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RESUMEN
En este trabajo se fabricaron probetas de resina de poliéster mezcladas con residuo de resina de
poliéster reforzado con fibra de vidrio (PRFV) para estudiar la factibilidad de su incorporacion
mediante la medicion de propiedades como flexién y deflexion bajo carga (HDT). El residuo de
PRFV se obtuvo a través de la identificacion de residuos en la empresa Invesa S.A. y la
caracterizacion del tamafio de particula se logro por medio de un tamizado hecho a la muestra. Las
pruebas mecanicas muestran una reduccion de las propiedades (deflexion, esfuerzo) en los
ejemplares que contenian residuo de PRFV y refuerzos en polvo; pero en el caso de las pruebas de
HDT mostré un comportamiento favorable. Las caracterizaciones hechas a la resina en las pruebas
de tiempo de gel y viscosidad produjeron resultados fuera de los estdndares exigidos por la
compafiia. La adherencia, por el contrario, presenta resultados positivos al probarse mediante un
laminado y posterior desgarre. Las pruebas de indice de acidez demostraron que la acidez residual
se redujo en el tiempo por accion del residuo de PRFV, pero esto no acorté el tiempo de gel en las

muestras estudiadas.

Palabras clave —Residuos, tiempos de gel, viscosidad, flexion, deflexion, adhesion,

indice de acidez.
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ABSTRACT
In this work, polyester resin specimens mixed with glass fiber reinforced polyester resin (GRP)
residue were fabricated to study the feasibility of their incorporation by measuring properties such
as flexural and heat deflection temperature (HDT). The GRP residue was obtained through waste
identification at Invesa S.A. and particle size characterization was achieved by sieving the sample.
Mechanical tests show a reduction of properties (deflection, stress) in the specimens containing
GRP residue and reinforcements; but in the case of HDT tests, it showed a favorable behavior. The
characterizations made to the resin in the gel time and viscosity tests produced results outside the
standards required by the company. Adherence, on the other hand, shows positive results when
tested by lamination and subsequent tearing. Acid number tests showed that the residual acidity
was reduced over time by the action of the GRP residue, but this did not shorten the gel time in the

samples studied.

Keywords — Residues, gel times, viscosity, flexure, deflection, adhesion, acid index.
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l. INTRODUCCION

Desde hace varios afios los materiales compuestos han cobrado gran relevancia en el mercado, ya
que representan 200 de los 1600 materiales que hay en ingenieria. Su importancia se debe al bajo
costo con que se producen y las cualidades que presentan como peso ligero, alta calidad, resistencia
quimica, entre otros [1][2]. Dentro de los materiales compuestos estan aquellos que poseen una
matriz polimérica y un refuerzo que puede ser continuo o discontinuo como el Carbono, el vidrio
o Kevlar. Los refuerzos, a su vez, tienen una orientacién que hace que el material compuesto se
comporte mejor bajo un esfuerzo mecanico[3]. Para poder crear este tipo de materiales hay varias
técnicas de procesamiento, una de ellas es la pultrusién, la cual es muy utilizada en componentes
estructurales de polimero reforzado que tienen una seccion transversal continua. El proceso
consiste en pasar las fibras que bien pueden ser de vidrio, aramida o carbono por un bafio de resina
que puede ser epoxi, viniléster o poliéster, para posteriormente ser introducidas en una matriz que
tiene alta temperatura y una geometria determinada segun el producto que se desea realizar. La alta
temperatura ayuda a curar el polimero termoestable, luego se arrastra el material para finalmente
cortarlo con las medidas preestablecidas. Otra técnica de procesamiento es el Filament Winding,
igual que la anterior técnica, es necesaria una fibra continua y una matriz termoestable, la diferencia
de la técnica anterior, es que la fibra impregnada de resina se enrolla con un patron definido
alrededor de un mandril que puede tener diferentes geometrias (cilindrico, esférico o cénico),
dando como resultado un producto con un alto contenido de fibra, una buena relacion rigidez-peso,
buena relacion resistencia-peso y una calidad que no varia [4]. Ademas del Filament Winding y la
Pultrusién, hay otra técnica de procesamiento que es manual, pero muy util cuando se fabrican
productos con geometrias complejas, y es la Hand Lay up o moldeo por contacto. Esta técnica
consiste en aplicar manualmente tejidos de fibra sobre un molde para luego impregnarlos de resina
termoestable, el proceso se repite hasta obtener el espesor deseado. Finalmente, esta la técnica
Spray Up, que consiste en la aspersién de resina ya catalizada junto con fibras cortas sobre un
molde que tiene un disefio preestablecido.

Las técnicas mencionadas se aplican en Invesa S.A para la fabricacion de diferentes productos entre
los que destacan postes, crucetas, tanques y aisladores eléctricos. Como en toda industria se
generan residuos por diversos motivos, como productos no conformes, secciones de corte sobrantes

y limite de la vida Gtil de algunas piezas. Por esto se hace necesario pensar no solo en el reciclaje,
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sino en la reincorporacion a un producto o aplicacion, estando acorde con uno de los lemas de la
compafiia que es la sostenibilidad.

Mediante este trabajo se pretende estudiar el comportamiento los residuos de PRFV al adicionarse
en diferentes porcentajes a una matriz termoestable para que estos actien como cargas en el

material consolidado.

Il. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Cuando la tasa de produccién de una empresa aumenta, la cantidad de residuos procedentes de esta
produccién también lo hace. Dado que eliminar estos desechos como usualmente se acostumbra
(incineracion y vertederos) es cada vez mas restrictivo, es necesario que las empresas comiencen a
adoptar practicas sostenibles[5]. Con el fin de aportar ideas a este problema que enfrenta la
industria de los materiales compuestos, en especial el poliéster con refuerzo de fibra de vidrio
(PRFV), se busca reciclar y reincorporar dichos residuos a la produccion que tiene la compafiia
Invesa S.A., evaluando las propiedades del material obtenido, mediante algunos ensayos de

laboratorio que determinaran la idoneidad o no del mismo.

