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Resumen

Esta trabajo desarrollado tuvo como propésito el estudio del compésito
formado por una resina epdxica y una arcilla natural del tipo esmectita,
con porcentajes de adicion de 0.5%, 1.0%, 2.0%, 3.0% y 4.0% de
contenido en peso de la arcilla natural. Se caracterizaron las muestras de
resina epéxica con los diferentes porcentajes de arcilla por medio de
técnicas mecénicas tales como la resistencia a la tension, la dureza
Shore y el anlisis mecanico dindmico (DMA) asi como la técnica de
andlisis termo gravimétrico (TGA), se complement6 con la prueba de
difraccién de rayos X (XRD), espectroscopia de infrarrojo (IR) y
microscopia electronica de barrido (SEM). Los resultados obtenidos de
las propiedades mecéanicas del compdsito, mostraron un decremento en
la resistencia a la tensién de 47.64% y un decremento en la
deformacion de 69.79% y en el mddulo de Young no se report6 un
cambio significativo (0.8%), lo que indica que mientras mas contenido
de arcilla sufre menos deformacion y se vuelve més fragil. Respecto a
la dureza, mostré un incremento de 1.86 grados de dureza Shore escala
B. De acuerdo con las pruebas de TGA se observo la primera transicion
de degradacion a los 110°C, la siguiente a los 320°C y posteriormente a
los 480°C. Después de los 550°C sdlo existe presencia de arcilla. En la
prueba de XRD, la gréfica comparativa mostré un comportamiento
similar con los diferentes contenidos de arcilla en % peso, debido a que
el material matriz es amorfo y presencia de arcilla no es notoria. Los
resultados obtenidos en las pruebas de SEM determinan que la arcilla
no tiene un tamafio nanométrico, ya que se encontré en un rango de 170
nma75 um.

Resina, espectroscopia, Epoxica, Arcilla

Abstract

The objective of this work was to study the composite formed by an
epoxy resin and natural clay of the smectite type, with addition
percentages of 0.5%, 1.0%, 2.0%, 3.0% and 4.0% by weight of natural
clay. Epoxy resin samples were characterized with different percentages
of clay by means of mechanical techniques such as tensile strength,
Shore hardness and dynamic mechanical analysis (DMA) as well as the
thermal gravimetric analysis (TGA) technique. (XRD), infrared
spectroscopy (IR), and scanning electron microscopy (SEM). The
results obtained from the mechanical properties of the composite
showed a decrease in the tensile strength of 47.64% and a decrease in
the deformation of 69.79% and in the Young's modulus a significant
change (0.8%) was not reported. Indicates that the more clay content
undergoes less deformation and becomes more brittle. Regarding
hardness, it showed an increase of 1.86 degrees of hardness Shore scale
B. According to the TGA tests the first transition of degradation was
observed at 110 ° C, the next one at 320 ° C and later at 480 ° C. After
550 ° C only clay is present. In the XRD test, the comparative graph
showed a similar behavior with the different clay contents in wit%,
because the matrix material is amorphous and the presence of clay is
not notorious. The results obtained in the tests of SEM determine that
the clay does not have a nanometric size, since it was in a range of 170
nmto 75 um.
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Introduccion

Los nanocompdsitos formados por polimeros
y arcillas del tipo montmorillonita (MMT)
han encontrado una amplia variedad de
aplicaciones debido al mejoramiento en sus
propiedades mecanicas, térmicas y de barrera
(Wang et al.) HI2IE],

La investigacion de los silicatos
estratificados modificados organicamente ha
abierto una ventana totalmente nueva para el
desarrollo de materiales compuestos de matriz
de polimero con excelentes propiedades y
aplicaciones. Existen sistemas plasticos
modificados Ilamados nanocompuestos de

polimero con silicato en capas (PLSNS)
(4115161

Debido a muchas ventajas de
polimeros  nanocompositos, se  han
intensificado las investigaciones. Estos
nanocompuestos  muestran incrementos en
modulos, disminucion de coeficientes de
expansion térmica, reducen permeabilizacion
de gases, incrementan la resistencia a
solventes, y mejoran la conductividad i6nica,
cuando se comparan con los polimeros
virgenes. La mejora en propiedades es debido
a los efectos sinergéticos de estructuras a
nanoescala mejorada entre el polimero y el
compuesto incorporado BRI

Objetivo general

Determinar el comportamiento de las
propiedades mecanicas (resistencia a la tension,
modulo de Young y dureza) de una resina
epoxica al agregarse una arcilla natural sin
modificacion.

