residuos de caucho no
biodegradables acumulados en el mundo [1]. Las mezclas de materiales elastoméricos con caucho
reciclado han sido implementadas como una solucion a dicha problematica; sus propiedades
mecénicas son influenciadas por factores como la proporcion de material reciclado en la mezcla,
el tamafio de particula del caucho reciclado y su morfologia, asi como por las propiedades de cada

uno de los elastobmeros y su componente viscoso [2], [3].

El EPDM es el elastomero de uso general de mas rapido crecimiento desde su introduccion
en 1963 y constituye cerca del 63% de los cauchos para aplicaciones diferentes a llantas en la
industria automotriz; es usado comunmente en perfiles, sellos y empaquetaduras debido a su
resistencia al ozono y su capacidad de ser altamente cargado con material particulado en su
formulacién [4],[5]. Este trabajo de grado se centra en el uso de caucho EPDM reciclado (EPDM
-R) proveniente de perfiles de ventanas de los trenes de pasajeros del Metro de Medellin procesado
mediante una de las técnicas de reciclaje disponibles en la regién, como lo es la trituracion a
temperatura ambiente. EI EPDM-R se incorporara como material de carga en mezclas de EPDM-
R posconsumo/ caucho natural (NR) con miras a ser empleadas en baldosas piezoeléctricas, lo cual
disminuiré el impacto ambiental negativo asociado a los desechos de caucho.

Las baldosas piezoeléctricas son sistemas conformados por una superficie, generalmente de
caucho, encargada de transferir energia mecanica a un piezoeléctrico el cual transforma esta energia
en energia eléctrica. Este sistema es considerado una alternativa amigable con el medio ambiente
para generar energia eléctrica limpia. En servicio, las baldosas piezoeléctricas se encuentran
sometidas a esfuerzos de compresion y mecanismos de desgaste ocasionados por el transito de
personas, por tanto, es necesario estudiar propiedades mecéanicas tales como mddulo secante en

compresion, resistencia al desgaste y dureza de las mezclas objeto de estudio.
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Por lo mencionado anteriormente, en este trabajo de grado, en el marco del proyecto
CODI “Desarrollo, prototipaje y validacion experimental de un dispositivo generador y colector
de energia eléctrica para sistemas de transporte masivo empleando materiales piezoeléctricos y
caucho reciclado considerando su comportamiento viscoelastico”, se evaluara el efecto del tamafio
de particula y contenido de caucho EPDM reciclado posconsumo en las propiedades mecanicas de
las mezclas de caucho EPDM reciclado/caucho natural con potencial uso en baldosas

piezoeléctricas.
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I1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Se han reportado estudios sobre la influencia de la incorporacion de particulas de EPDM-R
con tamafios inferiores a 200 um sobre las propiedades mecanicas de las mezclas EPDM-R /NR.
No obstante, para este tipo de mezclas no se ha evaluado el efecto de la adicion de particulas de
EPDM-R posconsumo con tamafios superiores a 600 pm, ni han sido estudiadas como mezclas
para la fabricacion de superficies en baldosas piezoeléctricas. Es sabido que a mayores tamafios de
particulas de residuos de caucho las propiedades mecanicas de los compuestos a los que son
incorporados tienden a disminuir, pero es pertinente determinar las propiedades mecanicas de los

compuestos con tamarios superiores para identificar si son idoneas para ser usadas en las baldosas.

Por otra parte, la incorporacion de caucho EPDM-R en mezclas con caucho natural se hace
con el fin de aprovechar dichos residuos en la fabricacion de baldosas piezoeléctricas y mantener
un ciclo de economia circular, por lo cual, es de gran importancia incorporar particulas de caucho
EPDM-R posconsumo. Sin embargo, los estudios reportados en la literatura usan trituracion
criogénica para obtener particulas inferiores a 200 pm, pero ese método no esta disponible en las
empresas de la regidn e incrementa la energia y costos necesarios para su conminucion, por lo cual
es pertinente evaluar métodos disponibles en la industria regional que requieran la menor cantidad

de energia posible para la trituracién de los residuos.
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IV. OBJETIVOS

A. Objetivo general

Determinar el tamafio de particula y el contenido de EPDM triturado disponible localmente que
generen en mezclas de caucho natural/ EPDM reciclado la resistencia al desgaste, dureza y médulo

elastico en compresion idoneos para baldosas piezoeléctricas.

B. Objetivos especificos

. Establecer los rangos de tamafios de particulas y los contenidos de EPDM reciclado que se
evaluaran en las mezclas, considerando los resultados de una revisién bibliografica sobre el uso de
este tipo de material en mezclas de caucho natural/EPDM reciclado con potencial uso en baldosas

piezoeléctricas.

. Identificar el efecto del tamafio de particula y proporcion de EPDM reciclado sobre los
mecanismos de desgaste abrasivos evidenciados en ensayos pin — lija realizados a mezclas caucho
natural/ EPDM reciclado.

. Proponer un criterio estadistico que permita elegir la resistencia al desgaste, dureza y

maodulo elastico en compresidn adecuados para mezclas que se usen en baldosas piezoeléctricas.
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VI. MARCO TEORICO

A continuacién, se presentaran los conceptos basicos més relevantes para el desarrollo de
este proyecto, los cuales estan dirigidos a presentar conceptos relevantes sobre los cauchos
naturales, el caucho reciclado (especificamente el caucho EPDM triturado posconsumo), las
mezclas de materiales elastoméricos y su proceso de conformacion, su comportamiento reométrico
y las propiedades mecanicas méas representativas para mezclas de EPDM-R posconsumo/ NR
usadas en baldosas piezoeléctricas como lo son el médulo secante eléstico en compresion, la
resistencia al desgaste y la dureza. Adicionalmente, se exponen conceptos relevantes sobre el

analisis estadistico de datos obtenidos a partir del disefio de experimentos implementado.

A. Generalidades del caucho natural

Los materiales elastoméricos o cauchos son conocidos por su alta elasticidad, la cual les
permite ser utilizados en diversas aplicaciones; este tipo de materiales segun su origen se pueden
clasificar en cauchos naturales y en cauchos sintéticos. La especie mas conocida para el caucho
natural es la proveniente del arbol conocido como Hevea Brasiliensis y este puede obtenerse en
forma de solucion acuosa (latex) con un pH entre 7.0 y 7.2 con particulas de caucho de 0.1 a 4 pm
suspendidas en un medio acuoso o como crepés de caucho seco; de acuerdo con el método de
concentracion y estabilizacion del latex sus propiedades pueden cambiar. Los métodos de
concentracion son latex centrifugado, evaporado o latex cremado y los métodos de estabilizacion
son el latex alto en amoniaco (HA), bajo en amoniaco (LA) o sin amoniaco, pero estabilizado con

acidos grasos de jabon (FAS por sus siglas en inglés) [6], [7].

El caucho seco puede obtenerse por medio de ldminas estriadas ahumadas donde se da la
coagulacién del latex, generalmente, con acido férmico en un periodo de reposo de 16 horas las
cuales posteriormente son pasadas por un sistema de cilindros rotantes para conformar laminas de
espesor constante. El caucho natural usado a nivel mundial puede tener dos estructuras segun el

tipo de insaturacion que presenten en su estructura como se observa en la Fig. 1. La configuracion
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cis-1,4- poliisopreno es producida en Suramérica, Africa y Asia, dicha configuracion le confiere
propiedades como resiliencia y alta resistencia a la tension debido a la rotacion de las cadenas
producto de su configuracion cis, mientras que la configuracion trans del poliisopreno, material
conocido como gutta-percha que generalmente se obtiene en cultivos de Centroamérica, tiene un
comportamiento como material no elastomérico a temperatura ambiente debido a su elevada
temperatura de transicion vitrea [6], [8].

—CH, CH,— —CH; H
N /
N

N
/C= 3 /C=C
CH, H CH, CH,—

cis trans

Fig. 1. Estructura cis y trans del caucho natural.

Algunas de las propiedades que mas se destacan del caucho natural en comparacion con
otro tipo de cauchos sintéticos son su resistencia al desgaste, desgarre, fatiga y abrasion; ademas,
presentan mas flexibilidad y elasticidad, propiedades Utiles en diversas aplicaciones como calzado,
elementos de amortiguacion, llantas para vehiculos, entre otros. Los cauchos sintéticos se
desarrollaron a partir de la primera sintesis del isopreno en 1885 donde se evidencid que era posible
crear una masa con propiedades similares al caucho natural, desde entonces se evolucion0 y se
crearon materiales similares al caucho natural con una composicion diferente al isopreno por medio

de reacciones quimicas como la condensacion o polimerizacion de hidrocarburos insaturados [6],

[7], [9], [10].

Es de gran importancia estudiar e investigar sobre el reciclaje de cauchos sintéticos, ya que
aproximadamente el 60% de los cauchos usados a nivel mundial son cauchos sintéticos derivados
del petréleo; ademas, la reutilizacion de este tipo de materiales después de la vulcanizacién se
dificulta debido a su reticulacion. Por tanto, se han implementado formas de reciclaje para
materiales elastoméricos como la trituracion en molinos de martillo de alta capacidad, con el fin de
ahorrar recursos, energia y tener un control de la propagacion de residuos de caucho y asi disminuir
el impacto negativo de estos en el medio ambiente. Una de las alternativas implementadas se basa
en el uso del material particulado como material de carga en mezclas de caucho, como se describe
en laseccion VII. METODOLOGIA de este documento [6], [11]. Adicionalmente, se han reportado

estudios en la literatura sobre el comportamiento mecanico de mezclas de caucho natural con
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EPDM reciclado triturado con tamafio inferior a 200 um, mencionando que segun las propiedades
dinamicas de las mezclas estudiadas el EPDM-R tiene un impacto negativo en la procesabilidad de
las mezclas y ademas la resistencia a la tension disminuy6 con el aumento en la adicion de EPDM-
R[12].

B. Vulcanizacion del caucho natural

Los cauchos en su estructura cuentan con cadenas enrolladas que no estan interconectadas
entre si y posterior a un proceso de vulcanizacion se crean puentes de entrecruzamiento entre
cadenas generados por el azufre, los cuales pueden formarse como grupo de atomos de azufre en
una cadena corta 0 como un solo a&tomo de azufre entre cadenas de material elastomérico como se

ilustra en la Fig. 2 [13].

No vulcanizado

N\
f’ /i%‘\gg?r Moléculas de .~
—~ caucho
el

\ Azufre

™~ Entrecruzamiento
— SX
Red

vulcanizada

!

Fig. 2. Formacion de enlaces entrecruzados en elastomeros como efecto de la presencia de azufre [13].

En presencia de un agente vulcanizante, temperatura y otros aditivos, las cadenas lineales
del caucho forman estos puntos de contacto también conocidos como reticulas o enlaces
entrecruzados y su estructura amorfa cambia a una estructura entrecruzada. En la Fig. 3 se
esquematiza la reaccion de vulcanizacion con el azufre como agente vulcanizante para el caucho
natural, reaccion que se da como efecto de la alta reactividad del azufre la cual le permite romper
enlaces doble carbono — carbono y formar enlaces simples azufre — carbono y carbono — carbono
creando redes tridimensionales que le otorgan alta elasticidad al caucho vulcanizado. Los puentes

quimicos formados entre las cadenas del caucho durante la reaccion de vulcanizacion pueden tener
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uno o varios dtomos de azufre y asi generar enlaces mono, di o polisulfidicos que influyen en las
propiedades del compuesto vulcanizado. Ademas, en la formulacion de las mezclas el porcentaje
de azufre puede variar siendo del 0.3 al 3% en peso para articulos blandos y del 15 al 30% en peso

para obtener gomas duras [10], [14], [15].
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Fig. 3. Reaccién de entrecruzamiento en la vulcanizacién del caucho natural [15].

La reaccion de vulcanizacion en los materiales elastoméricos parte de varias hipotesis, las
cuales se basan en diferentes mecanismos de reaccion con el fin de apropiarse del entendimiento
de estas; entre los mecanismos conocidos hasta el momento se tiene la reaccion de vulcanizacion
por via idnica, radicalaria o la combinacion de ambos [14]. Como se ha mencionado, la reaccion
de vulcanizacion afecta las propiedades del material vulcanizado aumentando el modulo elastico
estatico y disminuyendo la histéresis, de forma tal que el médulo elastico del material sometido a
un esfuerzo es proporcional al niUmero de cadenas presentes en la red entrecruzada por unidad de

volumen de elastomero [13].

C. Generalidades del EPDM

Algunos de los cauchos sintéticos mas comunes en el mercado son el estireno — butadieno
(SBR), caucho de nitrilo butadieno (NBR), policloropreno (neopreno) y el etileno-propileno-dieno
(EPDM); este ultimo es un copolimero de etileno, propileno y monémeros de dieno que no estan
conjugados, los cuales proporcionan sitios de reticulacion para la vulcanizacion. En la Fig. 4. se
presenta la formula estructural del EPDM [6], [15], material que sera usado en este estudio por lo

cual se describiran sus caracteristicas mas relevantes.
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Fig. 4. Estructura del etileno propileno dieno (EPDM) [6].

El caucho EPDM cuenta con alta resistencia al 0zono y buenas propiedades mecanicas en
medios polares debido a su naturaleza no polar, por tanto, es considerado un elastémero de uso
general de rapido crecimiento, el cual representa el 7% del consumo del caucho a nivel mundial no
destinado a neumaticos, por ende cobra relevancia en el mundo del reciclaje; adicionalmente, el
EPDM cuenta con la capacidad de ser altamente cargado en su formulacién lo cual hace que sea
un material atractivo para la industria [4]. Generalmente se han reciclado desechos de caucho por
medio de la pirdlisis con el fin de aprovechar la energia generada en el proceso, sin embargo, este
tipo de reciclaje genera afectaciones negativas al medio ambiente, por lo cual se han implementado
otras alternativas como la incorporacién de material reciclado triturado en mezclas, sin embargo,
es escasa la literatura disponible sobre la factibilidad de este método de disposicion de residuos
solidos. Algunos estudios han aportado informacidn relevante sobre el comportamiento de las
mezclas con particulas de EPDM — R triturado con tamafios entre 0.43 mmy 0.30 mm mencionando
que la molienda mecénica genera particulas con elevada rugosidad y por ende mayor area
superficial que favorece la adherencia con la matriz [3].

En la actualidad el EPDM reciclado triturado se ha utilizado como material de relleno en
mezclas con NR, sin embargo, el EPDM no cuenta con sustituyentes fuertemente polares de tal
forma que la atraccién intermolecular queda limitada a las fuerzas de VVan Der Waals, lo cual hace
que exista poca interaccion superficial entre el EPDM y el NR de tal manera que se han evaluado
mecanismos de compatibilizacién al momento de fabricar mezclas, como el uso de latex para
embeber las particulas de EDPM-R, el uso de EPDM-R modificado con EPDM virgen como un
tercer componente de mezcla y su posterior vulcanizacion en dos etapas para producir co-
reticulacion con el caucho natural, también se ha estudiado la desvulcanizacion del EPDM-R
implementando tecnicas como el ultrasonido, las microondas o procesos termo-mecanicos [2],
[15], [16]. De las técnicas disponibles en la literatura y para efectos de este trabajo de grado podria
ser factible la compatibilizacion mediante técnicas como el ultrasonido o las microondas, sin

embargo, de acuerdo con los resultados preliminares de un trabajo de grado finalizado en octubre
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de 2022 en el marco las pruebas preliminares del proyecto CODI en el cual se desarrolld este
estudio, y considerando los esfuerzos a los cuales estaran sometidas las piezas, se decidié realizar
las mezclas sin medios compatibilizantes pues los compuestos han presentado comportamiento
mecanico idéneo para las baldosas y se evitan procesos de compatibilizacion que aumentan los

costos y tiempos de fabricacion [17].

D. Procesamiento de mezclas de caucho

El procesamiento de las mezclas de caucho abarca la formulacion, la etapa de mezclado,
moldeo y la determinacion del tiempo de vulcanizacidn por medio de reometria oscilatoria de disco
movil; de acuerdo con la disponibilidad de equipos se trabajo con mezclado en molino de rodillos
abiertos y el moldeo por compresion en prensa de vulcanizacion para la fabricacion de l[dminas y
cilindros, sin embargo, existen otros tipos de equipos para las mezclas, como los mezcladores tipo
Banbury y los internos miniatura; asi mismo, también se tienen diferentes métodos de moldeo como
el moldeo por inyeccion y extrusion, entre otros [17]. En la formulacién debe considerarse el
andlisis de la distribucién granulométrica, teméatica que se abordard méas adelante en este

documento.

1) Proceso de conminucion de la materia prima

Los procesos de conminucion, entendiéndose como aquellos procesos que buscan reducir
el tamafio de materias primas sélidas, estdn muy enfocados a los minerales o rocas, sin embargo,
la reduccidn del tamafio de particula también puede considerarse para los materiales elastoméricos
ya que es una etapa importante en el reciclaje del caucho como materia prima para procesos
posteriores. Estos procesos buscan reducir el tamafio del material de partida generando un aumento
del area superficial de las particulas, la cual se inicia con la formacion de una grieta o la
propagacion de una preexistente que se expandira creando una nueva superficie. La cantidad de
energia consumida en la conminucién depende de la cantidad de grietas preexistentes, de este
modo, en particulas mas finas es menos posible la existencia de grietas y el gasto energético sera

mayor. Cabe resaltar que solo el 1% de la energia con la cual se alimentan los equipos es utilizada
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en la reduccién del tamarfio de particula ya que, ademas de la energia necesaria para dar inicio a la
marcha del equipo, la energia puede ser almacenada por el material en el caso tal que la fuerza
aplicada no supere el limite elastico y posteriormente se transforma en calor siendo
aproximadamente de un 85% de la energia neta alimentada y un 13% en el movimiento del material

dentro del equipo aproximadamente. [18], [19].

En el proceso de conminucion de los materiales se han implementado equipos como el
molino de bolas y la trituradora de cuchillas utilizados para materiales fragiles, por lo cual, la
eleccion de estos depende de la naturaleza del material. En el caso de los elastdmeros, estos tienen
la capacidad de sufrir elevadas deformaciones antes de su rotura, por tanto, se utiliza la trituracion
por cizalla o por desgarramiento donde se aplican fuerzas cortantes o fuerzas contrarias y paralelas

sobre el material [19].

2) Formulacion de mezclas de caucho

Las formulaciones de caucho comprenden una gran variedad de aditivos los cuales cumplen
unas funciones especificas, segun estandares como la American Society for Testing of Materials
(ASTM) indica que las formulaciones béasicas pueden incluir entre 5y 7 ingredientes, entre los
cuales destacan, sistema vulcanizante, activador, acelerante y la base elastomérica. Cada uno de
los ingredientes cumplen una funcion fundamental en cuanto a las caracteristicas del
entrecruzamiento de las cadenas poliméricas en la vulcanizacion [20]. A continuacion, se

mencionaran cada uno de los ingredientes que componen una formulacién basica de caucho.

La base elastomérica corresponde a materiales que tienen un comportamiento viscoelastico,
donde coexisten el componente viscoso, encargado de la disipacion de la energia, y un componente
elastico, el cual estd encargado de la transferencia de la energia; esta puede componerse de cauchos

naturales o cauchos sintéticos los cuales se tratan en el apartado VI.A de este documento.