I1l. OBJETIVOS
3.1 Objetivo general
Incorporar y evaluar residuos de PRFV en una matriz termoestable de poliéster para la compafiia

Invesa S.A.

3.2 Objetivos especificos

e Identificar los tipos de residuos que genera Invesa S.A. en la linea que corresponde a
materiales compuestos.

e Caracterizar el material compuesto de residuo de PRFV con el fin de analizar los resultados
obtenidos.

e Evaluar la viabilidad de la incorporacion de residuos de PRFV en la compafiia Invesa S.A.
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IV. MARCO TEORICO

La sostenibilidad en la industria est4 pasando de ser algo voluntario a ser reglamentada por el
gobierno. Dentro del marco de la sostenibilidad hay una meta que pretende basura cero, pero no
con la intencion de reducir la generacion de residuos sino con el fin de aprovechar los residuos
dentro de la cadena productiva de una compafiia y reintroducirlos al ciclo productivo de la misma;
este concepto es llamado economia circular.

Con el fin de cumplir con los estandares ambientales y de sostenibilidad muchas empresas buscan
certificarse, una de las certificaciones es la ISO 14001 [6], por medio de la cual se demuestra la
capacidad que posee una empresa para la mejora continua en la proteccion del medio ambiente.
Una de las formas de proteger el medio ambiente en la industria de los materiales compuestos es
mediante el reciclaje y reincorporacion de residuos a la cadena productiva de la compafiia, pero
para ello es necesario conocer y definir los procesos préacticos y teoricos de lo que se hace, y los

medios con los que es posible realizar esta accion.

4.1 Materiales compuestos reforzados con fibra de vidrio

Este material compuesto estd conformado por una matriz que tiene una funcion muy importante,
aporta elasticidad, resistencia quimica y térmica y una caracteristica muy significativa actualmente
que es el bajo peso. Hay diferentes clases de matrices, las mas comunes que abarcan un 75% del
total son las resinas de poliéster, y dentro de este grupo las que se mas se utilizan son las
ortoftalicas, las isoftalicas y las bisfendlicas. Las funciones de la matriz se centran en fijar la fibra
de acuerdo con la geometria preestablecida, trasmitir los esfuerzos a las fibras, proteger las fibras
cuando se someten a compresion y actuar como barrera de los agentes externos.

En cuanto al refuerzo, este se presenta cominmente en fibras cortas o largas, segun lo requiera el
material o las prestaciones para las que esta disefiado. Las fibras més utilizadas son las de vidrio
por su excelente adherencia fibra-matriz; resistencia mecéanica especifica superior a la del acero en
la direccion de la fibra; dieléctrica, tiene estabilidad dimensional, buena resistencia a los agentes

quimicos, de facil procesamiento y propiedades isotropicas [7].

4.1.1 Resina poliéster

Las resinas de poliéster, en especial las insaturadas, se han definido como productos de

condensacion de diacidos organicos y glicoles. Las insaturaciones se incorporan con el fin de
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producir dobles enlaces terminales. La insaturacion mas comun es la que es producida por el
anhidrido maleico. Estas resinas tienen principalmente un poliéster lineal con diferentes cantidades
de unidades insaturadas, un mondmero de entrecruzamiento e inhibidores que se utilizan para evitar
el entrecruzamiento. EI mondmero reticulante utilizado en estos casos es el estireno. Estas resinas
curan por el mecanismo de radicales libres. Son varias las condiciones en las que estas resinas
pueden curar, como: temperatura ambiente, luz ultravioleta o luz visible, siempre que se haya
utilizado un iniciador adecuado [8].
4.1.2 Refuerzo

El refuerzo de fibras de vidrio es muy comtn, poseen didmetros que varian entre los 2 y los 10um.
Son muy utilizadas por su alta resistencia y su bajo costo. La mayoria de las fibras de vidrio estan
basadas en silice con adiciones de 6xido de calcio, boro, sodio, hierro y aluminio [9].

4.1.3 Cargas

Las cargas son los segundos elementos que se le adicionan en muchas ocasiones a un polimero.
Generalmente son componentes particulados y lo que buscan es reducir costos. También pueden
actuar como refuerzo aumentando propiedades fisicas y quimicas de la resina. Algunos de las
cargas inorganicas utilizadas para este fin son: polvo de mica, talco industrial, fibra de vidrio y

fibra de cuarzo [10].

4.1.4 Iniciadores y promotores

El iniciador es el catalizador de la reaccién y no forma parte del producto. En las resinas de poliéster
el iniciador desaparece durante la reaccién. La resina reacciona por medio de radicales libres, el
iniciador lo que hace es descomponerse en radicales libres iniciando el proceso de enlace cruzado
de las moléculas de poliéster con las de estireno. El iniciador m&s comun para estos casos es el
perdxido de metil etil cetona MEKP [8].

Los promotores son sales metalicas o compuestos de amina que reaccionan directamente con el
iniciador ocasionando la formacion de radicales libres e iniciando la polimerizacion en cascada y

enlazando de forma cruzada el polimero y el monomero. EI mas comun es el octoato de cobalto.
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4.2 Métodos de reciclaje de PRFV
4.2.1 Reciclaje mecanico

El reciclaje mecéanico utiliza métodos de trituracion y molienda para lograr reducir el tamafio de
particula en forma de polvo o fibras para su utilizacion como relleno o refuerzo secundario. La
desventaja de este proceso de recuperacion es que se pierden propiedades mecanicas de la fibray
no es posible recuperar la fibra en perfecto estado. Las longitudes maximas de fibras de carbono

reportadas son a lo sumo 20mm [11].