Desarrollo experimental

Materiales.
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Sikadur-52 (resina epdxica)

La resina epdxica Sikadur-52, se usa
como una mezcla de dos componentes, la resina
epoxica base y el agente de curado.

Arcilla. Arcilla natural sin modificacion.
Se trata de una arcilla natural del tipo esmectita,
que debido a su movimiento geoldgico se ha
contaminado principalmente con hierro (13.22

%, ver Tabla 1), los cual genera el color rojo.
[28]

La caracterizacion se realizé utilizando
un método IMS (ion mobility spectrometry) que
es una técnica analitica usada para separar e
identificar moléculas ionizadas en la fase
gaseosa de su movilidad en un gas
amortiguador.

Informe del andlisis IMS, arcilla, 08.
nov.2013.10:14

N¢ Fecha Si0% | AlO:% | Fex0:% | CaO% | MgO | NaxO | K20%
% Y%
1 08.11.13. | 40.09 26.68 13.22 572 0.90 0.57 1.44
10:08

Media: 40.09 26.68 13.22 572 0.90 057 1.44
Cuenta: 1 1 1 1 1 1 1
Minimo: | 40.09 26.68 13.22 5.72 0.90 0.57 1.44
Miximo: 40.09 26.68 13.22 572 0.90 |0.57 1.44

Tabla 1 Caracterizacion de la arcilla natural
(CyCNA)

Procedimientos
preparacion de probetas.

realizados para la

Se determind trabajar con la Norma
ASTM-D882 la cual hace referencia a probetas
de laminas finas de polimeros, por lo que se
apoyo en ella para determinar las dimensiones
de las probetas a utilizar. A0 4l

Probetas de ensayo.

Para la obtencién de las probetas de
ensayo, se siguio el punto 6 de la Norma
ASTM-D882.
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Procedimiento para el mezclado de la
resina epoxica con la arcilla.

1.- En un vaso de precipitado de 100 mL se
vertio a través de una jeringa de 10 mL, dos
terceras partes del producto A (resina epoxica)
y una tercera parte del producto B (agente de
curado. Para la mezcla con 0% de arcilla, se
utilizé una velocidad de 140 rpm durante un
tiempo de 10 mint],

Para la mezcla de 0.5% y 1% se utilizd una
velocidad de 280 rpm durante un tiempo de 10
min.

2.- Para las mezclas del 2%, 3% y 4% se uso
una velocidad de 280 rpm durante 15 min,
debido a la cantidad de particulas en suspension
(Figuras 1y 2).
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3.- Se vertio sobre el molde la mezcla de resina
epoxica con 0% de arcilla, aplicando 14 mL y
con una herramienta puntiaguda (punzén) se
dispersé para dejar homogéneo el moldeo
ademas de eliminar las pocas burbujas
existentes.

4.- Se prepar6 la mezcla de resina epdxica con
0.5 % de arcilla formando el primer composito.
5.- El pesado del composito se llevé a cabo
mediante la integracion de la arcilla en un
vidrio de reloj el cual se pesé primeramente,
registrando una tara de 1.5801 g.

6.- Se dejo curar el compdsito en el molde por
un tiempo de 48 h (Figura 5)

7.- Se procedi6 a desmoldar la probeta
mediante el uso de un desarmador.

Figura 2 Agitador mecénico habilitado para el mezclado
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Figura 4 Llenado de moldes
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Figura 5 Curado de probetas

Pruebas de tension

Las pruebas de tensién se realizaron en la
Maquina Universal Instron Series 1X Sistem
7.27.00 (Figura 7), bajo las condiciones
mostradas en la Tabla 2.