Los agentes vulcanizantes pueden ser de diferentes tipos, el mas conocido y empleado para
mezclas con caucho natural es el azufre, el cual estd encargado de crear entrecruzamientos entre

las cadenas poliméricas [13]. De acuerdo con la relacion azufre/acelerante, las formulaciones
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pueden clasificarse como sistemas convencional (CV), eficientes (EV) o semi eficientes (SEV);
para concentraciones de azufre entre 2 y 3.5 phr y una concentracion de acelerante entre 0.5y 1
phr el sistema se clasifica como convencional, generando asi mayor proporcién de enlaces
polisulfidicos, mientras que concentraciones de azufre entre 0.25 y 0.7 phr y concentraciones de
acelerante entre 2.5 y 5 phr corresponden a un sistema eficiente en el cual priman los enlaces
monosulfidicos, para los sistemas de vulcanizacion semi eficientes se promueven los enlaces
disulfidicos. Cabe destacar que las propiedades mecéanicas y la estabilidad quimica de los
compuestos vulcanizados dependen del sistema elegido, ademas que el proceso de

entrecruzamiento se da entre el agente acelerante y el azufre [14], [21], [22].

Las reacciones de vulcanizacion pueden darse sin la presencia de activadores y/o
acelerantes, sin embargo, el proceso puede durar de 3 a 5 horas hasta completarse el
entrecruzamiento de las cadenas, por el contrario, en presencia de agentes activadores y acelerantes
el tiempo para el proceso de vulcanizacion se reduce al orden de minutos, lo cual indica mayor

productividad en procesos industriales [13].

Los acelerantes mas empleados en mezclas con caucho natural son de naturaleza orgénica;
estos cumplen la funcion de acelerar el proceso de vulcanizacion e incrementar la eficiencia del
entrecruzamiento. Algunos de los acelerantes conocidos hacen parte de la familia de las benzotiazol
sulfenamidas entre ellos, el TBBS, CBS, MBS y DCBS cumpliendo un papel importante en la
velocidad de entrecruzamiento, entendiéndose ésta como la cantidad de enlaces entrecruzados que
se forman sobre la cantidad total de unidades monoméricas en funcion del tiempo, y el tiempo

scorch el cual es considerado como el tiempo requerido para que inicie la vulcanizacion [13].

El sistema activador en formulaciones poco aditivadas de caucho natural estd conformado por el
oxido de zinc y el &cido estearico. El acido estearico es un acido graso que se compone de 18
atomos de carbono sin dobles enlaces; la combinacion del &cido esteérico y del oxido de zinc
aumenta la velocidad en las primeras reacciones y el grado de entrecruzamiento, ademas, la
presencia de Zn*" ubicado en lugares estratégicos da un aumento de la extension de la formacién
de entrecruzamiento ya que se usa menos azufre en cada entrecruzamiento, adicionalmente el &cido

estearico ayuda con la solubilidad del ZnO mejorando su dispersion dentro del compuesto [13].
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Por ultimo, el uso del negro de humo es ampliamente utilizado como material particulado
de refuerzo en diferentes tamafios con el fin de procesar compuestos con una mayor resistencia a
la abrasion. Se ha evidenciado que el negro de humo tiene un efecto en el aumento de la dureza 'y

mejoras en el comportamiento a tension de las mezclas [23].

3) Masticacion y vulcanizacion de formulaciones de caucho

La masticacion del caucho puede llevarse a cabo en un molino abierto de rodillos,
mezcladores tipo Banbury e internos miniatura, como se menciond anteriormente, en este
documento se hara énfasis en la masticacion del caucho en molino de rodillos abierto debido a que
es el método mas ampliamente usado en la pequefia y mediana industria ademéas de su
disponibilidad en el laboratorio donde se realizé el trabajo experimental. La masticacion es una de
las etapas mas relevantes en el proceso de fabricacion de mezclas, puesto que se da la incorporacion
de los ingredientes a la base elastomérica segun un orden establecido por el disefiador de la mezcla
basado en la norma ASTM D3184; el esquema de mezclado influira en las propiedades reologicas

y en el comportamiento fisico — mecénico de los compuestos [22] .

Luego del proceso de masticacion de la mezcla, se deben determinar parametros de
vulcanizacion Gtiles como el t100, el cual esta relacionado con el tiempo necesario para que a la
temperatura elegida se alcance el 100% de la vulcanizacion. Para tal fin se utiliza el reémetro de
vulcanizacion de disco movil (MDR por sus siglas en inglés); el principio de funcionamiento del
equipo consta de la aplicacion de una temperatura constante mientras se registra el torque requerido
para vencer la oposicion al movimiento mientras se da la reaccién de vulcanizacién. Ademas del
tiempo de vulcanizacién (t100) el MDR reporta el torque minimo (Tmin o ML), el torque maximo
(Tméax o MH), la diferencia entre el torque maximo y el torque minimo (MH — ML), asi como el
tiempo scorch y los modulos de almacenamiento (S’) y pérdida de energia (S’”) asociados al
componente elastico y viscoso, respectivamente. Al ser ML el torque minimo, este puede asociarse
a la viscosidad de la mezcla en crudo sin haber sufrido un proceso de vulcanizaciéon y el MH puede
relacionarse con la rigidez de la mezcla una vez se ha completado la reaccion de vulcanizacion
[20].
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Como se menciono, el torque minimo (ML) estd relacionado con la viscosidad de las
mezclas en estado crudo y por ende con su procesabilidad, de este modo autores han reportado que
la procesabilidad de los compuestos se ve dificultada por la adicion e incremento de particulas de
relleno, aumentando el valor del ML. El valor de MH esta relacionado con las propiedades de las
mezclas, por lo cual, esté influenciado por el tipo de caucho, la cantidad de cargas, el sistema de
vulcanizacion y el ciclo de mezclado [24], [25]. Adicionalmente, se ha reportado la relacion directa
entre la diferencia del torque maximo y el torque minimo (MH — ML) con la densidad de

reticulacion de las mezclas [26].

4) Moldeo por compresion de articulos en caucho

El moldeo en materiales elastoméricos puede llevarse a cabo mediante diferentes técnicas
entre esas el moldeo por inyeccion y compresion. Una de las ventajas del moldeo por compresién
es la simplicidad en su disefio y la fabricacion del molde, sin embargo, debe garantizarse que la
temperatura dentro del molde sea lo mas homogeénea posible [27], [28]. Adicionalmente, el tiempo
de moldeo es una de las variables importantes del proceso, la cual esta directamente relacionada
con el t100 determinado mediante MDR y con la geometria de la pieza. De manera general, el
moldeo por compresidn se basa en ubicar dentro de una prensa hidraulica con placas calefactoras
un molde generalmente de acero con una cavidad de dimensiones preestablecidas, el cual se llenara
con material elastomérico y con ayuda de la temperatura y elevadas presiones se moldeara el

articulo requerido.

Estandares como la American Society for Testing of Materials (ASTM) cuentan con normas
indicadas para el estudio de las propiedades mecéanicas, entre ellas, la rigidez de las mezclas
sometidas a esfuerzos de compresion uniaxial, resistencia al desgaste y dureza, para lo cual las
probetas se moldean por compresion de acuerdo con las dimensiones establecidas en la ASTM
D575, ASTM D5963 y ASTM D2240, respectivamente.
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E. Baldosas piezoeléctricas

Las baldosas piezoeléctricas constituyen un sistema de energia renovable disefiado con el
fin de transformar la energia mecanica en energia eléctrica. La tecnologia piezoeléctrica consiste
en el uso de cristales que al ser sometidos a esfuerzos mecanicos liberan cargas eléctricas; sin
embargo, ademas del sistema piezoeléctrico se tiene la superficie de contacto la cual se ha disefiado
en diversos materiales y con diferentes configuraciones, entre ellos esta el caucho y mezclas de
caucho con material reciclado de neumaticos. Cabe resaltar que el papel que cumple la superficie
de la baldosa piezoeléctrica es fundamental, ya que es la encargada de transferir de forma eficiente
la energia mecénica al sistema piezoeléctrico. En la Fig. 5. se ilustra un sistema de baldosas
piezoeléctricas PAVEGEN en proceso de instalacion [29], [30].

Fig. 5. Baldosas piezoeléctricas PAVEGEN [30].

Debido a que las baldosas piezoeléctricas estdn sometidas a esfuerzos de compresion
impartidos por el caminar de las personas, se hace interesante realizar ensayos con el fin de conocer

la rigidez y el comportamiento de las mezclas en compresion uniaxial.

Se ha encontrado que la presion que ejerce el pie sobre una superficie es de
aproximadamente 0.4 MPa, sin embargo, esta medida de presion es susceptible a factores como la
velocidad del caminar de las personas, el tipo de marcha, la longitud del paso, entre otros factores.
Adicionalmente, se ha reportado que la distribucion de las fuerzas en la planta del pie puede variar
y concentrarse en el talon o en los dedos del pie, lo cual hara que varie dicha medicion [31], [32].
Es necesario conocer la presidn aproximada ejercida por el caminar de las personas para de este
modo evaluar el comportamiento en compresion a condiciones reales de trabajo de las baldosas

piezoeléctricas.
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La dureza es una medida que determina la oposicion de los materiales a ser penetrados o
rayados, para el caso de los elastomeros la dureza se mide en la escala Shore A, sin embargo, en
casos donde el material exhibe un valor de dureza que supera el rango de la escala Shore A se

utiliza la escala de dureza Shore D [33].

El desgaste puede entenderse como la pérdida de material producido por friccion contra otra
superficie; para los materiales elastoméricos existen diversos mecanismos de desgaste, entre ellos
el microcorte, formacion de ondas, formacion de rollos, adhesion al contracuerpo, abrasion y
delaminacion. Durante la friccidn, el caucho presenta fuerzas de adhesion dominantes y la
formacion de un menisco en el interfaz de las fases reticuladas y no reticuladas del caucho y el
contra cuerpo, lo que hace que los mecanismos de desgaste en los materiales elastoméricos deban

estudiarse por separado del resto de materiales [33]-[35].

Uno de los mecanismos de falla por desgaste abrasivo deslizante en materiales
elastoméricos es la formacion de ondas de Schallamach; este fendmeno se da debido a la adherencia
de una mayor fraccién de area del caucho a un contra cuerpo con mayor dureza, en presencia de
una fuerza tangencial significativa. La adherencia entre ambos materiales se da mediante la
presencia de enlaces secundarios del tipo Van Der Waals [36], [37]. La Fig. 6 muestra el patrén de

ondas de Schallamach formadas en una superficie de desgaste de un material elastomérico.

Fig. 6 Patron de desgaste por ondas de Schallamach presente en materiales elastoméricos [34].

Otro de los mecanismos de desgaste que pueden presentarse en los elastomeros es desgaste
por formacion de rollos o rodillos, este se da cuando la resistencia del elastbmero es menor que la

resistencia del contra cuerpo y para una cantidad de trabajo por friccién mayor que para los demas
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mecanismos, por lo cual puede presentarse con facilidad en cauchos con baja resistencia al
desgaste. Cuando el desgaste se da por formacion de rollos, generalmente, el caucho se desliza
sobre una superficie lisa tal que la histéresis por deformacion sea baja y la friccion de adhesion

alta. En la Fig. 7 se ilustra la formaciéon de rollos durante el desgaste [36], [37].

Deslizamiento

Caucho

Fig. 7 Formacion de rollos durante el desgaste en material elastomérico [37].

El desgaste por abrasion se da como consecuencia de la falla mecéanica de piezas sometidas
a tensiones de traccion ocasionadas por la friccidn que genera la rugosidad de la superficie del
contracuerpo, la proyeccion de un abrasivo sobre un elastobmero genera patrones de abrasion con
estructuras periédicas causadas por el desprendimiento del material en forma de surcos.
Generalmente se tiene un componente de desgaste por fatiga y este puede identificarse si se
presentan grietas en la superficie del elastomero, asociado también al fendmeno conocido como
delaminacidn. Los patrones de abrasion se clasifican en abrasion intrinseca (ausencia de patrones)
y abrasién de patrén (presencia de marcas perpendiculares a la direccion de movimiento) como se
ilustra en la Fig. 5 [36], [38].

Fig. 8. Patron de desgaste por abrasién presente en materiales elastoméricos [36].

Cabe destacar que el desprendimiento de material en pruebas de desgaste se ve afectado por

defectos internos que tenga el material de prueba como consecuencia del moldeo por compresion,
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adicionalmente, estudios reportan que la abrasién de los materiales elastoméricos como el caucho

depende de propiedades mecénicas como el mddulo elastico y la dureza [39].

G. Herramientas estadisticas para analisis de datos

El andlisis estadistico de la informacion suministrada por las pruebas experimentales es de
gran utilidad para tomar decisiones sustentadas con criterios objetivos. El analisis de varianza
(ANOVA), la prueba de Tukey y las pruebas pareadas (t-test), son herramientas Utiles para

determinar si existen diferencias significativas en una poblacion o entre grupos.

Las herramientas mencionadas previamente deben cumplir una serie de supuestos, como lo
es normalidad y homocedasticidad para el conjunto de datos que hacen parte de la muestra de una
poblacion. Graficos como los histogramas, cajas de bigotes, gréficos Q-Q Normal, son
herramientas Utiles que de manera descriptiva permiten determinar si la muestra cumple con una
distribucion normal, adicionalmente existen pruebas de normalidad como Shapiro — Wilk y

D’ Angostino — Ksquared, las cuales se describiran posteriormente en este documento.

Como parte de la estadistica descriptiva se tienen medidas de tendencia central como el
promedio (valor que representa el punto de equilibrio de la distribucién de datos), la mediana (valor
que representa que el 50% de la poblacion tiene valores inferiores y el otro 50% tiene valores
inferiores) y la moda (valor que mas se repite en el conjunto de datos) y de dispersién como la
desviacion estandar, los rangos intercuartilicos y los valores minimo y maximo, sin embargo, antes
de presentar una medida de tendencia central o dispersién debe verificarse el supuesto de una

distribucion normal para los datos [40].

A continuacion, se describiran cada una de las pruebas de normalidad implementadas para
determinar si las muestran hacen parte de una distribucion normal. Cabe destacar que para cada
una de las pruebas realizadas se presenta el valor p como indicador de la probabilidad de que la

diferencia observada sea resultado del azar [41].
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La prueba Shapiro — Wilk es una de las pruebas mas utilizadas para evaluar el supuesto de
normalidad de las muestras, este es Gtil para determinar la tendencia normal en muestras menores
a 50 datos, la hipotesis nula de normalidad se rechaza si el estadistico Shapiro — Wilk (< 1) es
menor que el valor de significancia dado. El valor del estadistico W es sensible para muestras
pequefias que no presenten un comportamiento normal, por lo cual es mas probable cometer error
[42], [43]. La prueba D’ Angostino and Pearson combinan dos estadisticos los cuales son capaces
de detectar desviaciones de la normalidad debido a la asimetria o curtosis, por tanto, es

especialmente efectivo para valores que no se ajustan a una distribucion normal [44].

Los graficos de cajas y bigotes son de gran ayuda en analisis estadisticos descriptivos al
tener la posibilidad de mostrar graficamente la desviacion de los datos, los datos atipicos, la media
y la mediana de la muestra, de este modo, de acuerdo con la simetria de los percentiles se puede
determinar que la muestra tiene un comportamiento normal. Adicionalmente, cuando se compara
un conjunto de muestras los graficos de cajas y bigotes permiten intuir si existen diferencias
significativas entre muestras. En la Fig. 9 se ilustra un grafico de cajas y bigotes donde se describe

cada una de sus partes.
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Fig. 9. Grafico de cajas y bigotes para un resultado de dureza Shore A. Fuente: elaboracién propia.

Los graficos Q-Q Normal, se basan en la comparacion de los cuantiles de una distribucion
de datos con los cuantiles de una distribucion tedrica expresados en un grafico x vs y. La

normalidad de la muestra se determina graficamente a medida que los puntos de la distribucion de
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la muestra sean mas cercanos a la linea continua que representa la distribucion teorica. La Fig. 10

ilustra un gréfico Q-Q Normal en el cual la muestra presenta una distribucion normal [43].

Normal Q-Q Plot of Ophr/M8.
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Fig. 10. Gréafico Q-Q Normal. Fuente: elaboracién propia.

Ademas del supuesto de normalidad, debe cumplirse también el supuesto de
homocedasticidad, el cual hace referencia a la homogeneidad de las varianzas en los diferentes
niveles de un factor; algunas de las pruebas comunmente utilizadas son las pruebas de Levene y
Brown & Forsythe. Para datos que presentan un comportamiento que no se ajusta a una distribucién
normal la prueba de Levene es una buena opcion ya que cuenta con una amplia variedad de
distribuciones, de este modo, cuando las muestras cumplen con una distribucién normal de manera
independiente y presentan grandes variaciones la prueba de Brown & Forsythe muestra tener un
mejor desemperio [45].

Como parte del analisis estadistico en el cual se busca identificar si existen diferencias
estadisticamente significativas entre muestras, se presenta una breve descripcion de pruebas como

el analisis de varianza (ANOVA), la prueba de Tukey y las pruebas pareadas (t-test).

El ANOVA es una herramienta estadistica la cual se basa en la comparacion de las medias
de los grupos entre si, para determinar si estas diferencias son significativas se compara el valor p
con el nivel de significanciay asi se evalua la hipotesis nula, la cual determina que todas las medias
de la poblacién son iguales, de este modo, si el valor p es menor o igual que el nivel de significancia

es poco probable que la hipdtesis nula sea cierta, de lo contrario, si el valor p es mayor que el nivel
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de significancia es mas probable que la hipdtesis nula sea cierta. Por lo regular, los andlisis de
varianza son apoyados con la prueba de Tukey ya que esta permite determinar diferencias

estadisticamente significativas entre par de muestras [41].

La prueba de Tukey conocida también como la prueba totalmente significativa (WSD por
las siglas en inglés de Wholly Significant Difference) usado cuando las hipétesis de comparacion
se dan por pares y la tasa de error tiende a controlarse de manera experimental, se considera, al
igual que en el ANOVA, que cada una de las muestras se rigen a una distribucién normal con
homogeneidad en sus varianzas [46]. Otras pruebas, como las pruebas pareadas (t — test) son
empleadas para el mismo fin, sin embargo, las pruebas t — test son mas confiables cuando se trata

de muestras con una cantidad de observaciones reducida.

La prueba t — test se basa en la comparacion de las medias, donde el valor de t representa el
namero de unidades estandares que separan las medias de los dos grupos; el valor estadistico de t
rechaza o acepta la hipotesis nula, este se compara con la distribucion t Student con n-1 donde n es
la cantidad de observaciones, este analisis es equivalente a un andlisis de varianza por bloques

aleatorios, donde los pares corresponden a bloques [47].

VIl. METODOLOGIA

A. Revision del estado del arte

En el transcurso del desarrollo del trabajo de grado se llevo a cabo una revision bibliogréfica
periddica del estado del arte en temas relacionados con los objetivos planteados, teniendo presente
la motivacién principal de esta investigacion. Se abordaron bases de datos tales como Science

Direct, Scopus, Google Scholar, Research Gate entre otras.