4.2.2 Reciclaje térmico

En el reciclaje pirolitico, los residuos se descomponen en una atmosfera en ausencia de oxigeno
con o sin catalizadores. Este proceso descompone la matriz en liquidos-aceites, gases y sélidos de
menor peso molecular. Este proceso da como resultado unas fibras libres y limpias de matriz,
siempre y cuando se haga bien el proceso, y una longitud de fibras entre 6 y 60mm. Los dafios méas
comunes por un mal proceso van desde dafios fisicos que afectan la superficie de la fibra hasta

dafios mecanicos, es decir disminucion en los médulos de traccion y flexion [11].

4.2.3 Reciclaje oxidativo

Al contrario del reciclaje térmico, aqui si hay presencia del oxigeno. Cuando se da el proceso de
calentamiento, a diferencia de otros procesos que llegan hasta los 700°C, en el proceso oxidativo
la temperatura puede llegar a los 600°C, esto ayuda a degradar y acelerar la degradacién quimico-

térmica el carbdn pirolitico a temperaturas mas bajas y en tiempos mas cortos [11].

4.2.4 Reciclaje electroquimico

La matriz de resina en este método se elimina de la superficie de la fibra mediante energia eléctrica.
El compuesto se deposita en una solucion generalmente de cloruro de sodio NaCl. Aqui el material
compuesto se comporta como anodo lo que hace que la matriz se electrolice durante el proceso del
reciclaje. El proceso puede tardarse hasta 24 dias incluyendo 3 dias para el secado de las fibras.
Este método es de bajo costo y el medio quimico se puede reutilizar luego de filtrado. La desventaja
de este método es que las fibras podrian quedar con impurezas y el tiempo extenso del proceso
[12].
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V. METODOLOGIA

5.1 Identificacion de residuos de materiales compuestos

Se visito a diario y por dos semanas la planta de produccion de materiales compuestos, con el fin
de comprender los procesos que se llevan a cabo. Esto permitio tener un conocimiento global del
procesamiento, del producto y finalmente de los residuos que genera Invesa S.A.

Las primeras visitas se centraron en la planta de postes donde se tuvo especial cuidado en el &rea
de corte, pulido y pruebas de resistencia a la flexion. Luego se visito planta tanques, en esta visita
se tuvo acompariamiento de un operario que fue el encargado de guiar y explicar las técnicas
implementadas en la elaboracidn de tanques y evaluacion de calidad de estos.

Finalmente se visito el area donde se depositan los residuos que generan ambas plantas y se realiz6
una inspeccion visual y fotogréafica del sitio.

5.2 Muestras

Las muestras (resina, refuerzos, residuo de PRFV) se solicitaron en planta postes, es decir, la resina
con que se trabajo es propia al proceso de Filament Winding de planta postes, e inicialmente estuvo
en estado puro (sin promotor y sin cargas). Se solicitaron aproximadamente de 12 a 15Kg de resina
Invepol 901 pura, 3Kg de cargas y 3Kg de residuo de PRFV proveniente del area de corte y pulido
de planta postes. Obtenido el aval de estos productos, se reclamaron al area encargada para su
posterior marcado y traslado.

5.2.1 Caracterizacion muestras

Los residuos de PRFV tuvieron granulometrias diferentes inherentes al proceso de pulido, y es
necesario tener un conocimiento minimo del tamafio de particula, por lo cual se hizo un tamizado
manual con dos tamices (nimeros 20 y 30 con tamafios de malla de 850 y 600 um respectivamente)
de la marca Videlab disponibles en el laboratorio de calidad. Inicialmente el residuo de PRFV se
homogenizo rigurosamente y se hizo una seleccion de la muestra por la técnica de cono y cuarteo
[13]. Obtenido por lo menos 500g de muestra, se tamizararon para conocer el tamafo de particula
estimado de este insumo.

La resina de se caracterizd por medio de tres pruebas. La primera, es la viscosidad, se medié con

un equipo Brookfield RVDVE. Para medir este pardmetro se recolectaron 200g de resina en un
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recipiente plastico medidos en una balanza Adam. Como paso siguiente se incremento la
temperatura de la resina hasta los 25°C que es la temperatura estandar para este tipo de pruebas.
Este tipo de equipo tiene dos parametros a programar antes de iniciar la prueba, el nimero de la
aguja que para esta clase de resina es la numero 3, y la velocidad que es 100RPM. Ademas, para
saber el indice tixotropico se hicieron dos mediciones mas a 2RPM y a 20RPM con la misma aguja.
Los resultados de esta prueba se compararon con los estandares de calidad que maneja la empresa.
Otra prueba realizada fue la medicion del porcentaje de sélidos, para esto se tomaron tres muestras
pesadas en una balanza analitica Sartorius PRACTUM 513. Las muestras se sometieron a una
temperatura de 110°C en una estufa de secado marca Memmer durante media hora. Luego se

pesaron de nuevo Yy se calculo el porcentaje de sélidos en la resina mediante la siguiente ecuacion:

%s6lidos = % * 100 (1)

-
T es el peso del recipiente en el cual se deposito la resina, P1 es el peso de la muestra mas el
recipiente y P2 es el peso del recipiente y la muestra luego del calentamiento. Finalmente, los
resultados se promediaron entre si.

Otra prueba, es el tiempo de gel de la resina, que es un pardmetro de calidad en la empresa, para
ello se pesaron 100g en un recipiente plastico, se afiadié una cantidad indicada de promotor y de
catalizador medidos en balanza analitica y previamente atemperados a 25 °C. La mezcla se agitd
vigorosamente durante un minuto al mismo tiempo que se cronometr6é (el crondmetro iniciara
cuando se adicione el porcentaje calculado de iniciador). Luego, se monitore0 la temperatura hasta
que la viscosidad fue tan alta que la resina no fluyd, en ese instante se tomo el tiempo y la
temperatura que registra la reaccion. Para complementar la prueba se registro el tiempo exotérmico
(tiempo que tarda la reaccion en alcanzar su temperatura méaxima, tomando como punto de partida

el tiempo de gel) y la temperatura maxima que alcanzo la reaccion.