Variables de prueba Unidades
Velocidad de prueba 5 mm/min
Rango de la escala de la carga | 5.0 kn
Temperatura 23°C
Humedad 30%

Tabla 2 Variables de prueba Maquina Universal Instrén
Sistem

El inicio de la prueba se realiz6
colocando la primer probeta al 0% de arcilla,
bajo las condiciones descritas en la tabla 3.6, a
una velocidad de 5 mm/min, de acuerdo a la
norma ASTM-D882 [anex 4],

Primeramente se determind el maodulo
de Young ya que éste indica el limite elastico.
Luego se determiné la resistencia a la tension,
la cual proporciona la deformacién pléastica.

ISSN-2410-3454
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Pruebas de dureza shore.

La dureza Shore es un valor
caracteristico de los materiales, definido por los
estandares de la Norma ASTM D 2240. La
dureza Shore se determind utilizando un
durémetro (Figura 3.9) con un penetrador de
cono para la escala tipo B (Tabla 2),
presionando sobre las probetas a ensayar.

Prueba de analisis de termogravimetria
(TGA)

Se realiz6 el analisis temogravimétrico
(TGA) a las seis probetas en el equipo modelo
SDT Q600 manufacturado por TA Instruments.
Para la realizacién de las pruebas bajo la
técnica de analisis térmico de termogravimetria
(TGA), primeramente se tomd el crisol con
unas pinzas adecuadas y se limpi6 con alcohol
para eliminar cualquier impureza. Una vez
limpio el crisol se tar6 colocandolo sobre la
balanza del equipo. Luego se tomoé la muestra a
evaluar y con cuidado se colocé sobre el crisol
dentro del equipo.

Prueba de andlisis espectrogréafico de
rayos infrarojos (IR)

Se colocO la probeta en el equipo de
reflectancia ATR (reflexion total atenuada) con
ventana de diamante de 1 mm y resolucion de 4
cm?,

Pruebas de difraccion XRD

Se realizé la caracterizaciéon a las seis
muestras en el equipo modelo X Pert POWDER
PANalytical.

Se llevd6 a cabo un analisis
espectrografico sobre las muestras  del
compdsito con concentraciones de 0, 0.5, 1.0,
2.0, 3.0 y 4.0% en el equipo PANalytical
(X’Pert PRO).
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Para iniciar con el andlisis se realizé una
prueba sin muestra alguna, la cual el equipo la
toma como una referencia y ajuste a cero del
equipo para el analisis de las muestras.

Anélisis Dindmico Mecéanico (DMA).

Se realiz6 el DMA a seis muestras en el
equipo modelo RSA3 manufacturado por TA
Instruments.

1.- Se obtiene la geometria de las probetas, las
cuales tuvieron mediciones de ancho, largo y
espesor (15 mm de ancho, 25 mm de espesor y
1.5 de espesor) que son datos muy importantes
para la realizacion de las pruebas de DMA.

2.- Se colocan las probetas en los soportes
correspondientes y se realiza la prueba de
flexion en tres puntos, obteniéndose una
grafica creep en su modalidad de multicreep por
el tipo de prueba.

3.- La prueba tiene cuatro etapas en donde se le
aplica diferente carga, en la primera etapa que
dura 10 minutos se le aplica una carga de 50 g
la cual va cambiando en cada etapa y va
aumentando 50 g en cada una de ellas. En la
cuarta etapa terminara aplicandose una carga de
200 g a temperatura ambiente de 25°C.

Microscopia de barrido (SEM).

Se realizd a una muestra de arcilla
natural el andlisis SEM, para determinar el
tamafio de particulas representativas en la
arcilla.

Resultados y discusion

Pruebas de tension

Se observa en la gréfica, que la resistencia a la
tension disminuyd conforme aumentd el % en

peso del contenido de arcilla. Estos valores
corresponden a la media aritmética.
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Entre la muestra sin arcilla y la de 4%
de arcilla se tiene una disminucién del 47.46%,
lo cual indica que a mayor contenido de arcilla,
el composito resiste menos a la tension. Por
otro lado se comparé el resultado de las medias
aritméticas de las muestras con contenido de
arcilla del 0.5 al 4% en peso y dando un valor
del 22.0% contra la de 0% da un valor de
29.63%. Esto es atribuible a que la interaccion
entre la resina epoxica y la arcilla natural es
poca, como consecuencia de que la resina es
hidrofobica y la arcilla hidrofilica, no habiendo
compatibilidad entre ellas. Se podra alcanzar un
incremento en la resistencia a la tension

agregando arcilla modificada entre 2.5 a 7.5%
en peso.[41][42][43]
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Grafico 1 Medias de resistencia a la tension