B. Analisis de la distribucion granulométrica del EPDM triturado posconsumo
Posteriormente al proceso de conminucion primaria en una trituradora de cuchillas para
materiales elastoméricos, se tomo la muestra correspondiente a 20.8 Kg de material particulado y
se realiz6 una separacion mediante el método de Jones y se obtuvieron dos partes del material, cada

una de las partes se volvio a separar para finalmente tener 4 partes de 10.4 Kg, 5.5 Kg, 2.6 Kg y
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1.5 Kg de EPDM-R triturado, seguidamente se tomaron dos de las cuatro partes obtenidas y se le
realiz6 un cuarteo por torta, se obtuvo una muestra representativa de 619.3 g de material particulado
y se procedid a tamizar haciendo uso de la serie malla 4, 6, 8, 10, 14, 16, 30, 45, 60 y fondos. En
la Fig. 11, se muestra la separacion por medio del método de Jones y el cuarteo por torta, las x

rojas sobre el material particulado indica que se escogieron las partes contrarias.

Fig. 11. Distribucion granulométrica, A) Separacion método de Jones, B) cuarteo por torta.

C. Eleccion del contenido y del tamafio de particula de EPDM triturado posconsumo,

utilizado como material de carga en mezclas EPDM-R/NR

Existen numerosas publicaciones estudiando el efecto de la adicion de caucho reciclado
triturado posconsumo y/o material polimérico reciclado a mezclas con base elastomérica donde el
tamafio de particula implementado no ha superado las 850 um, pero considerando los objetivos de
este trabajo de grado se buscd implementar técnicas de procesamiento que consuman la menor
cantidad de energia. Como se mencion0, la energia usada en la reduccién del tamafio de particula
de materiales elastoméricos por medio de la trituracién utiliza solo el 1% de la energia alimentada
al equipo, por tanto, de acuerdo con la distribucion granulométrica del material reciclado, se
eligieron 3 tamafios de particulas los cuales representaron un porcentaje acumulado mayor en la

distribucion con un tamafio de particula mayor a 850 pum [48], [49].

Adicionalmente, se hizo una revision de la literatura con el fin de determinar los contenidos
de EPDM-R triturado posconsumo que se han utilizado; estudios han reportado el efecto de
particulas en mezclas de caucho con contenidos desde Ophr hasta generalmente 50phr, por tanto,

la variacion de EPDM-R triturado posconsumo en mezclas con caucho natural se realizé agregando
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0, 10, 30 y 50phr de material particulado. Se busco que el rango elegido pudiera mostrar una

tendencia clara de las propiedades a evaluar, teniendo marcado un limite inferior y uno superior [].

D. Disefio de experimentos

En este trabajo se aplicé el disefio de experimentos por blogues que se esquematiza en la
Fig. 12. Se puede inferir que el efecto del tamafio de particula se estudio con mezclas con 30 phr
de EPDM-R, mientras que el efecto del contenido de EPDM-R reciclado se estudié con mezclas

con particulas pasantes por malla 6 y retenidas en malla 8.

DISENO EXPERIMENTAL
I
| |
Evaluacion del Evaluacion del
Evaluacion de la efecto del tamatio efecto del
rEmEl e de particula de contenido de
| EPDM-R EPDM-R
| | e
- Compresion M30 (890 pum) r 10 phr R
uniaxial | |
- Dureza Shore A M14 (1700 pm) | 30 phr |
- Desgaste —_— | |
- SEM | 50 phr |
L MS (2855 pm) p |

Fig. 12. Disefio experimental empleado en este trabajo.

E. Formulacion de las mezclas de caucho EPDM-R/NR

En este trabajo se usé caucho natural como base elastomérica para las mezclas por provenir
de un recurso renovable y presentar propiedades de amortiguacién Unicas, complementando los
resultados presentados en el trabajo de grado previamente finalizado [17] en el marco del proyecto
CODI del cual hace parte el estudio aqui publicado. La formulacion usada se presentaen la TABLA
I, y fue elegida por el grupo de Materiales Poliméricos de la Universidad de Antioquia para el
proyecto CODI acogiéndose a la norma ASTM D3184 “No. 2A Black Filled” [17], [50] por ser
poco aditivada permitiendo usarla como estandar para propositos de comparacion con otros

reportes de la literatura.
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FORMULACION USADA EN phr (PARTI;I—SAFI?(;_I?;OO DE CAUCHO DE CAUCHO NATURAL SECO)
Material phr
NR 100
EPDM-R (M8, M15, M30) 0, 10, 30,50
ZnO 5
S 2.25
Acido estearico 2
Negro de humo N330 35
TBBS 0.7

NR: caucho natural seco en lamina, EPDM-R: caucho etileno-propileno-dieno- monémero reciclado, ZnO: 6xido de
zinc, S: azufre, TBBS: N-Tert-butil-benzotiazol sulfenamid, M8-M15-M30: malla 8, 15 y 30 respectivamente.

De acuerdo con la formulacion presentada en la TABLA 1y la relacion azufre/acelerante
se tiene un sistema de vulcanizacion convencional, que de acuerdo con la literatura debe formar
anillos heterociclicos de seis miembros ademas de dobles enlaces olefinicos conjugados a lo largo
de la cadena principal del polimero otorgandole a la formulacion alta elasticidad y baja resistencia
a la degradacion en ambientes oxidativos [13]. En articulos de uso comun esta baja resistencia se
atenla usando aditivos antioxidantes o usando peliculas protectoras, pero esas variantes no hacen
parte de los objetivos de este trabajo.

F. Preparacion de la mezcla matriz e incorporacion del EPDM triturado posconsumo

mediante el uso de molino abierto

El proceso de mezclado de la formulacion mostrada en la TABLA | se realizd en un molino
de rodillos abierto marca Bolling con rodillos de 15,24 cm de diametro por 30,48 cm de largo y
con una relacion de giro entre rodillos de 1:1,25. Se prepararon 3 mezclas matriz, cada una de 500
g sin emplear EPDM-R siguiendo el protocolo de mezclado de la norma ASTM D3184.
Posteriormente se adicion0 cada uno de los contenidos de EPDM-R en los tamafios respectivos
segun el disefio de experimentos presentado en la Fig. 12. En la Fig. 13 se detalla el proceso de
mezclado para la mezcla matriz.
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Fig. 13. Esquema proceso de mezclado para mezcla matriz.

G. Determinacién del tiempo y la temperatura de vulcanizacion para las mezclas EPDM-

R/NR mediante el uso de reometria de disco oscilatorio (MDR):

Con ayuda de un reémetro de disco mdvil marca Pioneer y haciendo uso de lanorma ASTM
D5289 se realizaron analisis reométricos por triplicado previamente a la vulcanizacién de probetas
con el fin de conocer el tiempo donde se halla dado aproximadamente el 100% de la vulcanizacién
(t100) a una temperatura de 160 °C, ademas de otros parametros relevantes como el torque minimo
ML y maximo MH.

H. Vulcanizacion de las mezclas de caucho EPDM-R/NR mediante moldeo por compresién:

1) Probetas para ensayos de compresion uniaxial estaticos:



EFECTO DEL TAMANO DE PARTICULA Y EL CONTENIDO DE EPDM TRITURADO... 41

Se moldearon probetas para ensayos de compresion uniaxial estaticos de 12.5 mm de altura
por 29 mm de didmetro segun la norma ASTM D575 en una prensa hidraulica con placas
calefactoras que calentaron el molde hasta alcanzar 160 °C. La literatura reporta que se ha usado
un factor de 11/3 veces el tiempo t100 para la vulcanizacion de probetas de compresion con las
dimensiones elegidas [51], tiempo que fue implementado para la vulcanizacion de cada una de las
muestras objeto de estudio. En la Fig. 14 se ilustra la metodologia empleada para el moldeo por

compresion de las mezclas.

Tiempo de vulcanizaciéon
11/3 de t100

7 N
Qe OO [

oo | A e

12 g cada uno l

M8-30phr  M14-30phr  M35-30phr

Probetas por
triplicado para .
cada una de las
mezclas

M8- Ophr ~ MBS- 10phr MS8- 50phr

Fig. 14. Metodologia implementada para vulcanizar probetas cilindricas.

2) Probetas para ensayos de desgaste:

Se moldearon probetas para ensayos de desgaste de 12.5 mm de altura por 16 mm de
didametro segun la norma ASTM D5963 en una prensa de calentamiento a 160 °C. El tiempo de
prensado se determind considerando las dimensiones de la probeta de desgaste y teniendo en cuenta
gue para probetas de 12.5 x 29 mm se usé un factor de 11/3 veces el tiempo t100 y para laminas
de 2 mm de espesor se usa un factor de 1 vez el tiempo t100, por lo cual se calcul6 el factor para
determinar el tiempo necesario de vulcanizacion en probetas de desgaste el cual fue de 2.52 veces

el t100. Se usé la metodologia de vulcanizacion de probetas cilindricas (ver Fig. 14) con
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variaciones como el tiempo de prensado y la cantidad de material necesaria para llenar las

cavidades. Se us6 aproximadamente 2 g de mezcla por cavidad.

I.  Medicidn de resistencia al desgaste
A cada una de las mezclas se le realizaron ensayos de desgaste abrasivo por triplicado bajo
lanorma ASTM D5963 usando el método A de probeta fija. El ensayo consistié en ubicar cada una
de las probetas sobre la superficie de un cilindro cubierto con papel de lija, el cual gira sobre su
propio eje, mientras la probeta recorre la longitud del cilindro en movimiento soportando un
contrapeso de acuerdo con su dureza. En la Fig. 15 A) se muestra una imagen del equipo

implementado y en la Fig. 15 B) se ilustra uno de los ensayos en curso.

Fig. 15. Prueba de resistencia al desgaste en cauchos, bajo la norma ASTM D5963, método A. A) Abrasién de
caucho MAQTEST, B) Probeta de caucho durante el ensayo.

J. Medicidn de dureza Shore Ay ensayos de compresion uniaxial estaticos:
Se realizé la medicién de dureza Shore A bajo la norma ASTM D2240 por triplicado a cada
una de las mezclas a analizar. Teniendo en cuenta la heterogeneidad de las mezclas debido a la

presencia de caucho triturado posconsumo, se decidi6é tomar 15 mediciones de dureza por mezcla.

Se realizaron ensayos de compresion uniaxial estaticos en maquina universal de ensayos
marca Shimadzu AGS 50 KN sobre las probetas moldeadas después de 16 h de efectuada la
vulcanizacion segun lo que recomienda la norma ASTM D575. Los ensayos de compresion
uniaxial se realizaron bajo condiciones extremas de carga, teniendo en cuenta que como se
menciond en el marco tedrico la presion que ejerce el pie sobre una superficie al momento de

caminar es de aproximadamente 0.4 MPa y considerando la variabilidad intrinseca de la medicion,
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por lo tanto, se decidio evaluar las mezclas en condiciones extremas limitando el ensayo por fuerza

hasta alcanzar una carga de aproximadamente 0.8 MPa a una velocidad de 12 mm/min.

K. Anélisis de la superficie de falla en probetas sometidas a ensayos de desgaste:

Se realiz6 un analisis de la superficie de falla de las probetas sometidas al ensayo de desgaste
mediante microscopia electronica de barrido (SEM) en un microscopio marca JEOL JSM —
6490LV que opera con un voltaje de aceleracion de 20 kV y en microscopio estéreo marca Zeiss
Stemi 508 con el fin de identificar el efecto del tamafio de particula y el contenido de EPDM-R
sobre los mecanismos de desgaste en las mezclas objeto de estudio. Se analizo la intercara entre
particulas de EPDM-R y la matriz de NR y, adicionalmente, se realizaron anélisis de composicién
elemental con EDS para la matriz sin particulas y en zonas cercanas a las particulas. La superficie
de falla para el analisis por imagenes SEM y EDS fueron metalizadas con peliculas delgadas de
oro debido a la baja conductividad eléctrica del caucho. Se utilizaron estandares de CaCOs, SiO»,
MgO, Wollastonita y Zn para la identificacion de C, Si, O, Cay Zn en las mezclas.

L. Analisis estadistico de los resultados obtenidos:

El andlisis estadistico de la informacion obtenida a partir de las pruebas experimentales se
realiz6 en el programa informatico OriginLab. Los resultados obtenidos para el modulo secante al
20% y 5% de deformacién y la pérdida de volumen en desgaste se analizaron mediante pruebas de
normalidad con un nivel de confiabilidad del 95% basadas en pruebas Shapiro Wilk, D’ Angostino
— Ksquared y diagramas Q-Q Normal, posteriormente, se realizaron pruebas pareadas (T-test) con
un nivel de confiabilidad del 95%. Los resultados de dureza Shore A de las muestras se analizaron
mediante pruebas de normalidad como Shapiro Wilk y D’Angostino — Ksquared apoyadas de
histogramas y graficos de cajas y bigotes, posteriormente, con el fin de determinar diferencias
significativas se realizd un analisis de varianza (ANOVA) apoyado con una prueba Tukey. El
analisis de homogeneidad de varianzas se realizO apoyado de pruebas de Leven’s y Brown-

Forsythe.

M. Criterio de eleccion de mezclas segun las propiedades evaluadas
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Ademas de la eleccidon del contenido y el tamafio de material reciclado a incorporar en las
mezclas, es importante determinar una ruta para eleccion de las mezclas que cumplan con los
objetivos previstos, por tanto, en la Fig. 16 se detalla el andlisis realizado para la eleccion de la
mezcla en cuanto a las propiedades estudiadas.

Criterio seleccion de

mezclas
Dureza Moédulo secante Resistencia al
en compresion desgaste

Superior a la

matriz?
(Representa el
Si le—— mayor tamatio y/o si No
contenido de l
EPDM-R?
Usar l (Hay diferencias
mezcla estadisticamente significativas
i entre mezclas y representan el
J' mayor tamaio y/o contenido
de EPDM-R?
Elegir mezcla con Si 0 No

mayor tamaifio de
particula y contenido

Fig. 16. Diagrama de flujo para la eleccion de las mezclas a emplear.
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VIll. RESULTADOS

A. Distribucion granulométrica
El EPDM posconsumo provenia de perfiles de ventanas del metro de Medellin, el cual fue
conminuido en una trituradora de cuchillas y al cual se le realiz6 un analisis de distribucion

granulométrica; en la TABLA 11 se presenta el resultado con su respectiva curva de distribucion

en la Fig. 17.
] TABLA Il
DISTRIBUCION GRANULOMETRICA PARA EL MATERIAL PARTICULADO EPDM-R
Namero de malla Abertura del tamiz [um] % pasante acumulado
4 4750 99.95
6 3350 95.64
8 2360 49.99
10 2000 34.97
14 1400 12.21
16 1180 7.11
30 600 2.54
45 355 1.45
60 250 0.99

En la Fig. 17 se puede observar que el material en gran medida tiene un tamafio de particula
grueso y eso es debido a que el material solo pas6 por una trituracién primaria. El resultado
obtenido en la distribucion granulométrica soporta la decisién tomada en cuanto a los tamafios de
particula a utilizar ya que se dio prioridad a los tamafios que mayor cantidad en gramos se

obtuvieron de la molienda realizada.
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Fig. 17. Distribucion granulométrica para el EPDM-R triturado.

B. Reometria de vulcanizacion

La TABLA 111 muestra los resultados del torque minimo (ML) y de la diferencia entre el

torque maximo y el torque minimo (MH — ML) de las reometrias de vulcanizacién para cada una

de las mezclas analizadas.

TABLA 111

RESULTADOS REOMETRIAS DE VULCANIZACION PARA LAS MEZCLAS ESTUDIADAS.

Mezcla
Ophr
M30 — 30phr
M14 — 30phr
M8 — 30phr
M8 — 10phr
M8 — 50phr

ML [dN.m]
0.62+0.01
0.85 +0.02
0.03+0.96
0.95+0.08
0.82+0.21
1.39 +0.18

MH-ML [dN.m]
10.77 £0.05
9.99 + 0.06
10.17 +0.05
10.58 +0.10
10.65 + 0.08
10.18 +0.07

La Fig. 18 muestra la curva reométrica tipica S’ para las mezclas con 30 phr variando el

tamario de particula, en la que es posible observar que los torques minimo y maximo aumentan con

el tamafio de particula, comportamiento que se analizard méas adelante.
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Fig. 18. Curva reométrica tipica para mezclas de caucho natural con EPDM-R.

El torque minimo (ML) y la diferencia entre torques (MH — ML) al variar el tamafio de
particula de EPDM — R en mezclas con 30 phr de particulas se muestra en la Fig. 19.

ML
MH - ML

= Q

£

- =

Ophr M30 - 30phr M14 - 30phr M8 - 30phr

Fig. 19. Efecto del tamafio de particula en el torque minimo ML y la diferencia del torque méximo y el minimo MH
— ML para mezclas con 30phr de EPDM-R.
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De acuerdo con los resultados presentados en la Fig. 19 se observa que a medida que
aumenta el tamafio de particula aumenta el torque minimo y comparando las mezclas con EPDM-

R se observa también un aumento en la diferencia de torques (MH — ML).

Teniendo en cuenta que el torque minimo esta relacionado con la rigidez de la mezcla en
estado no vulcanizado, el aumento del torque minimo con el aumento en el tamafio de particula
podria asociarse a una mayor restriccion en el movimiento de las cadenas poliméricas cuando se
usan particulas de EPDM-R mas grandes. La relacion MH — ML segln algunos autores puede
asociarse a la rigidez del compuesto vulcanizado y aumenta cuando aumenta la densidad de
reticulacion, por lo tanto, los resultados indican que la adicion de EPDM-R disminuye la rigidez y
la densidad de reticulacion de los compuestos con respecto a la de la mezcla matriz, pero las
mezclas con particulas de EPDM-R de mayor tamafio exhiben mayor rigidez y densidad de
reticulacion, lo cual se debe a un efecto combinado entre la adsorcion y migracion de aditivos hacia
las particulas de EPDM-R desde la matriz o viceversa y la relacion entre la disminucion de area
superficial con el aumento del tamafio de particula, ya que se puede dar la adsorcion de aditivos
como azufre o activadores en mayor medida por las particulas con una mayor area superficial lo
cual influye directamente en la disminucion de la densidad de reticulacién y por ende en la
disminucidn de la rigidez [24], [52].