5.3 Construccion probetas y adiciones de residuo de PRFV

La construccion de probetas se hizo de acuerdo con el método planteado por lanorma ASTM D790
en el caso de flexion y para deflexidn bajo carga se hizo segun la norma ASTM D648 [14][15]. Se
contd con refuerzos en particulas y residuos de PRFV. Se hicieron 6 probetas por cada variacion
de composicion. La geometria del molde es rectangular y tuvo unas medidas de 30cm largo X
2,5cm ancho X 10mm profundidad para flexion y para HDT se tuvo unas medidas de .12mm X
12mm X 122mm de largo.
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Las composiciones se hicieron inicialmente de la siguiente manera:

M1: Resina Invepol 901

M2: Resina Invepol 901 + refuerzo particulado

M3: Resina Invepol 901 + residuo de PRFV

M4: Resina Invepol 901 + refuerzo particulado+ residuo de PRFV

Se prepararon inicialmente 4 Kg de resina con el promotor. Una vez mezclado completamente el
promotor se pesaron 100g de resina y se adicionaron los refuerzos correspondientes a M1, M2, M3
0 M4 segun corresponda. Se agitd manualmente hasta lograr una buena dispersion y se procedi6 a
adicionar el catalizador medido en balanza analitica. Se agit6 nuevamente hasta homogenizar
completamente el catalizador y se deposité la resina en los moldes rectangulares hasta completar
las 6 probetas por cada composicion.

Para cada una de las composiciones mencionadas anteriormente se fabricd una probeta circular

para evaluar apariencia y dureza.

5.4 Pruebas de flexion

Se probaron 4 probetas por cada composicion mediante flexion y asi logré evaluar las siguientes
propiedades:

e Carga méaxima [N]

e Deflexion méxima [mm]

e Esfuerzo méaximo a flexién [MPa]

5.5 Pruebas de deflexion bajo carga (HDT)

Al igual que en flexion, se probaron 4 probetas por cada una de las composiciones mencionadas
anteriormente, para conocer el comportamiento que tuvieron las muestras al ser sometidas a la
temperatura. De esta forma, se obtuvieron los resultados de temperatura de falla y la deflexién

promedio de cada probeta.

5.6 Prueba de adhesion

Se realiz6 la prueba de adhesién con la muestra M1 correspondiente al 10% de residuo de PRFV.
La preparacion de la resina usada para estas pruebas fue la misma que para las pruebas de flexion

y HDT. Inicialmente se preparo un vidrio que sirvio de base para el laminado. El vidrio se humecto
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con cera para poder desmoldar el laminado curado, en este proceso se esparce la cera con un pafio
y luego se retira el exceso con un pafio limpio; este proceso se repite tres veces. Seguidamente se
procede a cortar una tela de fibra de vidrio tipo Mat de una dimension en la que se respeten los
10cm?. En este caso se corto la fibra con dimensiones de 40cm X 12cm. Se necesitaron 4 telas para
realizar 2 laminados de dos telas Mat cada uno. La proporcion de resina/Mat se hizo con 70% resina
y 30% fibra de vidrio en peso. Cuando se tienen las cantidades apropiadas de los componentes se
inicia la humectacion del vidrio con la resina y se deposita la primera capa de Mat, esta se vuelve
a humectar con resina utilizando una brocha, cuando esté bien humectada se pasa un rodillo sobre
la superfice toda la superficie para esparcir toda la resina y evitar que queden burbujas de aire en
el laminado. Seguido a este procedimiento se adiciona la ultima capa Mat y al igual que la anterior
se humecta con resina, se pasa el rodillo sobre la superficie del laminado, y el conjunto se deja
curar.

Una vez curado el primer laminado se hace otro laminado con las mismas caracteristicas del
anterior de forma tal que una parte de 10cm? quede encima del primero, y una vez terminado se
deja curar. Cuando se ha curado el conjunto se toma un extremo del laminado que esta en la parte
superior y se despega del vidrio encerado hasta la parte donde esta la unién entre ambos laminados.
Una vez llegado a ese punto se realiza una fuerza manual perpendicular a longitud del rectangulo
que forman los laminados. La prueba se considera exitosa si el desgarre no ocurre en la interfase

de la cara posterior del primer laminado e inferior del segundo.

5.7 indice de acidez

Para lograr medir el indice de acidez residual que hay en la resina de poliéster (muestra M1) se
pesd de 0,59 a 1g de resina. Se registro el peso exacto para los calculos posteriores. Luego, se
adiciond solvente neutro a la resina en una cantidad de 50ml, y con un agitador magnético se
agitaron ambos compuestos quimicos. Posteriormente, se adicionaron 5 gotas de fenolftaleina que
fue el indicador. Para realizar la titulacion se dispuso de una pipeta volumétrica con una base que
se adiciond lentamente a la mezcla hasta obtener un color violeta. Una vez llegado al punto exacto,
se registro el volumen gastado de base para luego, mediante la ecuacion 2, realizar el célculo de

indice de acidez.
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5.8 Viabilidad

Para saber si la propuesta que surgird a partir de este proceso es viable para la compafiia, es
necesario hacer una ficha comparativa con el estandar de calidad que maneja la empresay asi poder

determinar si el producto o aplicacion es apto.
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VI. RESULTADOS Y ANALISIS DE RESULTADOS
6.1 Identificacion de residuos de PRFV

Figura 1. Figura 1A, residuos generados por el area de materiales compuestos. Figuras 1By 1C, residuos

generados por el area de postes.

En la Figura 1 se aprecia un pequefio porcentaje de los residuos generados en la unidad de negocio
FIBRATORE. En el tiempo que se dispuso para hacer visitas a las plantas de procesamiento se
identifico que los residuos se generan por: rechazo de productos por calidad de la empresa,
productos intermedios, recortes, perforaciones y pulidos, productos no conformes, pilotos y
ensayos destructivos. Esta combinacién hace que el volumen de residuos de PRFV sea
significativo. Entre 3000Kg y 4000 Kg de residuos de PRFV, equivalentes al 7% de la produccién

de la compafiia, se convierten en desechos cada mes.