En los resultados de las pruebas de
deformacion, se puede deducir que la
deformacion  disminuyé en un 67.67%
comparando el 0% contra el 4.0% de contenido
de arcilla en peso (Figura 4.2) interpretando que
el compdsito se hace menos ductil. Por otro
lado se compar6 el resultado de las medias
aritméticas de las muestras con contenido de
arcilla del 0.5 al 4% en peso dando un valor del
4.798% contra la de 0% da un valor de 53.73%.
Apreciandose una tendencia de disminucion en
la deformacion. En el caso que se modifique la
arcilla y se adicione el 2.5% en peso a la resina
epoxica podra presentar un fuerte incremento
en la deformacion plastica.[ 40414210431

BOLARNOS-CRUZ, Mauro Jorge, MEDINA-MENDOZA, José Antonio y
SANCHEZ-ESTRADA, Héctor Manuel. Estudio de propiedades
mecaénicas a partir de la adicion de arcilla natural sin modificacién, en una
resina epoxica. Revista de Aplicaciones de la Ingenieria. 2016



20
Revista de Aplicaciones de la Ingenieria

Articulo
14.000
12.000 11_?0
10.000
8.000
£ 6000 5.345 5200 5070
'S 3.585
£ 4000
€ 2000
[a)
g 0000
< 0% 050% 1.00% 3.00% 4.00%

Adicion de arcilla en % de peso
Gréfico 2 Medias de deformacion

En la figura 4.3 se observa en la media
aritmética de los moddulos elasticos una
disminucion del 0.8%, lo cual se interpreta que
el material se fragiliza. EI modulo elastico
podra presentar un 21.8% de incremento
cuando se adicione arcilla modificada en un
20.0% de contenido en peso. [431144145]

700

600 | 558.694 0/15° 580.116 562.062

539.732
501.238
500
400
300
200
100
0

0% 0.50% 1.00% 2.00%  3.00%  4.00%

Médulo Elastico en MPa

% de arcilla

Gréfico 3 Mdédulos elasticos con diferentes % de arcilla
Pruebas de dureza

Los resultados de las pruebas de dureza se
determinan considerando las medias de las
muestras desde 0.5% hasta 4.0% dando un
valor de 81.53, respecto a la media de las
muestras con 0% que tiene un valor de 79.67,
por lo que refleja un aumento de 1.86 grados de
dureza Shore escala B (Figura 4.4).

ISSN-2410-3454
ECORFAN® Todos los derechos reservados

Junio 2016 VVol.3 No.7 15-26

La dureza de una resina epodxica se
puede aumentar agregando hasta un 5% de
arcilla intercalada en un 60.0 %, y agregando el
mismo % de arcilla exfoliada en un  71.4%.[46]
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Media de 0% de arcilla % de arcilla

79.67

Grafico 4 Dureza Shore escala B
Pruebas de analisis termogravimetrico TGA

Los resultados de la termogravimetria (TGA) se
muestran a continuacion:

En la gréfica comparativa Figura 4.5, las
curvas de todas las muestras de prueba se
comportan exactamente igual hasta los 110°C y
no pierden peso manteniendo su estabilidad
térmica, a partir de ese punto las curvas inician
a caer por una degradacion térmica, en sus
componentes a los 256.27°C se presenta una
pérdida de masa del 9.66% atribuibles a el
agua en cristalizacion. Hay una segunda
degradacion y a los 354.11°C y se presenta otra
pérdida de peso del 69.05% atribuibles al
rompimiento de las cadenas del bisfenol A. Una
tercera etapa de degradacion ocurre a los
527.8°C y se pierde el 21.43% atribuible a la
descomposicion de compuestos aromaticos,

quedando solo material inorganico
(arcilla).[47I481[49]150]
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En Figura 4.5, también se observa
practicamente un comportamiento similar,
respecto a la temogravimetria de la arcilla
natural, donde se muestra que a los 220°C hay
pérdida de peso atribuible al agua en
cristalizacion y a partir aproximadamente de los