La Fig. 20 muestra el efecto del contenido de EPDM-R en el torque minimo y en la

diferencia MH-ML para las mezclas con particulas pasantes por malla 6 y retenidas en malla 8.
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Fig. 20. Efecto del contenido de EPDM-R en el torque minimo ML y en MH-ML para mezclas con particulas
pasantes por malla 6 y retenidas malla 8

La Fig. 20 muestra dos tendencias bien definidas: el torque minimo aumenta a medida que
se incrementa el contenido de EPDM-R, mientras que la diferencia MH — ML se observa una
disminucion de esta con el aumento del contenido de EPDM-R. Como se menciond previamente,
MH — ML esta asociado a la densidad de reticulacion y rigidez de los compuestos, de este modo,
la disminucion de MH — ML puede estar asociada de igual manera a la adsorcién de azufre u otros
ingredientes como activadores o acelerantes por parte del EPDM-R desde la matriz, ya que al
aumentar el contenido de material particulado incrementaria la adsorcion de azufre, activadores o
acelerantes. La hipdtesis planteada puede verificarse con los resultados de EDS de las particulas
de EPDM-R que se presentan en la Fig. 30 puesto que se encontr6 presencia de Si proveniente
posiblemente de los perfiles de EPDM usados en la ventaneria de los trenes del Metro de Medellin,
de tal manera que las silicas usadas en mezclas de caucho pueden formar puentes de hidrégeno con
materiales polares e influir en la densidad de reticulacion generando el comportamiento que se
encontro en este trabajo [53]. El aumento del torque minimo ML podria estar asociado a la
dificultad de impartir un movimiento oscilatorio por parte del disco movil del redbmetro a una
mezcla con una mayor cantidad de EPDM-R ya que estas particulas tienen una rigidez mucho

mayor que la mezcla en estado no vulcanizado.
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Para verificar esta hipotesis, se realizd una reometria para las particulas de EPDM-R y para
las particulas de EPDM-R con azufre. Los resultados que se presentan en la TABLA 1V mostraron
que la adicion de azufre a las particulas de EPDM-R disminuyen el ML y aumentan la diferencia
MH-ML, por lo tanto, se puede afirmar que las particulas de EPDM-R estan consumiendo una parte

del azufre que se adiciona lo cual genera que aumente el valor de MH — ML.

~ TABLAIV )
RESULTADOS REOMETRIAS DE VULCANIZACION PARA EPDM-R.
Muestra ML [dN.m] MH-ML [dN.m]
EPDM-R sin S 18.49 2.85
EPDM-R con S 12.50 5.20

C. Resultados de compresion uniaxial:
A partir de los ensayos de compresidn uniaxial realizados a una velocidad de 12 mm/miny
reportando segun lo mencionado en la norma ASTM D575 el tercer ciclo de carga se obtuvieron

los siguientes resultados:

1) Efecto del tamafio de particula sobre el médulo secante al 5y 20% de

deformacion para las mezclas con 30phr

A partir de los ensayos de compresion uniaxial por triplicado para los cilindros
vulcanizados, se calculé el modulo secante al 20% y 5% de deformacidn, obteniendo los resultados

que se presentan en la TABLA V.

TABLAV
EFECTO DEL TAMANO DE PARTICULA DE EPDM RECICLADO SOBRE EL MODULO ELASTICO AL 20%
Y AL 5% DE DEFORMACION

Mezcla Médulo secante al 20% Médulo secante al 5%
0 phr 3.29+0.08 3.03+0.08
M8 — 30 phr 3.50+0.03 3.59+0.10
M14 — 30 phr 3.38+£0.03 3.72+0.07

M30 — 30 phr 3.00 £ 0.04 3.14+£0.04
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A partir de los resultados obtenidos en los ensayos de compresion uniaxial se realizaron
pruebas de normalidad y posteriormente pruebas pareadas con el fin de determinar si existian
diferencias estadisticamente significativas para los médulos secantes de las mezclas M8 — 30phr,
M14 — 30phr, M30 — 30phr y Ophr.

En la TABLA VI se muestra el resultado de las pruebas de normalidad realizadas a los
modulos secantes al 20% de deformacion para las mezclas M8 — 30phr, M14 — 30phr, M30 — 30phr
y Ophr.

TABLA VI
RESULTADO PRUEBAS DE NORMALIDAD CON UN NIVEL DE CONFIABILIDAD DEL 95% PARA LOS
MODULOS SECANTES AL 20% DE LAS MEZCLAS M8 — 30phr, M14 — 30phr, M30 — 30phr y Ophr.

Mezcla Shapiro D’Angostino Q-Q Normal
Wilk - Ksquared
test

M8 - 30 phr  p-—valor:  Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of Dif M8 y M14 al 20%.

mu =0,11906 sigma = 0,03941

/ M14 - 30 0,04174 Va|0r 0,69003 025 O Expected Value

Reference Line
Lower Percentiles

phr Skewness: p- 020 -||— Upper percenties
valor 0,38946
Kurtosis: p-
valor 0,97005

0,15

0,10

Expected Normal Value

0,05

0,00 T T T
0,05 0,10 0,15 0,20

Dif M8 y M14 al 20%

Conclusion  Shapiro Wilk rechaza normalidad, sin embargo, la prueba de D’ Angostino — Ksquared test y el

diagrama Q-Q Normal aceptan un comportamiento normal en los datos

0,45

M8 —30 phr p—valor:  Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of Dif M8 y M35 al 20%.
mu = 0,49432 sigma = 0,04439
/M30-30  0,29036 valor 0,98075 088 T Expocted value
—— Reference Llng
phr Skewness: p- 080 Upperpecentes
Q
valor 0,85569 S 0,55
©
. £
Kurtosis: p- S oso ]
o
valor 0,9393 g
3
w

0,40

0,35 T T
0,40 0,45 0,50 0,55 0,60

Dif M8 y M35 al 20%
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Conclusion  Shapiro Wilk, la prueba de D’ Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un
comportamiento normal en los datos.
M14 - 30 p — valor: Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of Dif M35 y M14 al 20%.
mu = 0,37526 sigma = 0,04377
phr/M30-  0,89822 valor 0,71322 S Boecedvae
0,50 +|—— Reference Line
30 phr Skewness: p- —— Lower Percentiles|
I— Upper Percentiles
(3] |
valor 0,41395 s °
Z (]
Kurtosis: p- §°’4°A o
z
valor 0,92646 g oss1 5
(5}
i
L%_O,CSOA °
0,25
0,‘30 0,‘35 0,‘40 0,215
Dif M35 y M14 al 20%
Conclusion  Shapiro Wilk, la prueba de D’ Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un
comportamiento normal en los datos.
0 phr /| M8 — p- valor: Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of dif Ophr-m8.
mu = 0,20583 sigma = 0,07202
30 phr 0,51753 valor 0,76516 RRETET
0,4 H|— Reference Line
SkeWneSS: p- ' —— Lower Percentiles
—— Upper Percentiles
valor 0,7494 g 03l o
R - o
Kurtosis: p- g
g 0,2 (¢}
valor 0,51037 3 o
&
0,0
0:1 0:2 0:3
dif Ophr-m8
Conclusion  Shapiro Wilk, la prueba de D’ Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un
comportamiento normal en los datos.
0 phr/M14 p-valor:  Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of dif Ophr-m14.
mu = 0,08678 sigma = 0,07164
—30 phr 0,57809 valor 0,77265 03
O Expected Va_lue
Skewness: p- T Cower Percenies
| O 85668 » 021 —— Upper Percentiles
valor 0, '
g o
Kurtosis: p- = 0
’ E 01 o
valor 0,48696 2
°
Q
3 0,0 ©
o
i
,0'1 -

0,1 0,0 0:1 0,2
dif Ophr-m14
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Conclusion  Shapiro Wilk, la prueba de D’ Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un

comportamiento normal en los datos.

0 phr/M30 p-valor:  Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of dif Ophr-m30.
mu = 0,28848 sigma = 0,0745
- 30 phr 0,73933 valor 0,85267 05
O Expected Value
—— Reference Line
SkeWhess: p' —— Lower Percentiles
—— Upper Percentiles

o
~
1

valor 0,74364
Kurtosis: p-
valor 0,64535

o
w
1

Expected Normal Value
9
1

o
e
1

0,1 0,2 0,‘3 0,4
dif Ophr-m30

Conclusion  Shapiro Wilk, la prueba de D’ Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un

comportamiento normal en los datos.

Del mismo modo gue para los mddulos secantes al 20% de deformacion se realizé el analisis
de normalidad para los modulos secantes al 5% de deformacion (ver la TABLA XIX) y se
determiné que para cada una de las combinaciones de las mezclas estudiadas esta propiedad

mecanica tiene un comportamiento normal.

Adicionalmente se realizé una prueba de homocedasticidad para los mddulos secantes al
5% y 20% de deformacién de las mezclas Ophr, M8, M14, M30 — 30phr. La prueba de
homogeneidad de varianzas de Levene’s indicé que las muestras no tienen diferencias

significativas entre sus varianzas.

En la

TABLA VII se presentan los resultados de los t-test pareados con un nivel de significancias
del 95%, los cuales tienen la finalidad de indicar si existen diferencias estadisticamente

significativas entre mezclas al variar el tamafio de particula.



EFECTO DEL TAMANO DE PARTICULA Y EL CONTENIDO DE EPDM TRITURADO...

54

TABLA VII
RESULTADOS PRUEBAS T-TEST PAREADO PARA LOS MODULOS SECANTES AL 20% ENTRE LAS

MEZCLAS M8 — 30phr, M14 — 30phr, M30 — 30phr, Ophr

Mezcla

M8 — 30 phr / M14 —
30 phr

M8 — 30 phr / M30 -
30 phr

M14 — 30 phr / M30

— 30 phr

0 phr / M30 — 30 phr

0 phr/ M14 — 30 phr

0 phr/ M8 — 30 phr

Valor t

6.65

14.36

19.85

9.059

-1.7412

-3.33266

df (namero

de pares)

2

p-valor

0.02184

0.00481

0.00252

0.01187

0.22378

0.07945

Conclusion

De acuerdo con la distribucion “t” se
considera que las muestras son
estadisticamente diferentes

De acuerdo con la distribucion “t” se
considera que las muestras son
estadisticamente diferentes

De acuerdo con la distribucion “t” se
considera que las muestras son
estadisticamente diferentes

De acuerdo con la distribucion “t” se
considera que las muestras son
estadisticamente diferentes

De acuerdo con la distribucion “t” se
considera que las muestras NO son
estadisticamente diferentes

De acuerdo con la distribucion “t” se
considera que las muestras NO son

estadisticamente diferentes

De acuerdo con los resultados de las pruebas pareadas el mddulo secante al 20% de

deformacion para las mezclas M14 — 30phr y M8 — 30phr no presentan diferencias estadisticamente

significativas respecto a la rigidez de la mezcla sin residuos. Asi mismo, se realizaron pruebas

pareadas con el fin de determinar si existian diferencias estadisticamente significativas entre los

maodulos secantes al 5% de deformacidn para las mezclas, encontrando que no existian diferencias

estadisticamente significativas para los mddulos secantes entre las mezclas M8 — 30phr / M14 —

30phr, ni entre las mezclas Ophr / M30 — 30phr; los resultados se muestran en la TABLA XX de

los anexos de este trabajo.



EFECTO DEL TAMANO DE PARTICULA Y EL CONTENIDO DE EPDM TRITURADO... 55

En la Fig. 21 A) se presenta el formato tipico de la curva de compresion esfuerzo vs
deformacion unitaria porcentual obtenida para las mezclas de caucho natural con material
particulado EPDM-R. En la Fig. 21 B) se presentan los resultados del modulo secante al 20% vy al

5% de deformacion para cada una de las mezclas estudiadas.

1,2
Médulo secante al 20%
1,0 A) Médulo secante al 5% B)
<
S 0,8 E [£]
2" v M
8 016- B
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>
& 0,44
02 E EE
0,0 : ‘ ‘ ‘ ‘ ;
0 5 10 15 20 25 30
Deformacion unitaria (%) Ophr M30 M14 M8

Fig. 21. Resultados para las mezclas con 30 phr de EPDM variando los tamarfios en M8, 14y 30. A) Curva esfuerzo
vs deformacién unitaria porcentual en compresion. B) Grafico de cajas y bigotes para el médulo elastico secante al
20%.

A partir de los médulos secantes al 5% y 20% de deformacion en compresion y con ayuda
del andlisis de varianza ANOVA apoyado en una prueba Tukey con un nivel de significancia del
95% se determind que existen diferencias estadisticamente significativas entre las medias de la
poblacion con un p —valor de 1,5535 x 10°°. Sin embargo, la prueba de Tukey indicé que no existen
diferencias estadisticamente significativas entre la rigidez al 5% y 20% de deformacion para las
mezclas M30 — 30phr y M8 — 30phr lo cual podria indicar que el comportamiento de estas mezclas
es hookeano entre el 5y 20% de deformacién en compresion. Adicionalmente, de acuerdo con la
Fig. 21 B) y el resultado de las pruebas pareadas se puede concluir que hay un aumento de la rigidez
con el aumento del tamafio de las particulas de EPDM-R para bajas deformaciones (5%) y que para
altas deformaciones (20%) no se ve un efecto marcado de la incorporacion de EPDM-R M8y M14
con respecto a la mezcla matriz, por tanto, se elige la mezcla M8 — 30phr para continuar con el

estudio dado que presenta el mejor comportamiento para ser usada en las baldosas piezoeléctricas.

El aumento de la rigidez para tamafios de particula mayores puede atribuirse al aumento en

la densidad de reticulacion ya que, como se mencion0 previamente, particulas mas pequefias
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tendrén un mayor area superficial disponible por unidad de volumen para la adsorcion de agentes
vulcanizantes, activadores o acelerantes, por lo cual, podria haber una mayor proporcién de estos
ingredientes en la mezcla para tamarios de particula mayor generando asi un efecto en el aumento
de la densidad de reticulacion. Adicionalmente, el movimiento de las cadenas entrecruzadas es mas

restringido en presencia de particulas de mayor tamafo [26], [54].

2) Efecto del contenido de particulas sobre el médulo secante al 5y 20% de

deformacion

A partir de los ensayos de compresion uniaxial realizados por triplicado, se calculd el
modulo secante al 20% y 5% de deformacion para las mezclas con M8-10 phr, y M8-50 phr
obteniendo los resultados que se presentanes en la TABLA VIII. También se presenta el promedio
y desviacion estdndar para la mezcla M8 — 30 phr y 0 phr que se reportaron en la TABLA V con
el fin de evidenciar una tendencia en cuanto al efecto de la variacion en el contenido de EPDM-R

para un tamafio de particula de 2855 um aproximadamente (M8).

TABLA VIII
EFECTO DEL CONTENIDO DE PARTICULAS DE EPDM TAMANO M8 SOBRE MODULO ELASTICO AL
20% y 5% DE DEFORMACION

Mezcla Modulo secante al 20% [MPa] Modulo secante al 5% [MPa]
0 phr 3.29+0.08 3.03+0.08
M8 — 10 phr 3.33+0.06 3.12£0.07
M8 — 30 phr 3.50+0.03 3.59+0.10
M8 — 50 phr 3.37+£0.09 3.37+0.15

Se realizaron pruebas de normalidad las cuales determinaron que se acepta el
comportamiento normal de los médulos secantes al 5% y 20% de deformacion para las mezclas
objeto de estudio. Los resultados de las pruebas de normalidad se presentan en las TABLA XXIy
TABLA XXI11 de los anexos.

De acuerdo con los resultados de las pruebas pareadas el mddulo secante al 5% de
deformacion para las mezclas Ophr/M8 — 10 phr no son estadisticamente diferentes; asi mismo,

para el modulo secante al 20% de deformacion se determind que no hay diferencias
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estadisticamente significativas para las mezclas M8 — 10 phr / M8 —50 phr, M8 — 30 phr / M8 — 50
phr, 0 phr / M8 — 10 phr, 0 phr / M8 — 30 phr, 0 phr / M8 — 50 phr. Los resultados de las pruebas
pareadas se muestran en la TABLA XXI1'y TABLA XXIV respectivamente de los anexos de este

documento.

En la Fig. 22 A) se presenta la curva tipica esfuerzo vs deformacién porcentual del
comportamiento a compresion de las mezclas estudiadas. La Fig. 22 B) muestra un gréafico de cajas
y bigotes comparativo entre los modulos elasticos secantes al 20% y 5% de deformacion con la

variacion de los contenidos en phr de EPDM-R para un tamafio de particula M8.

1,2 Madulo secante al 20%
A) Médulo secante al 5% B)
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Fig. 22. Resultados para las mezclas de caucho con tamafio de particula 2855 um de EPDM-R
variando los contenidos en phr. A) Curva esfuerzo vs deformacion unitaria porcentual en
compresion. B) Gréfico de cajas y bigotes para el médulo eléstico secante al 20% y 5% de

deformacion.

A partir de los médulo secantes al 5% y 20% de deformacion en compresion y con ayuda
del analisis de varianza ANOVA apoyado en una prueba Tukey con un nivel de significancia del
95% se determinG que existen diferencias estadisticamente significativas entre las medias de la
poblacién con un p — valor de 2,1670 x 107, sin embargo, la prueba de Tukey muestra que no
existen diferencias estadisticamente significativas entre la rigidez al 5% y 20% de deformacion
para las mezclas M8 — 10phr, M8 — 30phr, M8 — 50phr lo cual podria indicar que el comportamiento

de estas mezclas es hookeano entre el 5y 20% de deformacion en compresion.
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Con base en los resultados de las pruebas pareadas y lo que se observa en la Fig. 22 B) se
podria concluir que para altas deformaciones en compresion (20%) las particulas de EPDM-R
independientemente del contenido para un tamafio M8 no generan un cambio significativo de la
rigidez con relacion a la mezcla matriz. Sin embargo, se puede notar un aumento en la rigidez entre
10 phr y 30 phr de EPDM-R y cabe destacar que, a pesar de las desviaciones en la medicion del
modulo secante, visualmente se observa una disminucion de la rigidez al 20% con 50phr de EPDM-
R M8. El efecto del contenido de EPDM-R en las mezclas es mas marcado para pequefias
deformaciones en compresion (5%) en las cuales se observa un aumento de la rigidez al agregar
30phr de EPDM-R con relacion a la mezcla matriz, siendo este el contenido de saturacion de la
rigidez al 5% de deformacion en compresion, ya que la propiedad disminuye al agregar 50phr de

particulas de EPDM reciclado.
Finalmente, con relacién a la variacién de contenido de EPDM-R se podria concluir que
hasta 30phr — M8 las particulas actian como material reforzante mientras que a partir de 50phr se

evidencia una disminucion de la rigidez.

D. Resultados dureza Shore A:
1) Mezcla 0 phr de EPDM-R

Enla
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TABLA IX se presenta el andlisis de normalidad de los datos con el fin de posteriormente
identificar si existen diferencias estadisticamente significativas de la dureza Shore A entre probetas
vulcanizadas para la mezcla de Ophr. Se realizé un analisis descriptivo basado en histogramas y

gréficas de cajas y bigotes apoyado de las pruebas de Shapiro Wilk y D” Angostino- Ksquared.
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TABLA IX
RESULTADO PRUEBAS DE NORMALIDAD CON UN NIVEL DE CONFIABILIDAD DEL 5% PARA LA
DUREZA SHORE A DE LA MEZCLA CON 0 phr EFDM-R

Mezcla 0 phr - 1

Histograma Gréfico de cajas y bigotes
g 47
6- < 46
-— 8
c o
3 g T
O 4 « 45
3 .
S
24 N
0
435 43 ,
1
Shapiro Wilk p — valor: 0,00379
D’Angostino — Ksquared test Omnibus: p-valor 0,85219
Skewness: p-valor -0.64199
Kurtosis: p-valor 0.74738
Conclusién Observando el histogramay el gréfico de cajas y bigotes se puede concluir que la distribucién para
la mezcla 0 phr -1 tiene un leve sesgo negativo. La prueba de Shapiro — Wilk sugiere que se
rechace una distribucion normal con un p-valor de 0.00379, sin embargo, la prueba de
D’ Angostino -Ksquared sugiere que no se rechace una distribucion. Considerando que se tiene
una cantidad de datos reducida que posiblemente ayuden a sesgar las pruebas y con el resultado
de la prueba de D’ Angostino-Ksquared se acepta la normalidad de los datos.
Mezcla 0 phr -2
Histograma Gréfico de cajas y bigotes
47
124 N 0 phr - 2
10+ < 46
[
o 89 S
c
3 6 2 45
© 5
. -
] 444
0
44 46 43

Shapiro Wilk p — valor: 5,01354 E-5
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D’Angostino —

Conclusién

Ksquared test Omnibus: p-valor 0,8189
Skewness: p-valor 0.52479
Kurtosis: p-valor 0.03197
A partir del histograma se observa que existe gran concentracion de los valores de dureza alrededor

de 45 Shore Ay se observa simetria en su distribucion, lo cual se ve reflejado también en el grafico
de cajas y bigotes, por tanto, a partir del analisis descriptivo se sugiere aceptar una distribucion
normal. La prueba de Shapiro — Wilk sugiere que se rechace una distribucién normal con un p-valor
de 5,01354 E-5, sin embargo, la prueba de D’ Angostino -Ksquared sugiere que no se rechace una
distribucion normal. De acuerdo con el andlisis previo, se acepta la distribucién normal de la dureza
para la mezcla Ophr — 2.