6.2 Materias primas utilizadas en las probetas de resina de poliéster

Para la creacion de las probetas se utilizaron tres materias primas: resina de poliéster, insumo que
se utiliza en el area de postes por lo que se hizo el tramite para adquirir 10Kg, de los cuales se
obtuvieron 8Kg que fueron suficientes para las pruebas que se pretendian hacer; 3 Kg de refuerzo
particulado que usualmente se utilizan en el proceso para hacer postes y 3Kg de polvo de PRFV

como se muestra en la Figura 2.
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Figura 2. Figura 2A, refuerzo particulado empleado en probetas. Figura 2B, Resina de poliéster. Figura 2C, polvo
de PRFV.

6.3 Caracterizacion

6.3.1 Tamizaje del polvo de residuo de PRFV

Se utilizaron dos tamices #20 y #30 con aberturas de 850 um y 600 um respectivamente,
obteniéndose una distribucion porcentual como lo muestra la Tabla 1. A pesar de que la distribucién
de tamafios tiene una tendencia a particulas mayor o igual a 850 um, y otra tendencia a particulas
mas finas con tamafios menores a 600 pum, se trabajo por ser de interés el comportamiento que
tendria esta distribucion en las probetas que se someterian a flexion.

Tabla 1. Distribucién porcentual del residuo de PRFV

Tamzflno de Distribucion
particulas
porcentual
[pm]
850 41,16
600 18,24
<600 40,60

6.3.2 Viscosidades, tiempos de gel, tiempos y temperaturas de exotermia
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Tabla 2. Parametros encontrados en las muestras con resina pura, refuerzos particulados y con residuo de PRFV.

Tiempo de Temperatura Tiempo (.je Temperatura Viscosidad
Muestras . exotermia N
gel [s] [°C] [s] [°C] [Cp]
M1 2760 30 740 167 583
M2 3315 31 775 164 700
M3 32880 31 650 168 810
M4 3050 31 550 167 720

Cuando se inicio la caracterizacion de la materia prima se hizo un control de calidad para saber si
la resina cumplia con los estandares de la compafiia. Uno de ellos es el porcentaje de sélidos, que
cuantifica la cantidad de resina mezclada con estireno. El resultado de esta prueba dio un porcentaje
de sélidos de 59,79% cumpliendo asi este criterio de calidad. De igual modo, se chequeé la
viscosidad y el indice tixotropico. La viscosidad, como se refleja en la Tabla 2, para M1, dio un
resultado de 583 Cp y el indice tixotrdpico asociado fue de 3.1, ambos pardmetros cumplieron con
los criterios preestablecidos.

De acuerdo con los resultados mostrados en la Tabla 2, la tendencia de la viscosidad es a aumentar
cuando se adicionan ya sea el refuerzo particulado o el residuo de PRFV. En el caso de la muestra
M3 (resina con residuo de PRFV) la viscosidad present6 su pico mas alto, es decir, que las adiciones
de sélo residuo tendieron a afectar en gran manera este parametro y como consecuencia Su
tixotropia.

En cuanto a las temperaturas para los tiempos de gel y los picos exotérmicos, estos no presentaron
una variacion significativa con la adicion de refuerzo y residuos de PRFV. Los tiempos de gel si
presentaron una variacion significativa. Con la adicion de refuerzos particulados el tiempo de gel
se elevo un 16,74%; lo mismo ocurrié con la muestra M4, que es una combinacion de refuerzos y
residuos de PRFV, donde los tiempos de gel se elevaron un 9,51%. Pero cuando la muestra contenia
solo residuo de PRFV el tiempo de gel se acorto.

Una posible explicacion al comportamiento de las muestras M2 y M4 es que los residuos de PRFV
tuvieran trazas del iniciador que no alcanzaron a reaccionar, y estos probablemente actuaron como
catalizadores en el nuevo material. Los tiempos de exotermia en las muestras presentaron una
tendencia similar a los tiempos de gel y también mostraron tiempos mas cortos cuando las muestras

contenian solo el residuo de PRFV.
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A la luz de estos resultados se decide comprobar si en realidad el tiempo de gel se acorta en la
resina con la adicién de PRFV. Teniendo como base que una resina de poliéster se da por la
reaccion de un acido tereftalico y un glicol y a medida que la reaccion avanza estos compuestos se
van consumiendo, es posible afirmar que la acidez residual en la resina va menguando en el tiempo.
Con el fin de comprobar la afirmacion anterior se midi¢ el indice de acidez, tomando como
referencia 200g de resina de poliéster preparada (ya mezclada con el promotor) y se midié la acidez
inicial de la muestra. Una vez obtenido este dato, se le adicion6 10% en peso del residuo de PRFV,
para comprobar si la acidez residual en la muestra cambiaba en el tiempo.

Para medir el indice de acidez se tom6 como referencia la Ecuacion 2

. 14 xConcentraciéon basexPeso molecular base
I.acidez = -2 (2)

Peso de la muestra sdlida

Donde V, 4. €S la cantidad volumétrica de base utilizada en la titulacion realizada. Como la resina
no era sélida, sino diluida en estireno se debio calcular la cantidad de s6lidos experimentalmente

para multiplicar esa fraccion con el peso de la muestra.

Figura 3. indice de acidez medido por medio de titulacion a la resina de poliéster con y sin residuo de PRFV.



EVALUACION DE LA VIABILIDAD DE INCORPORAR RESIDUOS DE PRFV A UNA.... 25

Temperatura Vs tiempo
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Figura 4. Comportamiento de la resina de poliéster sin residuo. Resina con PRFV de tamafio menor a los 600 pm y
resina con PRFV de distribucion granulométrica entre 600 um y 850 um.