280°C s6lo hay presencia de material
inorgénico (arcilla).
Comparacion muestra sin arcilla en

porciento de peso

256.27°C 9.66 % wt

% De peso

0 100 200 ) 300 | 400 SOOE 600 700 800
Temperatura

===0% ——050% ——100% ——3.00% ——4.00% Arcilla

Gréfico 5 Comparacion T.G.A.
Pruebas XRD

El difractograma de la Figura 4.6 corresponde a
una arcilla esmectita del tipo montmorillonita
(ASTM 13-259 y 29-1498), con presencia de
otros minerales como impurezas: feldespato en

la forma del mineral muscovita, cristobalita y
cuarzo. [50151][52][53]

De la Figura 4.6 se observa el
difractograma caracteristico de la arcilla
esmectita. En la figura 4.8 se puede interpretar
en el difractograma (A) que corresponde al de
una resina epoxica, donde los contenidos de
arcilla del 0.5% al 4.0% no se visualizan, como
se observa al compararlo con el difractograma
(B) de la arcilla natural. (11164l
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Gréfico 6 Difractograma comparativo del composito y
arcilla natural

Resultados de IR

En los espectros de infrarrojo aparecen
vibraciones caracteristicas para la identificacion
de compuestos.

Tomando en consideracion la Figura
4.12 en la que se consideraron solo las graficas
de resina epoxica, se identificaron los
compuestos y grupos a los que pertenecen, asi

como al valor de vibracion a la que aparecen.
[55[56][57][58][59][60][61]

Espéectrometria dela arcilla natural, resina epoxica y composito con 4.0% de arcilla

T
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£ 260 ) 2050 500
wa senimbers 1) S0

Grafico 7 Espectrograma del compésito
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En el Gréafico 7 tanto en la grafica de la
resina epdxica al 0% como en la del 4.0% de
arcilla, se aprecia un comportamiento muy
similar, lo quenos indica que la arcilla en
ningln momento tiene una reaccién con la
resina epoxica. 6263l

Resultados de SEM

La caracterizacién con la técnica SEM arrojé
los siguientes resultados, tomando los datos de
los tamafios de las particulas de las Figuras

50 um

Figura 6 Tamafio de grano de arcilla

2 uym

Figura 7 Tamafio de grano

El tamafio medio de la arcilla utilizada
se calcula a partir de las mediciones tomadas en
las anteriores.

Desviacion Estandar

6=ZXi—T)?*fi/n = \/18857.59/100 = V188.5759 = 13.7322 ym (1)
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Se consideran los componentes con mas

porcentaje de participacion en cada diferente
arcilla,[641[65][66][67]

N° SiO% Al Fe:03% Ca0% MgO% Na,0% K.0%
03 %

Media: 40.09 26.68 13.22 5.72 0.90 0.57 1.44

Tabla 3

La arcilla esmectita tiene contenidos de
SiO2, AlOs y Fe0s, cercanos a los
encontrados en la caracterizacion de la arcilla
natural de CyCNA por lo que se puede
considerar del tipo esmectita.

Conclusiones

Con las técnicas aplicadas (pruebas de tension y
dureza) se determiné que en una resina epoxica
con cargas de arcilla natural, la interaccion no
fue suficiente para incrementar los resultados
en sus propiedades mecanicas (resistencia a la
tension, deformacion y maédulo de Young). Solo
en el caso de la dureza y la rigidez se obtuvo un
incremento. El grano de la arcilla utilizada no
llegb a ser de medidas nanométricas. Las
temperaturas de degradacién de la resina
epoxica sin o con carga del 0.5 al 4.0% de
arcilla natural fueron muy similares.

Trabajos futuros

. Modificar arcilla natural para mejorar
interaccion con la matriz
. Realizar otra forma de incorporacién de

arcilla en resina epoxica.
Anexos

A.S.T.M. Designation: D 638-99,Standard Test
Method for Tensile Propierties of Plastics;
American Society for Testing and Materials:
West Conshohocken, P.A., United States.
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A.S.T.M. Designation D 882-97, Standard Test
Method for Tensile Propierties of Thin Plastic
Sheeting®; American Society for Testing and
Materials: West Conshohocken, P.A., United
States.
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