Mezcla 0 phr -3

Histograma Gréfico de cajas y bigotes
121 47
104 & Ophr-3
\ < 461
(%] 81 o
g \ 2
3 6 \ < 45+
41 \ =
A 44
y \ “
0
44 45 46 43 T
Shapiro Wilk p — valor: 3,66164 E-4
D’Angostino — Ksquared test Omnibus: p-valor 0,37606
Skewness: p-valor 1
Kurtosis: p-valor 0,16194
Conclusién A partir del histograma se observa que existe gran concentracion de los valores de dureza alrededor

de 45 Shore Ay se observa simetria en su distribucion, lo cual se ve reflejado también en el grafico
de cajas y bigotes, por tanto, a partir del analisis descriptivo se sugiere aceptar una distribucién
normal. La prueba de Shapiro — Wilk sugiere que se rechace una distribucién normal con un p-
valor de 3,66164 E-4, sin embargo, la prueba de D’ Angostino -Ksquared sugiere que no se rechace
una distribucién normal. De acuerdo con el analisis previo, se acepta la distribucién normal de la

dureza para la mezcla Ophr — 3.
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Segun los histogramas presentados en la
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TABLA IX es adecuado presentar los datos de dureza Shore A para la mezcla de O phr
como el promedio y la desviacion estandar ya que estos datos tienen una distribucion normal
simétrica, de este modo, la TABLA X muestra el resultado promedio de dureza Shore A para las

tres replicas analizadas.

TABLA X
RESULTADOS DUREZA PROMEDIO PARA LA MEZCLA CON 0 phr EPDM-R
Muestra Dureza Shore A
Probeta 1 45+1
Probeta 2 45+1
Probeta 3 45+1

Debido a que se acept6 el comportamiento normal en las medidas de dureza, se realiz6 una
prueba de homocedasticidad con el fin de corroborar la homogeneidad entre las varianzas para lo
cual segun la prueba de Levene’s no hay diferencias significativas entre las varianzas de la dureza
para la mezcla de Ophr. En la TABLA XI se presentan los resultados del anélisis de varianza

apoyado en la prueba de Tukey.

RESULTADO ANALISIS DE VARIAN-Zrﬁli(L'IAEé'II' DE TUKEY PARA LA MEZCLA Ophr
p-valor
0,61608
Conclusion

Debido a que el valor p es mayor que el nivel de significancia se concluye que las medias

ANOVA de la poblacion no son estadisticamente diferentes

Comparacion probeta 1/ probeta 2
SEM =0,20574
q Valor = 0.91652

Comparacién probeta 3/ probeta 2
Test de Tukey SEM = 0,20574
q Valor = 1,37477
Comparacion probeta 1/ probeta 3
SEM =0,20574
q Valor = 0,94384
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Conclusién
Debido a que el valor g es mayor que el cuadrado medio del error (SEM) en las tres

comparaciones, entonces las medias no son estadisticamente diferentes.

De acuerdo con el andlisis de varianzay la prueba de Tukey se puede concluir que no existen
diferencias en la vulcanizacion a nivel superficial para las 3 probetas conformadas, por tanto, es

adecuado afirmar que la dureza Shore A superficial para la mezcla O phr es de 45 + 1 Shore A.

2) Efecto del tamafio de particula de EPDM-R sobre la dureza de mezclas con

30phr de residuos

a) Mezcla M8 — 30phr

En la TABLA XXV (ver anexos) se presenta el analisis de normalidad a partir del cual se
concluye que dureza para la mezcla M8 — 30phr no tiene una distribucion normal simétrica, por
tanto, no seria adecuado presentar para cada una de las réplicas la media y la desviacion estandar,
por lo tanto, en la TABLA XII se presenta la media y la mediana para la dureza Shore A de la
mezcla 30 phr — M8.

RESULTADO DE LA MEDIA'Y LA MEDIANA gﬁF?kﬁ;(gUREZA SHORE A DE LA MEZCLA 30 phr - M8
Muestra Media Mediana
Probeta 1 48 48
Probeta 2 48 47
Probeta 3 47 47

Con base en la distribucion de durezas para las tres réplicas de la mezcla 30 phr -M8 se
observa que se tiene un sesgo hacia la izquierda (ver TABLA XXV), teniendo una concentracion
de datos entre 46 y 48 Shore A aproximadamente, sin embargo, se presentan datos alrededor de 50
y 52 Shore A los cuales podrian deberse a la presencia de particulas de EPDM-R vulcanizado con
una dureza de aproximadamente 80 Shore A envueltas en matriz de caucho de natural, lo cual crea
una disminucion en la dureza reportada para el EPDM-R vulcanizado, pero que es mayor que la
mezcla de caucho natural sin particulas [17].
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Previamente, se realizo la prueba de Levene’s de homogeneidad de varianzas la cual report0
que no existen diferencias significativas entre las varianzas de la dureza Shore A para la mezcla de
30phr — M8. Debido a que los resultados tienen un comportamiento normal y sus varianzas son
homogéneas, en la TABLA XXV (ver anexos) se presentan los resultados del anélisis de varianza
apoyado en la prueba de Tukey, de los cuales se concluye que no existen diferencias
estadisticamente significativas entre los resultados de dureza Shore A para las 3 réplicas de la

mezcla 30 phr — M8, por tanto, la media y la mediana es de 48 y 47 Shore A respectivamente.
b) Mezcla M14 — 30phr
En la TABLA XXVII (ver anexos) se presenta el analisis de normalidad de la mezcla M14

— 30phr del cual se acepta el comportamiento normal con distribucidn asimétrica, por tanto, en la
TABLA XI11 se presenta la media y la mediana para la dureza Shore A de la mezcla 30 phr — M14.

RESULTADO DE LA MEDIAY LA MEDIANA-II;Q%I&AI\_,)G(\I[I)IUREZA SHORE A DE LA MEZCLA 30 phr - M8
Muestra Media Mediana
Probeta 1 48 47
Probeta 2 49 48
Probeta 3 47 47

A partir de la informacién presentada se observa que las mediciones de dureza para la
mezcla M14 — 30phr cuenta con un conjunto de datos con una dureza superior a los 50 Shore A,
los cuales estan alejados de la mediana y esto puede deberse a la distribucién de las particulas de
EPDM-R vulcanizado en la matriz de caucho natural, como se mencion6 para la mezcla M8 —
30phr.

La prueba de homogeneidad de varianzas (Levene’s) determind que las varianzas para las
durezas de la mezcla M14 — 30phr no son significativamente diferentes. En la TABLA XXVIII
(ver anexos) se presentan los resultados del analisis de varianza apoyado en la prueba de Tukey,
con un nivel de significancia del 95%. Ambas pruebas arrojan que no existen diferencias

significativas entre los resultados de dureza Shore A para las 3 réplicas, por lo cual, el valor de la
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media y la mediana es de 48 Shore A para la mezcla M14 — 30phr y podria inferirse que la
distribucion de las particulas a nivel superficial para las probetas vulcanizadas fue homogénea.

¢) Mezcla M30 - 30phr

Enla TABLA XXIX (ver anexos) se presenta el analisis de normalidad de la mezcla 30phr-
M30. De acuerdo con los histogramas y la grafica de cajas y bigotes se deduce infiere que se tiene
una distribucion normal asimétrica de las durezas. la TABLA XIV se presenta la media y la

mediana para la dureza Shore A de la mezcla M30 — 30phr.

RESULTADO DE LA MEDIA'Y LA MEDIANA F-’I—:RBAI\_)ITK(I!)\(JREZA SHORE A DE LA MEZCLA 30 phr — M30
Muestra Media Mediana
Probeta 1 46 46
Probeta 2 46 45
Probeta 3 45 45

Adicionalmente, en la TABLA XXIX se observa que la dureza en la probeta 1 y 2 para la
mezcla 30phr - M30 tienen un sesgo hacia la izquierda lo cual podria indicar que superficialmente
estas dos probetas tenian una menor cantidad de particulas de EPMD-R vulcanizado en

comparacion con la probeta 3.

A partir de la prueba de homogeneidad de varianzas (Brown-Forsythe) se determiné que las
varianzas para las durezas de la mezcla M30 — 30phr no son significativamente diferentes. En la
TABLA XXX (ver anexos) se presentan los resultados del analisis de varianza apoyado en la
prueba de Tukey. Ambas pruebas determinan que no existen diferencias estadisticamente
significativas entre los resultados de dureza Shore A para las 3 réplicas de la mezcla M30 — 30phr,

por tanto, la media y la mediana es de 46 y 45 Shore A, respectivamente.

Ya que no se presentan diferencias estadisticamente significativas entre las mezclas ni entre
las replicas de las probetas vulcanizadas, en la Fig. 23 se muestra un grafico de cajas y bigotes con

los resultados de dureza Shore A al variar el tamafio de las particulas con 30phr de residuos.
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Fig. 23. Grafico de cajas y bigotes para la dureza Shore A de las mezclas M8 — 30phr, M14 — 30phr, M30 —
30phr.

Como se menciono en el andlisis del comportamiento normal de las durezas Shore A, las
desviaciones que se presentan en los datos, siendo mas frecuentes las durezas mayores que la
mediana, se asocian a la presencia de particulas de EPDM-R que pueden encontrarse mas cercanas
entre si y aumentar de manera engafiosa el valor de dureza de la probeta. En un principio se podria
inferir que se tiene un aumento de la dureza con el aumento del tamafio de particula, sin embargo,
en busgueda de tener una conclusion fundamentada, se decide realizar un ANOVA de un factor y
tres niveles apoyado de una prueba Tukey entre las durezas tomadas para las mezclas 30phr — M8,
30phr — M14, 30phr — M30.

Segun los resultados del ANOVA con un p — valor de 8,3865 x 108 existen diferencias
estadisticamente significativas entre las durezas de cada una de las mezclas, sin embargo, la prueba
de Tukey sugiere que no existen diferencias significativas entre la dureza Shore A para la mezcla
M14 — 30phr/M8 — 30phr y Ophr/M30 — 30phr. De este modo, se puede concluir que el tamafio de
particula aumenta la dureza de las mezclas solo al pasar de particulas tamafio M30 a M14, lo cual
hace que se obtenga la misma dureza agregando particulas de EPDM-R tamafio M8 o M14 para un

contenido de 30phr.
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Se debe considerar que la medicién de la dureza en las mezclas es una medida superficial y
que abarca un pequefio volumen total del material, por lo cual, la distribucién de las particulas de
EPDM-R juega un papel fundamental en los resultados, de este modo existe mas probabilidad de
tomar las medidas de dureza en zonas donde hayan particulas de mayor tamafio con relacion a las
particulas pequefias, lo cual se ve reflejado en un valor de dureza méas elevado con relacion a las

mezclas con particulas de EPDM-R M30.

3) Efecto del contenido de particulas de EPDM-R sobre la dureza para las mezclas

con residuos con un tamafio de particula aproximado de 2855 um (M8)

a) Mezcla 10 phr — M8:

En la TABLA XXXI (ver anexos) se presenta el analisis de normalidad a partir del cual se
concluye que la dureza para la mezcla 10phr — M8 tiene un comportamiento normal,
adicionalmente la prueba de Levene’s. En la TABLA XV se presenta la media y la mediana para

la dureza Shore A de la mezcla 10phr — M8.

RESULTADO DE LA MEDIA'Y LA MEDIANA I;rAAF?AL\ﬁZ\(\I;UREZA SHORE A DE LA MEZCLA 10 phr - M8
Muestra Media Mediana
Probeta 1 45 45
Probeta 2 46 45
Probeta 3 47 46

Ya que se aceptd el comportamiento normal y la homocedasticidad de la dureza para la
mezcla 10phr — M8 se realiz6 un ANOVA apoyado de una prueba Tukey con un nivel de
confiabilidad del 95%. En la TABLA XXXII (ver anexos) se presentan los resultados del analisis
de varianza apoyado en la prueba de Tukey, los cuales indican que no hay diferencias significativas
entre los resultados de dureza Shore A para las 3 réplicas de la mezcla M8 — 10phr. De este modo

la media y la mediana tienen un valor de 46 y 45 Shore A respectivamente.
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b) Mezcla 30 phr — M8:

Los resultados de las pruebas de normalidad, homocedasticidad, analisis de varianza y test

de Tukey pueden verse en el apartado “mas atrasde la seccion anterior.

c) Mezcla 50 phr — M8:

En la TABLA XXXIII (ver anexos) se presenta el analisis de normalidad en el cual se
acepta el comportamiento normal de la dureza para la mezcla 50phr-M8, con ayuda de los
histogramas y de los gréficos de cajas y bigotes pudo notarse que se da una desviacion pronunciada
hacia valores de durezas por encima de 50 Shore A con respecto a las mezclas con menor contenido
en phr de EPDM-R, lo cual podria estar relacionado a un aumento en la probabilidad de tener
particulas en la superficie de las probetas. La TABLA XVI presenta la media y la mediana para la
dureza Shore A de la mezcla 50phr — M8.

RESULTADO DE LA MEDIAY LA MEDIANA-II;QE{,I&ALi\I{)IUREZA SHORE A DE LA MEZCLA 50 phr - M8
Muestra Media Mediana
Probeta 1 49 49
Probeta 2 49 49
Probeta 3 48 47

Adicionalmente a la prueba de normalidad, se realizé una prueba de homocedasticidad el cual arroj6 que las medias
no son estadisticamente diferentes. En la

TABLA XXXIV (ver anexos) se presentan los resultados del analisis de varianza apoyado
en la prueba de Tukey, de los cuales se concluye que no existen diferencias significativas entre los
resultados de dureza Shore A para las 3 réplicas de la mezcla 50phr — M8, por tanto, el valor de la

media y la mediana es de 49 y 48 Shore A respectivamente.

Ya que no se presentaron diferencias significativas entre las replicas para cada una de las
mezclas se podria inferir que existe una baja influencia de las variables relacionadas con el
procesamiento de estas e incluso da una idea de que se logré obtener una buena homogenizacion y

distribucion de particulas de EPDM-R en la matriz. La Fig. 23 se muestra un grafico de cajas y
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bigotes en el cual se observa la tendencia del aumento en la dureza con el aumento del contenido
de EPDM-R para un tamafio de particula M8.
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Fig. 24. Grafico de cajas y bigotes para evaluar el efecto del contenido de particulas de EPDM-R tamafio M8

sobre la dureza Shore A de las mezclas.

El analisis de varianza (ANOVA) con un p-valor de 9,17499 x 1078 arroj6 que existen
diferencias estadisticamente significativas entre las durezas de las mezclas, sin embargo, la prueba
de Tukey sugiere que no hay diferencias estadisticamente significativas entre las durezas de las
mezclas M8 — 50phr / M8 — 30phr y para las mezclas Ophr/ M8 — 10phr. De este modo, se puede
concluir que el contenido de EPDM-R M8 tiene un efecto de aumento en la dureza de las mezclas
al variar el contenido de 10phr a 30phr. De acuerdo con resultados obtenidos, se determind que es

posible agregar 50phr de EPDM-R con un tamafio de particula de 2855 pm y se obtendra una
dureza superior a la mezcla matriz.

E. Resultados pruebas de desgaste

A partir de los ensayos de desgaste realizados bajo la norma ASTM D5963 método A, se

reporta la pérdida de volumen en mm? para cada una de las mezclas estudiadas, asi como imagenes
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en estereoscopio de las superficies de falla, imagenes SEM y resultados del mapeo elemental EDS
en zonas representativas para algunas de las muestras y para las particulas de EPDM-R.

1) Comportamiento al desgaste para la mezcla con Ophr de EPDM-R.

La pérdida de volumen para la mezcla con Ophr de EPDM-R se hizo por triplicado y se
obtuvieron pérdidas de 265.4 mm?® 255.6 mm?® 271.0 mm® para las probetas 1, 2 y 3
respectivamente, obteniendo una pérdida de volumen relativo para la mezcla matriz de 264.0 £ 7.8

mm?.

La Fig. 25 muestra las imagenes en estereoscopio de las superficies después del ensayo de

desgaste para cada una de las réplicas de la mezcla de Ophr de EPDM-R.

Fig. 25 Superficies de desgaste para las probetas 1, 2 y 3 de la mezcla sin residuos de EPDM-R.

A partir de las superficies de desgaste puede observarse que para la probeta 2 la distancia
entre las ondas generadas por el ensayo tiene un distanciamiento menor entre ellas que para las
probetas 1 y 3, de acuerdo con los resultados de pérdida de volumen se puede inferir que un
distanciamiento menor entre ondas indica una pérdida de volumen menor lo cual corresponde a
una mayor resistencia a la abrasion.

La Fig. 26 muestra las imagenes SEM a 30X y 80X de aumento de la superficie de desgaste

para la mezcla Ophr.
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Fig. 26 Imagenes SEM a 30X y 80X de aumento para la mezcla matriz.

X80

La Fig. 26 ilustra el patron de desgaste en la cual se indica la direccion de abrasion con una
flecha blanca. Se puede observar el desprendimiento de material ocasionado por la superficie
abrasiva, el cual tiende a formar rollos que evidencian una deformacion plastica severa. Como se
ve en la Fig. 26 B) la zona marcada con amarillo muestra la preferencia del material a deformarse
antes de fallar, de tal manera que cuando los esfuerzos de contacto aplicados sobre la superficie

superan la resistencia mecéanica de la mezcla se genera pérdida de material.

Varios autores han propuesto explicaciones a los mecanismos de degaste y se ha establecido
que la formacién de patrones de desgaste con el paso de una superficie abrasiva (papel de lija)
sobre el caucho se da a partir de un movimiento discontinuo en el que la formacion del patron es
el resultado de movimientos de adherencia y deslizamiento consecutivamente. El papel abrasivo
se adhiere al caucho durante el deslizamiento y posteriormente se da una ruptura entre las

superficies de caucho y el abrasivo formando rollos tal como se aprecian en la Fig. 26 [55].

Adicionalmente, se realiz6 un analisis EDS para la mezcla matriz y se hallaron elementos
como carbono (C), oxigeno (O) y zinc (Zn); se esperaba encontrar azufre, sin embargo, la
sensibilidad del equipo no lo permitié. La Fig. 27 muestra el espectro de la composicion elemental

para la mezcla matriz.
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Fig. 27. Espectro EDS para la mezcla sin residuos.