La Figura 4 muestra el comportamiento que tuvieron las tres muestras analizadas. La muestra
denominada Resina hace referencia a la muestra que no contiene residuo de PRFV, esta tuvo un
tiempo de gel de 29°:10°°. Las muestras denominadas Resina + PRFV (R1) y Resina + PRFV con
tamafio menor o igual a los 600um (R2) tuvieron tiempos de gel de 47°:00” y 37°:40”
respectivamente. En un principio se esperaba que los tiempos de gel disminuyeran al adicionar el
residuo de PRFV, ya que estos poseen pequefias cantidades de iniciador que no alcanzaron a
reaccionar, pero el comportamiento fue opuesto al esperado.

La muestra R1 tuvo un tiempo de contacto con el PRFV de 8 dias hasta la medicion del tiempo de
gel; dado el resultado anterior, se decidié realizar una segunda prueba utilizando el mismo
porcentaje de PRFV, pero con un tamafio mas fino, para descartar si el tamafio tenia incidencia en
esta prueba, sin embargo, el resultado de R2 mostré un comportamiento similar a R1, a pesar de
que se midio el tiempo de gel al segundo dia de prepararse la resina.

Otro parametro que se vio afectado en el tiempo fue la viscosidad como se reporto anteriormente
en la Tabla 2. Se midi6 la viscosidad de R2 tan pronto se preparo la resina, obteniendo un resultado
de 870Cp. Al dia siguiente se volvié a medir y el resultado fue un 119% mayor al inicial.

Con los tiempos de gel mayores y con las viscosidades altas se descarta, en primera instancia, la
influencia del tamafio de grano en las muestras. La medicion de tiempos de gel en tiempos largos
y cortos (tiempo de espera para realizar los tiempos de gel), pero con resultados similares, permite

afirmar que un compuesto presente en la resina se estuvo evaporando; este compuesto Ilamado
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estireno es el responsable de darle una viscosidad idénea a la resina y al evaporarse hace que la
resina eleve su viscosidad. Ademas, este compuesto puede reaccionar formando cadenas dentro la
red tridimensional del poliéster, por este motivo, cuando se hizo la prueba con R2, al segundo dia
de prepararse, el tiempo de gel fue largo, comparado con la resina sin PRFV; pero un 21.27% mas
corto que la resina R1 que tuvo 8 dias de evaporacion de estireno. En general, para el caso de la
resina Invepol 901 los residuos de PRFV no hacen que los tiempos de gel se acorten.

De los resultados de las titulaciones se obtuvieron los datos consignados en la Tabla 3. De la resina
R1 se obtuvo, en un inicio, un indice de acidez de 48,61. Ya finalizando el dia 8 este parametro se
habia reducido en 14%. Haciendo este mismo procedimiento para el caso de la muestra R2, se
obtuvo una reduccion del 22,14%. Estos resultados corroboraron la teoria de que cierta cantidad
del &cido contenido en la resina reacciona con el PRFV y que el tamafio de particula es realmente

importante ya que hubo una diferencia de 8,14% entre R1y R2 en el resultado de indice de acidez.

Tabla 3. Comportamiento en el tiempo del indice de acidez medidos mediante titulacion a la resina de poliéster

estudiada.

Titulaciones realizadas
indice de acidez resina +

Dia |n_d|ce de residuos de PRFV
acidez M3
menor a 600 pm
0 48,61 48,61
1 36,88
2 37,18
3 43,00
5 37,85
6 41,17
8 41,75

6.4 Medicion de dureza y apariencia en probetas

Se produjeron 4 probetas con la misma resina que se venia trabajando, para verificar la apariencia

y la dureza en las muestras M1, M2, M3y M4,
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Tabla 4. Dureza promedio tomada de las muestras estudiadas.

Muestra Dureza
Barcol
M1 40,9
M2 445
M3 42,9
M4 445

Como se aprecia en la Tabla 4 la dureza posee una leve tendencia a incrementar con la adicion de
refuerzos y residuos de PRFV, aunque se podria decir que este parametro no se afecta
notablemente. El resultado de dureza cumplié con los estandares de calidad exigidos por la empresa
ya que estos deben estar por encima de 30 unidades Barcol.

En cuanto a la apariencia, hubo un cambio de color relacionado con la adicion de refuerzo, para el
caso de la muestra M2 pasé a ser mas clara ya que el refuerzo es de color blanco. Cuando se
adiciond el residuo de PRFV la muestra cambi6 a una tonalidad mas oscura (muestra M3) y se
notaron algunas fibras en la probeta. Finalmente, la mezcla de refuerzo y PRFV hizo que el color

se volviera mas claro y las fibras se notaron a simple vista.

Figura 5. Medicion de durezas Barcol y apariencia fisica de las probetas.
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Para conocer la tonalidad de las muestras se utilizo el equipo Datacolor Spectro 700, que identifico

la tonalidad Ocre para las tres muestras, pero con diferentes coordenadas como se puede observar

en la Figura 6
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Figura 6. Coordenadas CIE L* A* B* de las muestras M1, M2, M3y M4,

Los datos presentados de manera grafica en la anterior Figura muestran varias coordenadas que en
el caso AL* es la diferencia de luz y oscuridad, Aa* es la diferencia entre rojo y verde y Ab* es la
diferencia entre amarillo y azul.

Si se analiza la coordenada AL* la muestra de referencia M1 y la muestra M2 presentaron
resultados opuestos, acorde con lo que se decia anteriormente de forma cualitativa, donde la
muestra de referencia es mas oscura que la muestra M2. En cuanto a la coordenada Ab* la muestra
que presenta menos color amarillo es la muestra M3. Esta muestra es una de las mas afectadas en

su estética y color.

6.5 Ensayo de flexion

Para los ensayos a flexion se construyé una serie de probetas teniendo como guia la norma ASTM
D790. En total, fueron 5 probetas, sin embargo, debido al presupuesto para realizar las pruebas, se

ensayaron 4 probetas para 4 composiciones diferentes denominadas M1, M2, M3 y M4. El orden
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de adicion de los componentes a la resina fue el siguiente: primero se adicioné el promotor el cual
se homogeniz6 completamente en la resina; seguido se adicionaron los refuerzos particulados o el

residuo de PRFV y finalmente se adiciond el porcentaje calculado de iniciador.

Figura 7. Figura 7 A, B, C probetas fabricadas para el ensayo flexion. Figura 7 D, ensayo de flexion en las probetas
de poliéster mediante maquina universal Shimadzu.

Antes de realizar los ensayos de flexion en la maquina universal, se hicieron unas pruebas
preliminares en la celda de carga para probetas con dimensiones superiores, con el fin saber el
comportamiento mecanico de las muestras. Dichos ensayos estuvieron acordes con los resultados

que se ven en la Figura 9.

Figura 8. Ensayo preliminar de flexion con celda de carga Dirimpex para las probetas de poliéster fabricadas
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El comportamiento de las diferentes probetas se puede observar en la siguiente figura:

Comportamiento flexion
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Figura 9. Comportamiento esfuerzo versus deformacion unitaria de las muestras M1, M2, M3 y M4 sometidas a
flexion.

Los resultados que se muestran en la Figura 9 corresponden al mejor comportamiento de las
muestras M1, M2, M3y M4 y fueron los resultados esperados. Las muestras que contenian residuos
de PRFV (muestras M3 y M4) presentaron los valores mas bajos en la deformacion y esfuerzo.
Tomando como referencia la muestra M1, que es solo resina, el esfuerzo maximo fue de
27.61MPas. Haciendo la comparacién con la muestra M3, que tuvo un esfuerzo maximo de 19.74
MPas, hay una pérdida de propiedades considerable, alrededor del 28.50%. Y si se compara con la
muestra M4, que tuvo un esfuerzo maximo de 16.38 MPas, la diferencia con la muestra de
referencia asciende al 40.67%. De estos resultados se puede decir que la combinacion de carga con
residuo de PRFV hace que las propiedades del material decaigan considerablemente; todo esto
teniendo en cuenta la granulometria que posee el residuo de PRFV mencionado en la Tabla 1.

Otro parametro importante es la deflexion méaxima, en el caso de la muestra M1 la probeta obtuvo
una deflexion maxima de 9,63mm. Al hacer la comparacion con las demas muestras, la muestra
M2 obtuvo un 14,95% menos deflexion; para la muestra M3 y M4 se obtuvo un 26,27% y un

29,59% menos deflexion que la muestra de referencia.
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En los ensayos de flexion que involucran metales o materiales de caracter ductil el esfuerzo-

deformacion pasan por un maximo, pero la falla del material no ocurre en ese punto, esta ocurre

luego de que el material ha reducido su area transversal para luego fallar a un esfuerzo menor que

el maximo. Lo contrario ocurre cuando el material es fragil o quebradizo, en estos casos la falla

ocurre en el esfuerzo méximo. En las probetas que se muestran en la Figura 9 existe un

comportamiento de caracter fragil, en cada una de ellas se llega a un maximo y justo en ese punto

el material falla.

Tabla 5. Resultados de los ensayos de flexion en las diferentes probetas

Deformacion Deflexion
Esfuerzo L, . Carga ..

Muestras . maxima L. maxima

maximo [MPas] méaxima [N]

[mm/mm] [mm]
M1 27,61 0,10 531,38 9,63
M2 26,71 0,09 483,30 8,19
M3 19,74 0,07 369,20 7,10
M4 16,38 0,08 305,41 6,78

Para complementar los ensayos de flexidn se tomaron varias micrografias de las diferentes probetas

con el &nimo de explicar un poco mas el comportamiento de los datos obtenidos en la Tabla 4 y la

tendencia de las graficas de la Figura 9.
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Figura 10. Micrografia desde diferentes perspectivas de la probeta M1.
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Figura 12. Zona donde se produjo la falla en la probeta M3. Figura 13A, zona de la burbuja de aire en el centro de

falla. Figura 13B, Filamentos de una de las particulas del residuo de PRFV dentro de la burbuja de aire.
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Figura 13. Figura 13A, zona de falla en la nuestra. Figura 13B, impureza dentro de la zona de falla. Figura 13C,
filamentos de fibra de vidrio vistos a mas aumentos en la zona de inicio de falla. Figura 13D, pequefias zonas de
tonalidad mas oscura, correspondientes a burbujas de aire.

En la Figura 10 la muestra M1 presenta unas caracteristicas Unicas, muy similares a la de un
cerdmico, particularmente un vidrio. Las fracturas de un vidrio son de caracter fragil, la
peculiaridad de las fracturas es que tienen una zona especular lisa cerca del origen de la falla con

lineas o propagacion de grietas que abarcan el resto de la superficie.

En el caso de la Figura 11, la fractura mostrada por las micrografias es de caracter fragil, pero con
un comportamiento menos marcado que la muestra M1, es decir, que los refuerzos adicionadas

ayudan a disipar en cierta cantidad la energia de propagacion de las grietas en el material.

La Figura 12 muestra un claro concentrador de esfuerzos y a partir de este se propagan las grietas,
en este caso el causante fue una burbuja de aire generada por el residuo de PRFV. Haciendo un
acercamiento a la parte afectada, se pueden apreciar pequefios filamentos que hacen parte de la
fibra de vidrio adicionada.

Finalmente, la Figura 13, correspondiente a la muestra M4, muestra algunos concentradores de
esfuerzos tales como: impurezas, burbujas de aire y pequefios fragmentos de residuos de PRFV, y

mediante la combinacién de todos estos factores hacen que el material falle en una zona especifica.
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6.6 Deflexion bajo carga (HDT)

Los ensayos de HDT son de suma importancia para evaluar la estabilidad del material de estudio,
porque permiten comprender el comportamiento mecénico dependiente de la temperatura, ya que

estas propiedades se ven influenciadas por este parametro.