2) Efecto del tamafio de particula sobre el comportamiento frente al desgaste

abrasivo de las mezclas con 30phr de EPDM-R.

En la TABLA XVII se presentan los resultados de pérdida de volumen en mm? para las
mezclas con M8 — 30phr, M14 — 30phr y M30 — 30phr de EPDM-R las cuales corresponden a un
tamano de particula de 2855 um, 1700 um y 890 um respectivamente.

TABLA XVII
RESULTADO DE LA PERDIDA DE VOLUMEN (mm?) EN DESGASTE PARA LAS MEZCLAS: M8 — 30phr,
M14 — 30phr, M30 — 30phr

Mezcla Pérdida de volumen (mm?) Promedio + desviacién estandar

336.6

M8 — 30phr 286.3 3134 +254
317.2
351.3

M14 — 30phr 352.0 350.2+25
347.3
372.8

M30 — 30phr 356.5 367.1+9.2
372.1

En la Fig. 28 se puede observar que con respecto a la mezcla sin contenido de EPDM-R la
pérdida de volumen aumenta, es decir, la resistencia al desgaste disminuye, sin embargo, entre las
mezclas a las cuales se les agregd EPDM-R triturado se observa que para particulas mas grandes
la pérdida de volumen disminuye.
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Fig. 28. Gréfico de cajas y bigotes para evaluar el efecto del tamafio de particula sobre la pérdida de
volumen de las mezclas con 30phr de EPDM-R triturado.

A partir de una prueba pareada con una confiabilidad del 95% se determind que no existen
diferencias significativas para la pérdida de volumen con un valor de t de 2.69243 para M30 —
30phr/M14 — 30phr ni entre M14 — 30phr/M8 — 30phr con un valor de t de 2.4389, sin embargo, el
hecho de que la prueba pareada no arroje diferencias significativas entre M8 — 30phr y M14 — 30phr
puede estar asociado a la desviacion que presenta la pérdida de volumen para la mezcla con M8 —
30phr. De este modo podria inferirse que el aumento en el tamafio de particula de EPDM-R

aumenta la resistencia al desgaste para las mezclas evaluadas.

Debido al posible efecto que puede tener el tamafio y la forma de las particulas en la
resistencia al desgaste de las mezclas con 30phr de EPDM-R, en la Fig. 29 se muestran las
imagenes SEM a 30X de aumento donde se logra observar la morfologia de las particulas del
tamafio M30, M8 y M14. En la Fig. 29 se puede observar que la disminucion del tamafio de
particula crea morfologias con angulos mas agudos, disminucion de la rugosidad de la superficie
en cuanto al area superficial total de las particulas y geometrias mas alargadas en comparacion con
particulas mas grandes. Las flechas amarillas y rojas muestran las superficies donde se observa una

menor y mayor rugosidad superficial respectivamente.
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Fig. 29. Imagenes SEM de electrones secundarios a 30X de aumento para las particulas de EPDM-R

triturado A) M8, B) M14, C) M30.

Ademas de las imagenes SEM que se obtuvieron para las particulas de EPDM-R, se les
realizd un andlisis de composicion elemental EDS con el fin de posteriormente identificar
diferencias en la composicion elemental de la matriz sin y con particulas de EPDM-R. La Fig. 30
muestra el espectro de composicion elemental para las particulas, en el cual se encontraron

elementos como Mg, Siy Ca, Cy Zn.
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Fig. 30. Espectro EDS para las particulas de EPDM-R.
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El EDS obtenido a partir de las particulas mostrd la presencia de elementos que no se
encontraron en la matriz de Ophr como el calcio (Ca), silicio (Si), magnesio (Mg). Cabe recordar
que las particulas de EPDM-R son provenientes de perfiles de ventanas del sistema Metro de
Medellin, los cuales deben tener ciertas caracteristicas como flexibilidad, resistencia al ozono y a

agente quimico por su aplicacion.

La presencia de Si en el EPDM-R puede estar asociado al uso de silice en su formulacion,
ya que, la silice brinda a los cauchos flexibilidad [56]. La silice cuenta con una gran cantidad de
grupos silanol los cuales son altamente polares y por tanto tienen la capacidad de formar puentes
de hidrogeno con materiales polares como los agentes acelerantes a base de aminas y generar
adsorcion de estos en la superficie de la silice, dando como efecto un retraso en la reaccion de
vulcanizacion [53]. Se ha reportado el efecto de la silice en las propiedades reométricas de los
compuestos, mencionando un aumento en el torque méaximo asociado a la creacion de enlaces de
hidrogeno entre el relleno y el caucho y a la disminucién en el movimiento de las cadenas

ocasionada por la silice generando asi un aumento en la rigidez de las mezclas [57].

El Ca puede provenir de diversas fuentes, una de ellas es el carbonato de calcio, usado en
mezclas de caucho para generar un efecto activador y acelerante del entrecruzamiento, lo cual se
ve reflejado en la disminucion de los tiempos de vulcanizacion [52]. El calcio puede provenir
también del estearato de calcio, ampliamente usado en mezclas de caucho ya que actla como
lubricante de la mezcla siendo un ayudante en el proceso de extrusion, ademas de actuar como
activador en el proceso de vulcanizacion. El 6xido de magnesio (MgO) es utilizado en la industria
del caucho como ayudante de proceso mejorando su trabajabilidad; también es conocido como
agente activador de la reaccién de vulcanizacién. Mas adelante se relacionara el comportamiento
en desgaste obtenido con la posible influencia que puede tener cada uno de estos elementos en las
mezclas [58], [59] .

La Fig. 31 muestra la imagen en estereoscopio de la superficie de desgaste para las probetas

vulcanizadas correspondientes a las mezclas M30 — 30phr, M14 — 30phr, M8 — 30phr.
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Fig. 31. Superficies de desgaste para las mezclas A) M8 — 30phr, B) M14 — 30phr, C) M30 — 30phr de
EPDM-R triturado.

En la Fig. 31 se observa que con la disminucién del tamafio de particula la formacion del
patron de desgaste es mas dificil de identificar, adicionalmente, las imagenes muestran a nivel

macroscopico que el patron de desgaste se interrumpe por la presencia de particulas de EPDM-R.

La Fig. 32 muestra las imagenes SEM a 30X de aumento para los patrones de desgaste de
las mezclas M30 — 30phr, M14 — 30phr, M8 — 30phr. Se observé que para particulas méas pequefias
los poros en la matriz tienden a aumentar (circulos amarillos), adicionalmente, se confirma lo
observado en las imagenes con estereoscopio sobre la interrupcion del patron de desgaste en

presencia de particulas (ver Fig. 32 B).
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Fig. 32. Imagenes SEM a 30X de aumento de los patrones de desgaste para las mezclas A) M30 — 30phr, B)
M14 — 30phr, C) M8 — 30phr de EPDM-R triturado.

La Fig. 33 muestra las imagenes SEM a 30X de aumento para cada una de las mezclas en

las zonas de la superficie de desgaste en presencia de particulas donde se logra observar la interfaz
particula de EPDM-R/NR.
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Fig. 33. Imagenes SEM a 30X de aumento para las particulas y su interaccién con la matriz A) M30 —

30phr, B) M14 — 30phr, C) M8 — 30phr de EPDM-R triturado.

Las imagenes SEM de la Fig. 33 permiten ver la interfaz entre las particulas de EPDM-R y
NR a 30X de aumentos de las cuales se pueden distinguir las particulas de la matriz por la diferencia
en la rugosidad de ambas. La matriz de NR muestra un mecanismo de desgaste de formacion por
rollos, sin embargo, la superficie de las particulas muestran surcos en la direccion del degaste, este
fenémeno puede darse debido a que las particulas abrasivas de la lija tienen la dureza suficiente

para causar una fractura catastréfica la cual se observa en forma de surcos, por tanto, se puede
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concluir que las mezclas rellenas con particulas de EPDM-R presentan dos mecanismos de desgaste
[36], [37].

La pérdida de volumen en pruebas de desgaste esta influenciada directamente por las
caracteristicas del material de relleno y las caracteristicas superficiales, de este modo, la
disminucion en la resistencia al desgaste en mezclas con particulas més pequefias podria estar
asociada a la morfologia de la particula y de su superficie [56]. La Fig. 33 muestra que la
interaccion particula/matriz se ve afectada por la presencia de poros alrededor de las particulas mas
pequefias, adicionalmente se observa que la adherencia entre las particulas y la matriz mejora con
el aumento del tamafio del EPDM-R; en cuanto a la morfologia de las particulas se sabe que la
relacién de aspecto es un factor influyente en la adherencia de las particulas incorporadas a las
mezclas, ya que una relacion de aspecto mas alejada de uno disminuye la adhesién interfacial
caucho — particula, lo cual concuerda con las morfologias que se ilustran en la Fig. 29. La
disminucion de la rugosidad superficial en las particulas de EPDM-R con la disminucion del
tamafo de estas podria ser otro de los motivos de la disminucion de la resistencia al desgaste para
la mezcla de M30 — 30phr, ya que se afecta directamente el anclaje mecanico y la interaccion fisica

que surge de las fuerzas de VVan der Waals entre la superficie de las particulas y la matriz [60], [61].

La Fig. 34 muestra el analisis EDS de la matriz para la mezcla M30 — 30phr, para la
cual se encontraron elementos como Mg, Si y Ca en la matriz de la mezcla, los cuales son

caracteristicos de las particulas de EPDM-R como ya se describi6 previamente.

a Spectrum 1
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Fig. 34. Espectro EDS para la matriz cercana a una particula de la mezcla M30 — 30phr.
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Elementos como Mg, Si y Ca presentes en la matriz de la mezcla son un indicio de la
migracion de aditivos presentes en las particulas de EPDM-R hacia la matriz y que como se

menciono podrian tener un efecto activador y/o acelerante de la reaccion de vulcanizacion.

3) Efecto del contenido de particulas de EPDM-R sobre el comportamiento al

desgaste para mezclas con tamafio de particula de 2855 pum (M8).

En la TABLA XVIII se presentan los resultados de pérdida de volumen en mm? para las
mezclas M8 — 10phr y M8 — 50phr. Los resultados para la mezcla Ophr y M8 — 30phr se presentan
en la TABLA XVII.

TABLA XVIII
RESULTADO DE LA PERDIDA DE VOLUMEN (mm?) EN DESGASTE PARA LAS MEZCLAS: M8 — 30phr,
M8 — 30phr, M8 — 50phr

Mezcla Perdida de volumen (mm?) Promedio + desviacion estdndar
299.3
M8 — 10phr 349.1 324.1+24.9
323.9
373.2
M8 — 50phr 357.6 373.0+15.3
388.1

En la Fig. 35 se puede observar que con respecto a la mezcla sin particulas de EPDM — R
la pérdida de volumen aumentd, sin embargo, para la mezcla con 10 y 30phr se observa que la
pérdida de volumen fue similar y que hubo un aumento de la pérdida de volumen para la mezcla
M8 — 50phr. Con el fin de determinar una tendencia clara, se realizé una prueba pareada con un
95% de confiabilidad en la cual se determiné que no hay diferencias estadisticas significativas entre
la resistencia al desgaste de las mezclas M8 -10phr/M8 — 30phr con un valor t de 0.37054. La
prueba pareada demostrd diferencias significativas entre las mezclas M8 -30phr/M8 — 50phr con
un valor t de -5.18235, lo cual indica que hay un aumento significativo para la pérdida de volumen
al agregar 50phr de EPDM-R con un tamafio M8, es decir, que se da una saturacion para la pérdida

de volumen para concentraciones superiores a 30phr en las condiciones analizadas.
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Fig. 35. Grafica de cajas y bigotes de la pérdida de volumen en las pruebas de desgaste para las mezclas, 0 phr, M8 —
10phr, M8 — 30phr y M8 — 50phr de EPDM-R triturado.

La Fig. 36 muestra la imagen en estereoscopio de la superficie de desgaste para las probetas

vulcanizadas correspondientes a las mezclas M8 — 10phr, M8 — 30phr, M8 — 50phr.

Fig. 36. Superficies de desgaste para las mezclas A) M8 — 10phr, B) M8 — 30phr, C) M8 — 50phr de

EPDM-R triturado.

Las imagenes de estereoscopio para las mezclas M8 — 10phr, M8 — 30phr, M8 — 50phr
mostraron que a medida que aumenta el contenido de EPDM-R el patron de desgaste es mas dificil
de identificar, adicionalmente en la exploracion de las superficies se pudo observar un aumento en
la cantidad de cavidades asociadas a porosidad a medida que aumenté el contenido de EPDM-R
generado posiblemente por la aglomeracion de las particulas.
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La Fig. 37 muestra las imagenes SEM a 30X de aumento donde se observo la interaccion
entre las particulas y la matriz en la superficie de desgaste para las mezclas M8 — 10phr, M8 —
30phr, M8 — 50phr.

- X30. 500pm - 20kV

X30.

Fig. 37. Imagenes SEM a 30X de aumento para las particulas y su interaccion con la matriz A) M8 — 10phr,

B) M8 — 30phr, C) M8 — 50phr de EPDM-R triturado.

El aumento de la pérdida de volumen con el aumento en el contenido de EPDM-R podria
estar relacionado con el aumento de las cavidades asociadas a porosidad que se observaron en las
imagenes SEM (ver Fig. 37), adicionalmente, se observd nuevamente la combinacion en los
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mecanismos de degaste (rollos y surcos) para las superficies de falla de las mezclas analizadas en

este apartado.

La Fig. 38 muestra la zona en la cual se hizo el analisis y el espectro EDS correspondiente

para las mezclas M8 — 50phr.

Spectrum 1
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Fig. 38. Resultados EDS para la matriz cercana a particulas de EPDM-R de la mezcla M8 — 50phr.

A partir de los resultados del EDS se evidencia nuevamente que hay migracion de elementos
provenientes de las particulas de EPDM-R hacia la matriz, los cuales tendran influencia en el
comportamiento de las mezclas ya que como se menciond, elementos como Ca y Mg son
empleados como agentes activadores. Sin embargo, las imagenes SEM muestran gue la tendencia
mostrada en cuanto la resistencia al desgaste podria estar mas asociada a la influencia de las
cavidades y/o porosidades presentes en mayor proporcion para mayores contenidos de EPDM-R,
lo cual es un indicador de la saturacion de la propiedad para 50phr de EPDM-R.

F. Correlacion para las propiedades estudiadas:
La Fig. 39 presentan 3 gréaficos de correlacion de variables en los cuales se presenta la informacion

gue se ha obtenido a lo largo de este trabajo con el fin de determinar si existe correlacion entre las

propiedades mecéanicas estudiadas.
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Fig. 39. Gréfico de correlaciones para todo el conjunto de datos obtenido.
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A partir de los gréficos de correlaciones se puede observar que existe gran dispersion en los

datos y por tanto no es posible tener una correlacion entre propiedades mecénicas para todo el

conjunto de datos obtenidos. A continuacion, se presentan graficos de dispersion por grupos con el

fin de determinar si existe alguna correlacion entre variables. Las Fig. 40, Fig. 41 y Fig. 42

presentan graficos en los cuales se pretende determinar la presencia de una correlacion lineal entre

variables, para cada conjunto de datos realizaron graficos para la variacion del contenido de

EPDM-R y para la variacion de tamafios de material particulado.
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Fig. 40. Gréfico de correlaciones para A) variacion del contenido de EPDM-R en las mezclas, B) variacion

del tamafio de EPDM-R en las mezclas.
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Fig. 41. Gréfico de correlaciones para A) variacién del contenido de EPDM-R en las mezclas, B) variacion

del tamafio de EPDM-R en las mezclas.
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Fig. 42. Gréfico de correlaciones para A) variacion del contenido de EPDM-R en las mezclas, B) variacion

del tamafio de EPDM-R en las mezclas.
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Los gréaficos de correlacion por grupos mostraron una nube de datos los cuales estan muy alejados
de una tendencia lineal, por tanto, no es posible tener una de las propiedades como criterio de
eleccion de una mezcla idonea para ser implementada como superficie de baldosas piezoeléctricas,
sin embargo, se considera que al ser la dureza una medida puntual, superficial de las mezclas y que
ademaés presenta grandes desviaciones debido a la heterogeneidad del material podria no tenerse

en cuenta para futuras investigaciones similares.
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X. CONCLUSIONES

Se aplicd un procedimiento estadistico riguroso que no ha sido reportado en la literatura

para mezclas con cauchos reciclados que permitio identificar de manera confiable que:

A partir de las reometrias de vulcanizacion para las mezclas estudiadas, se concluye
que el aumento en el tamafio de las particulas agregadas a las mezclas con 30 phr de
EPDM-R crea un efecto de aumento en la rigidez de las mezclas y segun lo reportado
en la literatura aumentaron la densidad de reticulacion de los compuestos
vulcanizados.

En cuanto a la variacién del contenido de EPDM-R para particulas de EPDM-R de
tamafio M8, se concluye que un mayor contenido de material particulado aumenta
la rigidez en estado no vulcanizado de las mezclas y disminuye la rigidez en estado
vulcanizado de estas.

A partir del anélisis estadistico realizado para los mddulos secantes en compresion
se concluye que no existen diferencias estadisticamente significativas en la rigidez
bajo compresion uniaxial a bajas deformaciones (5%) al variar el tamafio de
particula de EPDM-R para las mezclas M8 — 30phr/a M14, — 30phr y para altas
deformaciones (20%) no se tiene un efecto marcado del modulo secante con la
adicion de particulas entre 890 um y 2855 pm.

La mezcla con el mayor tamafio de particula evaluado con un contenido de material
reciclado del 30phr (M8 — 30phr) es la que presenta el mejor comportamiento a
compresion. El efecto del contenido de particulas se ve ma&s marcado a bajas
deformaciones y se da una saturacion del médulo elastico a 30phr.

La dureza de las mezclas aumentd con el tamafio de las particulas de EPDM-R de
M30 a M14, pero no se encontraron diferencias estadisticamente significativas entre
M8 y M14, un comportamiento a tener en cuenta para la eleccion de residuos a
emplear en la fabricacion de baldosas piezoeléctricas e incluso en pisos en general,
debido a que los procesos de trituracion consumen energia y es deseable emplear el

tamafio mas grande de particula que garantice el adecuado funcionamiento del piso.
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La dureza aument6 hasta contenidos de 30 phr de EPDM-R, pero no se presentaron
diferencias estadisticamente significativas para esta propiedad entre 30phr y 50phr.

Los resultados obtenidos mediante de EDS de las probetas con residuos de EPDM — R
sometidas a desgaste mostraron que en la matriz de caucho natural hay presencia de Ca, Mg y Si
que no se encuentran en la matriz sin residuos de EPDM — R (ver Fig. 27). La presencia de Ca, Mg
y Si en la matriz de las probetas con residuos de EPDM — R indica que una porcion de aditivos
presentes en los perfiles de ventanas como carbonato y/o estearato de calcio, 6xido de magnesio y
silice migraron desde las particulas de EPDM — R hacia la matriz fueron desprendidos desde dichas
particulas hacia la matriz como efecto del desgaste abrasivo. Se descarta que la presencia de Ca,
Mg y Si en la matriz se deba a que haya transferencia de sustancias 0 componentes que estaban en
el papel de lija utilizado en las pruebas, pues como se explico en las probetas de la mezcla sin
residuos de EPDM — R no se encontraron indicios de presencia de Ca, Mg y Si, y el papel de lija
usado en las pruebas abrasivas para elastomeros cuenta con particulas de 6xido de aluminio que no
cuenta con los tres elementos quimicos ya mencionados.

La resistencia al desgaste medida en términos de la pérdida de volumen mostré una
disminucion con el aumento del tamafio de particula de EPDM-R incorporado a las mezclas y se
mantuvo sin diferencias significativas para la variacion del contenido entre 10 y 30phr para
particulas M8 (2855um). Se evidenci6 adsorcién y/o migracion de Ca, Mgy Si desde las particulas
de EPDM-R hacia la matriz, lo cual es significativo por el efecto que tiene el azufre en la
vulcanizacion de los compuestos de caucho.

De acuerdo con los resultados obtenidos, se concluye que la mezcla que presenté el mejor
comportamiento es la mezcla M8 — 30phr, sin embargo, podria ser interesante evaluar en el futuro
el uso de M8 — 50phr ya que se incorporaria la mayor cantidad de material reciclado (EPDM-R) y
la disminucién en la resistencia al desgaste podria ser contrarrestada con una pelicula de otro
material con una resistencia al desgaste superior y que sea adecuada para la implementacion en
baldosas piezoeléctricas.

No se encontrd una relacion entre la resistencia al desgaste, el modulo elastico y la dureza
de las mezclas estudiadas, dado que las particulas de EPDM-R son mas rigidas que la matriz y por
lo tanto las propiedades superficiales como la resistencia al desgaste y la dureza dependen de la
compatibilidad entre particulas y matriz, asi como la distribucion de las particulas en la matriz,

mientras que el mddulo elastico es una propiedad volumétrica determinada por método estaticos.
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Esta ausencia de relacién directa entre estas propiedades implica que para la seleccién de las
mezclas mas apropiadas para elementos como las baldosas piezoeléctricas sea necesario realizar

pruebas de laboratorio como las que se presentan en este estudio.
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XI. RECOMENDACIONES

A partir de los resultados obtenidos se recomienda evaluar el comportamiento de las
mezclas con particulas M8 y contenidos entre 30 — 50phr y mayores a 50phr con el fin de
determinar si las propiedades aumentan, disminuyen o se mantienen sin diferencias significativas

y asi incorporar la mayor cantidad de material reciclado a las mezclas.

De acuerdo con los resultados EDS para las probetas de desgaste se sugiere implementar
otro tipo de técnica con mayor sensibilidad que permita detectar el contenido de azufre presente en
las mezclas y en las particulas con el fin corroborar la hipdtesis planteada de la adsorcion de azufre

por parte de las particulas.

Ademés de las propiedades estudiadas, se recomienda estudiar el comportamiento
viscoelastico y la transferencia de energia de las mezclas M8 — 30phr y M8 — 50phr con el fin de
no solo tener en cuenta el comportamiento mecanico de las mezclas para elegir la mezcla a usar

como superficie en las baldosas piezoeléctricas.
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ANEXOS

TABLA XIX
RESULTADO PRUEBAS DE NORMALIDAD CON UN NIVEL DE CONFIABILIDAD DEL 5% PARA LOS
MODULOS SECANTES AL 5% PARA LAS MEZCLAS M8 — 30phr, M14 — 30phr, M30 — 30phr, Ophr

Mezcla Shapiro D’Angostino Q-Q Normal
Wilk — Ksquared
test

Normal Q-Q Plot of M8/M14.
mu =0,13708 sigma = 0,11098

M8 -30 phr p-valor:  Omnibus: p-

/M14 -30 0,99067 valor 0,97177 570 Expecreavaue
phr Skewness: p- 041 Engfeiﬂti
valor 0,86526 £ °1 °
Kurtosis: p- E 27
valor 0,86599 % 4] °
L% 0,04

0,1 0,0 01 0,2 03
M8/M14

Conclusion  Shapiro Wilk, la prueba de D’ Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un

comportamiento normal en los datos.

M8 —30 phr p-valor:  Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of M8/M30.
mu = 0,44655 sigma = 0,09834
/M30-30 0,70937  valor 0,75718 e
0,7 4|— Reference Line
phr SkeWneSS p_ Lower Percentiles
I—— Upper Percentiles|
valor 0,74641 2%
>
Kurtosis: p- Eos-
S
valor 0,50151 % 04
g
X
Wi 0,3

o
N
!

0.3 0.4 0,5 0,6
M8/M30

Conclusion  Shapiro Wilk, la prueba de D’ Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un

comportamiento normal en los datos.
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M14 - 30 p—valor:  Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of M14/M30.
mu =0,58363 sigma = 0,07467
phr/M30- 0,70833 valor 0,93653 08 TS Ememedvae
30 phr Skewness: p- — Lo g;f;‘n”;,es
074 |—— Upper Percentiles|
valor 0,85539 3
S o
Kurtosis: p- Zos] .
valor 0,75432 3 >
gO‘SA o
&
0,44
0,4 0:5 0‘6 0t7
M14/M30
Conclusion  Shapiro Wilk, la prueba de D’ Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un
comportamiento normal en los datos.
0phr/M8— p-valor:  Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of Ophr/MS.I
mu = 0,55572 sigma = 0,11637
30 phr 0,90034 valor 0,9872 00 T S Epeied Value
—— Reference Line
Skewness: p- R e
) ¢}
valor 0,8938 3%
Kurtosis: p- §°’5‘
z
valor 0,9289 L °
I%‘O,A 4
0,34
R o5 o o7
Ophr/M8
Conclusion  Shapiro Wilk, la prueba de D’ Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un
comportamiento normal en los datos.
0phr/M14 p-valor:  Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of Ophr/M14.
mu =0,6928 sigma = 0,09719
—30 phr 0,86537 valor 0,88945 YOS S vae
—— Reference Line
Skewness: p- 0 {[— er s
valor 0,63066 E o
L o8
Kurtosis: p- g °
S 07+ )
valor 0,95541 E
06 o
a@ S
0,54
04 T T T
05 0,6 0,7 0,8 0,9
Ophr/M14
Conclusién  Shapiro Wilk, la prueba de D’ Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un

comportamiento normal en los datos.
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0 phr/M30 p-—valor:  Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of Ophr/M30.
mu =0,10917 sigma = 0,08247
a 30 phr 0,32507 Valor 0'59526 O Expected Value
034 Reference Ling
Skewness: p- e
valor 0,35926
Kurtosis: p-

valor 0,65711

o o
[ N
L L

Expected Normal Value
o
°
L

0,14

0,0 01 0,2 0,3
Ophr/M30

Conclusién  Shapiro Wilk, la prueba de D’ Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un

comportamiento normal en los datos.

TABLA XX
RESULTADOS PRUEBAS T-TEST PAREADO PARA LOS MODULOS SECANTES AL 5% DE LAS
MEZCLAS M8 — 30phr, M14 — 30phr M30 — 30phr y Ophr

Mezcla Valor t df (nimero p-valor Conclusiéon
de pares) (prob t)
M8 — 30 phr/ M14 - -2.36063 2 0.14216 De acuerdo con la distribucion “T” se
30 phr considera que las muestras NO son

estadisticamente diferentes
M8 — 30 phr/ M30-  9.83914 2 0.01017 De acuerdo con la distribucion “T” se
30 phr considera que las muestras son
estadisticamente diferentes
M14 — 30 phr / M30 27.1188 2 0.00136 De acuerdo con la distribucion “T” se
— 30 phr considera que las muestras son
estadisticamente diferentes
Ophr / M8 — 30 phr -17.8741 2 0.00312 De acuerdo con la distribucion “T” se
considera que las muestras son
estadisticamente diferentes
Ophr/M14 —30 phr  -10.1164 2 0.00963 De acuerdo con la distribucion “T” se
considera que las muestras son
estadisticamente diferentes
Ophr/M30-30phr  -2.25312 2 0.15302 De acuerdo con la distribucion “T” se
considera que las muestras NO son

estadisticamente diferentes
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TABLA XXI
RESULTADO PRUEBAS DE NORMALIDAD CON UN NIVEL DE CONFIABILIDAD DEL 5% PARA LOS
MODULOS SECANTES AL 5% DE DEFORMACION DE LAS MEZCLAS DE CAUCHO CON TAMANO DE
PARTICULA 2855 um DE EPDM-R VARIANDO LOS CONTENIDOS EN PHR

Mezcla Shapiro D’Angostino Q-Q Normal
Wilk - Ksquared
test

M8 - 30 p-— Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of 30phr/10ph.

mu = 0,46402 sigma = 0,10934

phr/M8—  valor: valor 0.9093 08 T S Eepected value
10 phr 0.78625 Skewness: p- o7 | tome R
valor 0.6998

Kurtosis: p-

valor 0.8385

Expected Normal Value

T T
02 03 04 0,5 0,6 0,7
30phr/10phr

Conclusion  Shapiro Wilk, La prueba de D’Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan

un comportamiento normal en los datos.

M8 - 30 p- Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of 30phr/50phr.|
mu =0,21355 sigma = 0,15512
phr /M8 - valor: valor 0.7834 > Sreaedvame
0,6 4| Reference Ling
50phr  0.84497 Skewness: p- [ Loverperenies
o o
valor 0.4959 3 041
. ©
Kurtosis: p- £
S 0.2
valor 0.8751 g
é’- 0,0 o
In|

-0,2 4

0.2 0,0 0,2 0,4
30phr/50phr

Conclusion  Shapiro Wilk, La prueba de D’Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un

comportamiento normal en los datos.
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M8 - 10 p- Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of m8-10phr/m8-50phr.
mu = 0,04034 sigma = 0,09873
phr /M8 - valor: valor 0.9604 S Soeoedvae
0,3 4 |—— Reft Li
50 phr ~ 0.99423  Skewness: p- " Lower Porcentles
I—— Upper Percentiles|
valor 0.8321 ER
>
Kurtosis: p- g o1
(=}
valor 0.8497 =
3o
(5]
g
i 0,11 o
0,2
-0,2 -Ol,l 010 0:1 012
m8-10phr/m8-50phr
Conclusion  Shapiro Wilk, La prueba de D’Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un
comportamiento normal en los datos.
Ophr / M8 p _ Omnibus- p_ Normal Q-Q Plot of Ophrllophr.l
) mu =0,0917 sigma = 0,09532
- 10 phr  valor: valor %4 TS Expected vae
— Reference Line
Lower Percentiles|
024498 0713237 0.3 |—— Upper Percentiles|
[}
Skewness: p- % 024
©
valor 0.4119 £ onl
5o
. g
Kurtosis: p- g 00
valor 0.9426 -
0,14
0,2 T T T T
-0,1 0,0 0,1 0,2 03
Nnhr/10nhr
Conclusion  Shapiro Wilk, La prueba de D’Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un
comportamiento normal en los datos.
Ophr/ M8 p- Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of Ophr/M8-50phr.
mu = 0,08036 sigma = 0,10487
- 30 phr  valor: valor 0.9872 04
O Expected Va_lue
0.90034  Skewness: p- 03 | Uoner parcanttes
| — Upper Percentiles
valor 0.8938 E
g 0,2
Kurtosis: p- =
g 0,1
valor 0.9289 =
2 0,0
3]
3
W 0,1 o
0,2
-Ol,l 0:0 0:1 0:2 0,3
Ophr/M8-50phr
Conclusion  Shapiro Wilk, La prueba de D’Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un

comportamiento normal en los datos.
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_ i n- Normal Q-Q Plot of Ophr/50phr.
Ophr I M8 p Omnibus: p mu = 0,34217 sigma = 0,14558
—50 phr  valor: valor 0.6356 O Expected Value
084 Reference Llng
0.34567  Skewness: p- — Upperpercentis
()
valor 0.3740 F 00
©
- £
Kurtosis: p- 504
o
valor 0.7331 g
2024
i

0,0 0,2 0t4 0,6
Ophr/50phr

Conclusion Shapiro Wilk, La prueba de D’ Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un
comportamiento normal en los datos.

TABLA XXII
RESULTADOS PRUEBAS T-TEST PAREADO PARA LOS MODULOS SECANTES AL 5% DE DE
FORMACION PARA LAS MEZCLAS M8 — 10phr, M8 — 30phr M8 — 50phr y Ophr

Mezcla Valor t df (nmero p-valor Conclusion
de pares)
M8 — 10 phr/ M8 -  -15.1491 2 0.00433 De acuerdo con la distribucion “T” se
30 phr considera que las muestras son

estadisticamente diferentes
M8 — 10 phr/ M8 - -5.80616 2 0.02841 De acuerdo con la distribucion “T” se
50 phr considera que las muestras son
estadisticamente diferentes
M8 — 30 phr/ M8 — 5.05049 2 0.037704 De acuerdo con la distribucion “T” se
50 phr considera que las muestras son
estadisticamente diferentes
Ophr / M8 — 10 phr -2.07833 2 0.17325 De acuerdo con la distribucion “T” se
considera que las muestras NO son
estadisticamente diferentes
Ophr / M8 — 30 phr -17.8741 2 0.00312 De acuerdo con la distribucion “T” se
considera que las muestras son
estadisticamente diferentes
Ophr / M8 — 50 phr -4.72177 2 0.04204 De acuerdo con la distribucion “T” se
considera que las muestras son

estadisticamente diferentes

TABLA XXI11
RESULTADO PRUEBAS DE NORMALIDAD CON UN NIVEL DE CONFIABILIDAD DEL 5% PARA LOS
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MODULOS SECANTES AL 20% DE DEFORMACION DE LAS MEZCLAS DE CAUCHO CON TAMARNO
DE PARTICULA 2855 pm DE EPDM-R VARIANDO LOS CONTENIDOS EN PHR

Mezcla Shapiro D’Angostino Q-Q Normal
Wilk - Ksquared
test
M8 - 30 p- Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of m8-30phr/m8-10phr.
=0,16581 si =0,06276
phr/M8 - valor: valor 0.8127 0.35 — —
’ O Expected Value
10 phr 0.50656  Skewness: p- —— Reference Line
0,30 4 |—— Lower Percentiles
vanr 06677 ® —— Upper Percentiles
50,254
. G
Kurtosis: p- >
g 0,20
valor 0.6312 5
Z 0,15
©
o
@ 0,10
&
w
0,05
0,00
O,I05 O,I10 O,I15 O,I20 O,I25 0,30
m8-30phr/m8-10phr
Conclusion  Shapiro Wilk rechaza normalidad, sin embargo, La prueba de D’ Angostino — Ksquared test y el
diagrama Q-Q Normal aceptan un comportamiento normal en los datos
M8-30 p- Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of m8-50phr/m8-30phr.
=0,12547 si =0,08612
phr/M8— valor:  valor 0.6793 ou — —
' O Expected Value
50 phr 0.5542  Skewness: p- — Reference Line
03 —— Lower Perceml_:es
valor 0.8784 ° »3 7 |—— Upper Percentiles
= Q
. ]
Kurtosis: p- 2 0.2 o
©
valor 0.3865 £
Z 014
©
o
[}
s
L>Ij 0,0
-0,1 4
00 01 0.2 03
m8-50phr/m8-30phr
Conclusién  Shapiro Wilk, La prueba de D’ Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un

comportamiento normal en los datos.
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M8 - 10 p- Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of m8-10phr/m8-50phr.
=0,04034 si =0,09873
phr/M8— valor:  valor 0.9604 —_ ——
O Expected Value
50 phr 0.99423  Skewness: p- 0.3 || Reference Line
Lower Percentiles
—— Upper Percentiles
valor 0.8321 2 024
Kurtosis: p- s
g 0,1
valor 0.8497 5
b= (0]
3 00
g
o
i -0.1 o
_0’2 -
-0,2 -Ol,l OIO Oll 0:2
m8-10phr/m8-50phr
Conclusion  Shapiro Wilk, La prueba de D’Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un
comportamiento normal en los datos.
Ophr/M8 p- Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of Ophr/M8-L10phr.
mu =0,08036 sigma = 0,10487
- 10 phr  valor: valor 0.9789 04
O Expected Value
. —— Reference Line
09911 SkewneSS. p_ 0,3 [~ Lower Percentiles|
valor 08506 % — Upper Percentiles|
) c_>u 0,2
Kurtosis: p- 2 5
E 01
valor 0.9325 S
o
L 0,0
o
g
W01 o
0,2
01 00 01 02 03
Ophr/M8-10phr
Conclusion  Shapiro Wilk, La prueba de D’Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un

comportamiento normal en los datos.
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Ophr/M8 p- Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of Ophr/M8-30phr.
mu = 0,20583 sigma = 0,07202
—30 phr  valor: valor 0.7651
O Expected Va]ue
0.51753  Skewness: p- 0,4 4|7 Reference Line _
—— Upper Percentiles
valor 0.7494 g o
T>U 0,3
Kurtosis: p- T @
valor 0.5103 S 024 °
g o
g
% 0,1 4
w
0,0

01 0:2 03
Ophr/M8-30phr

Conclusion  Shapiro Wilk, La prueba de D’Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un

comportamiento normal en los datos.

Ophr / M8 p- Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of Ophr/M8-50phr.
mu = 0,08036 sigma =0,10487
- 50 phr  valor: valor 0.9789 04
O Expected Value
—— Ref Li
0.9911  Skewness: p- 03 ]| — Lover Percenties

—— Upper Percentiles|
valor 0.8506

0,2 4
Kurtosis: p- ool o
0,04
(o)

Expected Normal Value

valor 0.9325
-0,1

-0,2

-0,1 0,0 0,1 0,2 0,3
Ophr/M8-50phr

Conclusion Shapiro Wilk, La prueba de D’ Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un

comportamiento normal en los datos.