Pruebas HDT
6
66.50
66.00 65.40
O 6550
S 65.00
: .
£ 64.27 6420
1
= 64.50
o
£ 64.00
]
F 6350
63.00
M1 M2 M3 M4
Muestras

Figura 14. Comportamiento de las muestras M1, M2, M3 y M4 frente a una carga flexionante y la temperatura.

Las muestras que presentan mejor comportamiento frente a la prueba HDT son aquellas a las que
se les adiciono el residuo de PRFV. En el caso de la muestra M3 hay una mejoria del 3,16% y en
la muestra M4 se obtuvo una mejoria de 1,72%. Estos datos demuestran que cuando el material se
somete a esfuerzo de flexion a altas temperaturas el residuo de PRFV en la resina es beneficioso.

Cuando el material sufre un esfuerzo mecanico a una temperatura dada, la adhesién de los residuos
de PRFV con la resina ayudan a disipar la energia suministrada dando como resultado un mejor

desempefio mecénico como lo indican los datos de la Figura 14.

6.7 Ensayo de adherencia

Una forma de saber cuanto afecta la adicidn de residuo de PRFV a la resina de poliéster Invepol
901, es mediante una prueba cualitativa Ilamada ensayo de adherencia. El ensayo permiti6 verificar
qué tanto se adhirié un laminado de dos telas tipo Mat respecto a otro laminado, con las mismas

caracteristicas, en un area de 10cm?. El resultado mostrado en la Figura 15 C permite inferir que la
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adherencia es alta, pese a tener 10% de residuo de PRFV en la resina, puesto que cuando se hace
el desgarre entre ambas telas, la falla ocurre en una seccién de las telas provocando que una parte
del laminado se desprenda (1 tela Mat). La prueba se considera exitosa ya que el desgarre no se

efectud en las caras o interfase donde se unieron ambos laminados.

Figura 15. Prueba de adherencia en resina de poliéster con 10% de residuo de PRFV. Figura 14A, laminado inicial
correspondiente a 2 capas tipo Mat. Figura 14 By C, desgarre obtenido en el area de adherencia entre un laminado y

otro.

6.8 Viabilidad

Con el fin de conocer si las pruebas hechas a la resina con residuo de PRFV son factibles para
algunas de las aplicaciones de la compafiia Invesa S.A. se construyd una tabla con las pruebas
hechas a la resina y de acuerdo con los resultados obtenidos se clasifican las que son validas y las
que no.

Dentro de las pruebas que no cumplieron los estandares esta el tiempo de gel, la viscosidad y el
indice tixotropico porque los resultados estan por encima del umbral. En la prueba de flexion la
Unica muestra que no estuvo dentro del estandar es la muestra M4.
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Tabla 6. Viabilidad de incorporacion de la resina con residuo de PRFV en Invesa S.A.

Comparativa
Pruebas Cumple No cumple

Flexion

Deflexion

Tiempo de gel X

Viscosidad X

indice tixotropico X
Adherencia (M3) X

M2

M3

M4 X

M2

M3

M4
Dureza
Apariencia

X X

X X X X X
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VIIl. CONCLUSIONES
La adherencia no se ve afectada al adicionar residuos de PRFV a la resina de poliéster.
Los residuos de PRFV afectan los tiempos de gel y la viscosidad a corto y largo plazo, lo
que hace que se salga de los pardmetros que maneja la empresa. Los tiempos de gel, al
contrario de lo que se pensaba inicialmente, se hicieron mas largos en el tiempo, a pesar de
que el indice de acidez mostro una reduccion en el periodo en que se evalud la resina; la
viscosidad aumentd por la incorporacion propia del residuo y por la evaporacion del
estireno.
Las propiedades mecénicas en las pruebas a flexion se vieron afectadas tanto con las
refuerzos como con el residuo de PRFV. Se esperaba que con la adicion de refuerzos las
propiedades medidas tuviesen un rendimiento 20% menor que la muestra M1 que es la
referencia, y que con el residuo de PRFV hubiese una disminucién entre el 30% y 40% de
lo calculado. Los resultados mostraron que para la muestra M2, que es la muestra que
contiene s6lo refuerzo, hubo un rendimiento 3,25% menor que M1, por lo que esta probeta
entra en el rango de aceptacién; lo mismo pas6 con la probeta M3 con un rendimiento
28,5% menor al blanco. En cuanto a la muestra M4 (refuerzos + residuo de PRFV), no
cumplio con el criterio esperado porque la disminucion en el esfuerzo maximo fue mayor,
aunque por poco, al 40%.
El comportamiento de las muestras M3 y M4 frente a una carga, a una temperatura dada
(entre los 64°C y los 66°C), logr6 un mejor desempefio ya que mostré una misma resistencia
que las probetas M1y M2 a mas alta temperatura.
La dureza por las adiciones de refuerzos o residuos de PRFV no se vieron afectadas. La
apariencia si se afectd ya que la tonalidad cambi6 y los residuos de PRFV fueron visibles
en la superficie de las probetas estudiadas.
De las muestras evaluadas con incorporacion de residuo de PRFV la que mejor exhibié un
buen comportamiento en las pruebas HDT y flexion fue la muestra M3.
Los resultados de la Tabla 6 dan cuenta de que si bien no todos los parametros cumplen con
la normativa de calidad de la empresa Invesa S.A. la gran mayoria de pruebas hechas si lo
hacen, por lo que es posible decir que es viable incorporar residuos de PRFV en la resina

de poliéster Invepol 901, pero para ello es necesario realizar méas evaluaciones con los



EVALUACION DE LA VIABILIDAD DE INCORPORAR RESIDUOS DE PRFV A UNA.... 38

[1]

[2]

[3]

[4]

[5]

residuos de PRFV variando el tamarfio de particula y la cantidad en la resina para obtener

las propiedades y pardmetros deseables.
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