TABLA XXIV
RESULTADOS PRUEBAS T-TEST PAREADO PARA LOS MODULOS SECANTES AL 20% DE LAS
MEZCLAS M8 — 10phr, M8 — 30phr M8 — 50phr y Ophr

Mezcla Valor t df (nmero p-valor Conclusion
de pares)
M8 — 10 phr/ M8 — -6.6473 2 0.02189 De acuerdo con la distribucion “T” se
30 phr considera que las muestras son

estadisticamente diferentes
M8 — 10 phr / M8 — -0.8797 2 0.47178 De acuerdo con la distribucion “T” se
50 phr considera que las muestras NO son

estadisticamente diferentes
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M8 — 30 phr/ M8 — 2.14531 2 0.16509 De acuerdo con la distribucion “T” se
50 phr considera que las muestras NO son
estadisticamente diferentes
Ophr/M8 —10 phr ~ -0.57286 2 0.62456 De acuerdo con la distribucion “T” se
considera que las muestras NO son
estadisticamente diferentes
Ophr / M8 — 30 phr -3.33259 2 0.07946 De acuerdo con la distribucion “T” se
considera que las muestras NO son
estadisticamente diferentes
Ophr / M8 — 50 phr -1.5794 2 0.25501 De acuerdo con la distribucion “T” se
considera que las muestras NO son

estadisticamente diferentes

TABLA XXV
RESULTADO PRUEBAS DE NORMALIDAD CON UN NIVEL DE SIGNIFICANCIA DEL 5% PARA LA
DUREZA SHORE A DE LA MEZCLA 30phr-M8

Mezcla 30 phr — M8 — (1)

Histograma Gréfico de cajas y bigotes
54
37 w Y 30 phr - M8 < 52
(5]
£ 21 S 507
= v
8 g 48 -
: -
46 T
0 44 1
44 46 48 50 52 :
Shapiro Wilk p — valor: 0,51386
D’Angostino — Ksquared test Omnibus: p-valor 0,54771
Skewness: p-valor 0,27272
Kurtosis: p-valor 0,97518
Conclusién Observando el histograma y el gréafico de cajas y bigotes se puede concluir que se tiene una

distribucion normal sesgada hacia la izquierda. La prueba de Shapiro — Wilk y sugiere

D’ Angostino -K squared sugieren que no se rechace una distribucion normal

Mezcla 30 phr — M8 - (2)
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Histograma Gréfico de cajas y bigotes
6 52
N\ 30 phr - M8 - 2 < 50
41 o
2 2
= n 48
o [
2] o
S 46
2 1
0 44 +
44 46 48 50 :
Shapiro Wilk p — valor: 0,08466
D’Angostino — Ksquared test Omnibus: p-valor 0,45289
Skewness: p-valor 0,22414
Kurtosis: p-valor 0,74412
Conclusién A partir del histograma y del grafico De cajas y bigotes se observa que los datos tienen una
distribucion normal sesgada a la izquierda. A partir del resultado de la prueba de Shapiro — Wilk
y D’Angostino -K squared se concluye que la dureza para la mezcla 30 phr — M8 — (2) tiene un
comportamiento normal.
Mezcla 30 phr — M8 — (3)
Histograma Gréfico de cajas y bigotes
6
55
<
4- 2 T
o
g &5 201
3 m
O ) o
\ A 45- 1
0
42 44 46 48 50 52 54 56 40 -
Shapiro Wilk p — valor: 0,21797
D’Angostino — Ksquared test Omnibus: p-valor 0,38549
Skewness: p-valor 0,1732
Kurtosis: p-valor 0,82056
Conclusién A partir del histograma y del grafico De cajas y bigotes se observa que los datos tienen una

distribucion normal sesgada a la izquierda. A partir del resultado de la prueba de Shapiro —
Wilk y D’ Angostino -K squared se concluye que la dureza para la mezcla 30 phr — M8 — (3)

tiene un comportamiento normal.
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) TABLA XXVI
RESULTADO ANALISIS DE VARIANZA Y TEST DE TUKEY PARA LA MEZCLA 30phr — M8
p-valor
0,67341
Conclusién

Debido a que el valor p es mayor que el nivel de significancia se concluye

ANOVA que las medias de la poblacién no son estadisticamente diferentes
Comparacién probeta 1/ probeta 2
SEM =0,83114
g Valor =0.11344
Comparacién probeta 3/ probeta 2
Test de Tukey

SEM =0,83114
g Valor = 1,36123

Comparacién probeta 1/ probeta 3
SEM =0,83114
q Valor = 1,47466

Conclusién

Debido a que el valor g es mayor que el cuadrado medio del error (SEM) en
las tres comparaciones, entonces las medias no son estadisticamente

diferentes para cada conjunto de datos.

TABLA XXVII

RESULTADO PRUEBAS DE NORMALIDAD CON UN NIVEL DE SIGNIFICACIA DEL 5% PARA LA

DUREZA SHORE A DE LA MEZCLA 30phr — M14

Mezcla 30 phr — M14 — (1)

Histograma Gréfico de cajas y bigotes



EFECTO DEL TAMANO DE PARTICULA Y EL CONTENIDO DE EPDM TRITURADO... 108

55
61 N30 phr- M14 - 1
<
L 50
24- 2 1
8 (2] B
o 5
: 1
0
42 44 46 48 50 52 54 40 -
Shapiro Wilk p — valor: 0,69674
D’Angostino — Ksquared test Omnibus: p-valor 0,55583
Skewness: p-valor 0,37607
Kurtosis: p-valor 0,53174
Conclusién Observando el histograma y el grafico de cajas y bigotes se puede concluir que se tiene una
distribucion normal sesgada hacia la izquierda. La prueba de Shapiro — Wilk y sugiere
D’ Angostino -K squared sugieren que no se rechace una distribucién normal
Mezcla 30 phr — M14 - (2)
Histograma Gréfico de cajas y bigotes
6 60
<
c o
3 G5
] N 501
5
(m)
0 T
44 46 48 50 52 54 56 58
Shapiro Wilk p — valor: 0,35093
D’Angostino — Ksquared test Omnibus: p-valor 0,49816
Skewness: p-valor 0,23783
Kurtosis: p-valor 0,98749
Conclusién A partir del histograma y del grafico de cajas y bigotes se observa que los datos tienen una

distribucion normal sesgada a la izquierda. A partir del resultado de la prueba de Shapiro — Wilk
y D’ Angostino -K squared se concluye que la dureza para la mezcla 30 phr — M8 — (2) tiene un

comportamiento normal.
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Mezcla 30 phr — M14 - (3)

Histograma Gréfico de cajas y bigotes
4l N 30 phr - M14 - 3 52
34 i 50 -
8 5]
S &
321 < 48
=
)
SN &% T
0 44
44 46 48 50 52 -
Shapiro Wilk p — valor: 0,32025
D’Angostino — Ksquared test Omnibus: p-valor 0,4499
Skewness: p-valor 0,22561
Kurtosis: p-valor 0,71928
Conclusién A partir del histograma y del grafico de cajas y bigotes se observa que los datos tienen una

distribucion normal sesgada a la izquierda. A partir del resultado de la prueba de Shapiro —
Wilk y D’ Angostino -K squared se concluye que la dureza para la mezcla 30 phr — M8 — (3)
tiene un comportamiento normal.

) TABLA XXVIII
RESULTADO ANALISIS DE VARIANZA Y TEST DE TUKEY PARA LA MEZCLA 30phr — M14
p-valor
0,14339
ANOVA Conclusioén

Debido a que el valor p es mayor que el nivel de significancia se concluye

que las medias de la poblacién no son estadisticamente diferentes

Comparacién probeta 1/ probeta 2
SEM =0,88921
g Valor = 2,01453
Comparacion probeta 3/ probeta 2
Test de Tukey SEM = 0. 88921
q Valor = 2,75673
Comparacién probeta 1/ probeta 3
SEM =0,88921

g Valor = 0,7422
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Conclusién
Debido a que el valor g es mayor que el cuadrado medio del error (SEM) en
las tres comparaciones, entonces las medias no son estadisticamente

diferentes para cada conjunto de datos.

TABLA XXIX
RESULTADO PRUEBAS DE NORMALIDAD CON UN NIVEL DE SIGNIFICACIA DEL 5% PARA LA
DUREZA SHORE A DE LA MEZCLA 30phr — M30

Mezcla 30 phr — M30 - (1)

Histograma Gréfico de cajas y bigotes
6 52
N M35 - 30phr - 1
< 50 -
44 )
[%] = 4
wn
(@}
) S 46-
21 L
>
N T
0 42 -
42 44 46 48 50 ,
Shapiro Wilk p — valor: 0,14559
D’Angostino — Ksquared test Omnibus: p-valor 0,70764
Skewness: p-valor 0,68354
Kurtosis: p-valor 0,46851
Conclusién Observando el histograma y el grafico de cajas y bigotes se puede concluir que se tiene una

distribucion normal sesgada hacia la izquierda. La prueba de Shapiro — Wilk y sugiere

D’ Angostino -K squared sugieren que no se rechace una distribucién normal

Mezcla 30 phr — M30 - (2)

Histograma Gréfico de cajas y bigotes
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8 60
N 30phr - M35 - 2
6
f, 55
8 5]
S 4 )
©) g 50
2- A
0 45 J»
42 44 46 48 50 52 :
Shapiro Wilk p —valor: 0,05788
D’Angostino — Ksquared test Omnibus: p-valor 0,32454
Skewness: p-valor 0,13899
Kurtosis: p-valor 0,80393
Conclusién A partir del histograma y del grafico de cajas y bigotes se observa que los datos tienen una
distribucion normal sesgada a la izquierda. A partir del resultado de la prueba de Shapiro — Wilk
y D’Angostino -K squared se concluye que la dureza para la mezcla 30 phr — M30 — (2) tiene un
comportamiento normal.
Mezcla 30 phr — M30 - (3)
Histograma Gréfico de cajas y bigotes
6
R 30phr - M35 - 3
46 E——
<
41 ©
2 2
c )
3 S
O O 444
2 >
a
0
43 44 45 46 42 .
Shapiro Wilk p — valor: 0,06436
D’Angostino — Ksquared test Omnibus: p-valor 0,5171

Skewness: p-valor 0,85507
Kurtosis: p-valor 0,25684

i TABLA XXX
RESULTADO ANALISIS DE VARIANZA Y TEST DE TUKEY PARA LA MEZCLA 30phr — M30

p-valor
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0,07396
ANOVA Conclusién
Debido a que el valor p es mayor que el nivel de significancia se concluye

que las medias de la poblacion no son estadisticamente diferentes

Comparacién probeta 1/ probeta 2
SEM =0,68884
g Valor = 0,27374
Comparacién probeta 3/ probeta 2
Testde Tukey  gpp = 0,68884
g Valor = 3,01113
Comparacién probeta 1/ probeta 3
SEM =0,68884
g Valor = 2,73739
Conclusion
Debido a que el valor g es mayor que el cuadrado medio del error (SEM) en
las tres comparaciones, entonces las medias no son estadisticamente

diferentes para cada conjunto de datos.

TABLA XXXI
RESULTADO PRUEBAS DE NORMALIDAD CON UN NIVEL DE SIGNIFICANCIA DEL 5% PARA LA
DUREZA SHORE A DE LA MEZCLA 10phr-M8

Mezcla 10 phr — M8 — (1)

Histograma Gréfico de cajas y bigotes

52

50
481
46

44 L

42 T

N\ 10phr - M8 - 1

Dureza Shore A

Shapiro Wilk p —valor: 0,017

D’Angostino — Ksquared test Omnibus: p-valor 0,05331
Skewness: p-valor 0,05427
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Kurtosis: p-valor 0,14176

Conclusién Observando el histograma y el gréafico de cajas y bigotes se puede concluir que se tiene una
distribucion normal sesgada hacia la izquierda. La prueba de Shapiro — Wilk sugiere que se
rechace una distribucion normal, sin embargo, la prueba de D’ Angostino -K squared sugieren
que no se rechace una distribucion normal, por tanto, segun el analisis descriptivo y la prueba
D’ Angostino -K squared se acepta el comportamiento normal de la muestra.

Mezcla 10 phr — M8 — (2)
Histograma Gréfico de cajas y bigotes
8
52
\N N 10 phr- M8 - 2
61 \ < 50
24 \ v 48
QO \ 8
5 46+
] B : -
\ \ NN 447
. |
44 46 48 50 52 42 .
Shapiro Wilk p — valor: 0,01116
D’Angostino — Ksquared test Omnibus: p-valor 0,12165
Skewness: p-valor 0,05183
Kurtosis: p-valor 0,51105
Conclusién Observando el histograma y el gréafico de cajas y bigotes se puede concluir que se tiene una

distribucion normal sesgada hacia la izquierda. La prueba de Shapiro — Wilk sugiere que se
rechace una distribucion normal, sin embargo, la prueba de D’ Angostino -K squared sugieren
gue no se rechace una distribucion normal, por tanto, segtn el analisis descriptivo y la prueba

D’ Angostino -K squared se acepta el comportamiento normal de la muestra.

Mezcla 10 phr — M8 — (3)

Histograma De cajas y bigotes

113
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47
6 N\ 10 phr - M8 - 3
46
<
* e
4%- 44 -(% 45 4
o
© S
O 444
2 S
O i
43
0
42
Shapiro Wilk p — valor: 0,01241
D’Angostino — Ksquared test Omnibus: p-valor 0,38387
Skewness: p-valor 0,28764
Kurtosis: p-valor 0,37585
Conclusién Observando el histograma y el gréfico de cajas y bigotes se puede concluir que se tiene una

distribucion normal sesgada hacia la derecha. La prueba de Shapiro — Wilk sugiere que se
rechace una distribucion normal, sin embargo, la prueba de D’ Angostino -K squared sugieren
que no se rechace una distribucion normal, por tanto, segln el analisis descriptivo y la prueba

D’ Angostino -K squared se acepta el comportamiento normal de la muestra.

) TABLA XXXII
RESULTADO ANALISIS DE VARIANZA Y TEST DE TUKEY PARA LA MEZCLA 10phr — M8
F-valor
4,12531
Conclusién

Debido a que el valor F es significativamente diferente de 1 con un nivel de

ANOVA significancia de 0.05 se rechaza la hipétesis nula de igualdad de medias.

Comparacién probeta 1/ probeta 2
SEM = 0,58409
g Valor = 2,42122
Comparacién probeta 3/ probeta 2
Test de Tukey SEM = 0 58409
g Valor = 1,61414
Comparacion probeta 1/ probeta 3
SEM = 0,58409

g Valor = 4,03536
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Conclusién
Debido a que el valor g es mayor que el cuadrado medio del error (SEM) en
las tres comparaciones, entonces las medias no son estadisticamente

diferentes para cada conjunto de datos.

TABLA XXXI11
RESULTADO PRUEBAS DE NORMALIDAD CON UN NIVEL DE SIGNIFICANCIA DEL 5% PARA LA
DUREZA SHORE A DE LA MEZCLA 50phr-M8

Mezcla 50 phr — M8 — (1)

Histograma Gréfico de cajas y bigotes
6 55
N 50phr - M8 - 1
- 1
<
41 L 504
@ 2
S wn
(@] § [
O 2 - E i
N \\\\ \ \\
42 54 40 T
Shapiro Wilk p — valor: 0,32661
D’Angostino — Ksquared test Omnibus: p-valor 0,52018
Skewness: p-valor 0,59938
Kurtosis: p-valor 0,30987
Conclusién Observando el histograma y el grafico de cajas y bigotes se puede concluir que se tiene una

distribucion normal sesgada un poco hacia la derecha. La prueba de Shapiro — Wilk y la
prueba de D’ Angostino -K squared sugieren que no se rechace una distribucién normal, por
tanto, seglin el analisis descriptivo y la prueba D’ Angostino -K squared se acepta el

comportamiento normal de la muestra.

Mezcla 50 phr — M8 - (2)

Histograma De cajas y bigotes
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el analisis descriptivo y la prueba D’ Angostino -K squared se acepta el comportamiento
normal de la muestra.

) TABLA XXXIV
RESULTADO ANALISIS DE VARIANZA Y TEST DE TUKEY PARA LA MEZCLA 50phr — M8
p-valor
0,67341
Conclusién

Debido a que el valor F no es significativamente diferente de 1 con un nivel
ANOVA de significancia de 0.05 no se rechaza la hipdtesis nula de igualdad de

medias, es decir que las medias no son estadisticamente diferentes.

Comparacién probeta 1/ probeta 2
SEM =1,01042
q Valor = 0,09331
Comparacién probeta 3/ probeta 2
Test de Tukey SEM = 1,01042
g Valor = 1,58624
Comparacién probeta 1/ probeta 3
SEM =1,01042
g Valor = 1,67955
Conclusién
Debido a que el valor q es mayor que el cuadrado medio del error (SEM) en
las tres comparaciones, entonces las medias no son estadisticamente

diferentes para cada conjunto de datos.

TABLA XXXV

RESULTADO PRUEBAS DE NORMALIDAD CON UN NIVEL DE CONFIABILIDAD DEL 5% PARA LA

PERDIDA DE VOLUMEN DE LAS MEZCLAS DE CAUCHO CON 30phr DE EPDM-R VARIANDO LOS
TAMARNOS DE PARTICULA

Mezcla Shapiro D’Angostino Q-Q Normal
Wilk — Ksquared
test
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Ophr/M8-  p- Omnibus: p-
mu = 49,36667 sigma = 22,9832
30 phr valor: valor 0.5719 110 ][0 Bpeceavane
100 47 ver Percentles|
0.69235 Skewness: p- 90 ] Upper percenties
S 80
valor 0.6912 > o]
E 60
Kurtosis: p- Z o
valor 0.3272 g 1
i 204
104
o
101
0 20 % 4 50 6 70 8 9%
Ophr/M8
Conclusion  Shapiro Wilk, La prueba de D’Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un
comportamiento normal en los datos
Ophr/ M30- p- Omnibus: p-
mu = 103,13333 sigma = 10,45287
30 phr valor: valor 0.9234 13012 Rerence e
|— Lower Percentiles
0.61946  Skewness: p- o 120 2
valor 0.6940 510
S
Kurtosis: p- S
valor 0.9454 g
80
70 T T T T
80 90 100 110 120
0phr/M35
Conclusion  Shapiro Wilk, La prueba de D’ Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un
comportamiento normal en los datos.
Ophr/ M14- p- Omnibus: p- Normal Q-Q PIotofOphrlMlA.I
mu = 86,2 sigma = 7,09877
30 phr valor: valor 0.5883 1o 0 Expoceavane
I—— Lower Percentiles
0.93294  Skewness: p- 100 | E=Upper Percenties
[}
valor 0.6576 s
Kurtosis: p- 2
o
o2
valor 0.3524 g w0
w
704
70 8‘0 9‘0 100
Ophr/M14
Conclusién  Shapiro Wilk, La prueba de D’ Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un

comportamiento normal en los datos.
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M14 - 30phr p- Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of M8/M14.I
mu = 36,83333 sigma = 22,07895
/ M8 - 30 phr ValOf. ValOf 0.3064 100 O Expected Value
90 - |—— Reference Line
0.11614  Skewness: p- B0 e rerceties
® 704
valor 0.6438 g 01
= 507
Kurtosis: p- g
i 30
valor 0.1424 g »
% 104
w41
101
204
-30 T T T T T T T T
-10 0 10 20 30 40 50 60 70 80
M8/M14
Conclusion  Shapiro Wilk, La prueba de D’Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un
comportamiento normal en los datos.
M30 - 30phr/ p-— Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of Ms/Mas.I
mu = 53,76667 sigma = 23,37413
M8 - 30 phr Va|0l’ Va|0r 06703 ig O Expected Value
|— Reference Line
0.49485  Skewness: p- 0 er prcntes
[}
valor 0.7319 g 0
o
- . E 60 4 e
Kurtosis: p- 5 ol ]
8 40 o
valor 0.4086 § 0] 6
& 204
104
0l
101
1‘0 2‘0 3‘0 4‘0 E:O 6'0 7b 5;0 9‘0 100
M8/M35
Conclusion  Shapiro Wilk, La prueba de D’Angostino — Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un
comportamiento normal en los datos.
M14 - 30phr p- Omnibus: p- Normal Q-Q Plot of M14/M35.I
mu = 16,93333 sigma = 8,27738
/ M30-30 valor: valor 0.3214 S Epeendvae
40 4 [— Reference Line
phr 0.03598  Skewness: p- b peceres
[
valor 0.2881 g% °
©
Kurtosis: p- £ 201 o
4
valor 0.2854 | B
g
i
04
-10 T T T
0 10 20 30
M14/M35
Conclusion  Shapiro Wilk rechaza la normalidad en los datos, sin embargo, La prueba de D’Angostino —

Ksquared test y el diagrama Q-Q Normal aceptan un comportamiento normal en los datos.



