25
52,%'

o= (NIERSIOAD NACIONAL AUTONOMA OF MEXIGD

FACULTAD DE QUIMICA ™ -

DETERMINACION DE LAS PROPIEDADES
FISICOQUIMICAS DE LOS ADHESIVOS
EPOXICOS

T E S I S

QUE PARA OBTENER EL TITULO DE;

INGENIEIRO! QUIMICO

P R E s E N T A

GUADALUPE VIRGINIA CHAVEZ GALVAN

México, D. F. 1991
- | FALLA TG CRIGEN




pr—

%‘g Universidad Nacional
:‘\-A

2%  Auténoma de México
UNAM

UNAM — Direccién General de Bibliotecas Tesis
Digitales Restricciones de uso

DERECHOS RESERVADOS © PROHIBIDA
SU REPRODUCCION TOTAL O PARCIAL

Todo el material contenido en esta tesis esta
protegido por la Ley Federal del Derecho de
Autor (LFDA) de los Estados Unidos
Mexicanos (México).

El uso de imégenes, fragmentos de videos, y
demas material que sea objeto de proteccion
de los derechos de autor, sera exclusivamente
para fines educativos e informativos y debera
citar la fuente donde la obtuvo mencionando el
autor o autores. Cualquier uso distinto como el
lucro, reproduccién, edicion o modificacion,
sera perseguido y sancionado por el respectivo
titular de los Derechos de Autor.



INDICE

PAG,

INTRODUCCT ON. 1
CAPITW.O 1
FUNDAMENTOS TEORICOS.
1.1 FORMACION DE LA JUNTA ADHESIVA. 3
1.2 NOJADO. 3
1.2.1 EXTENDIDO. 4
1.2.2 MOJADO EN TERMINOGS DE ENERGIA LIBRE. [
1.3 TEORIAS ADHESIVAS. 7
1.4 TEORIAS BASICAS QUE DESCRIBEN A LA FORMACION

D8 LA JUNTA ADHESIVA. e
1.4.1 ADSORCION FISICA. 8
1.4.3 QUINMIADSORCION. 8
1.4.9 ENERGIA SUPERFICIAL. -]
1.4.4 RUSOSIDAD. 12
1.4.3 TEORIA DE LA DIFUSION. 13
1.4.6 VARIABLES IMPORTANTES. :
1.8 CURADO. 14
1.6 FACTORES QUE AFECTAN A LA JUNTA ADHESIVA. 17
1.6.1 DESORCION DEL ADMESIVO POR EL AGUA. 1?7
1.6.2 ESFUER20S INTERNOS EN LA INTERFASE. j8
1.6.3 TRATAMIENTO SUPERFICIAL. 18
1.7 DISERO DE UNIONES ADHESIVAS. . a2
CAPITRLO 2
ADHESIVOS EPOXICOS. 31
2.1 OBTENCION. 34
e.2 ABENTES CURANTES. 37
2.3 CARGAS. 45
2.4 FLEXIDILIDAD Y PLASTISANTES. 46
2.5 DILUYENTES. <9
2.0 APLICACIONES DE LOS ADHESIVOS EPOXICOS. (-]
CAPITULO 3
PRUEBAS A LOS ADHESTIVOS EPOXICOC Y KESULTADCS. o5

3.1 VI SCOSI DAD. 68



TIEMFO DE GELIFICACIOH.

PEGAJOSIDAD O TAKTN.
ESTARILIDAD AL HIELD -DESHIELD
CONTENIDO EN SOLIDCS.
PENETRACION.

VELCCIDAD DE CURADO.

DUREZA.

CONTENIDO DE VOLATILES.
CONTENIDO EPOXICO,
EXPERIMENTACION Y RESULTADCS.

OO NOUWE W R

=0

PUBRWRWLEY Y

CONCLUSI ONES.
APENDTI CE.

"BIBLIOGRAFTI A

111
114
124



INTRODUCCION



INTRODUCCION

En sentido amplioc, adhesivo e5 la sustancia capaz de unir dos
superficies, adhiriéndolas entre si; cosinmente se aplican en
forma de solucién o emulsiédn, pero tambien en pelictla delgada

sélida, que con calor se funde,

Generalmente, la formacién de 1a union adhestva depende de la
transformacién de la capa adherente en un material semisolide o
una pelicula dura que, por supussto, debe tener alta fuerza de

cohesion y adherirse firmemente a los sSustratos que se uniran.

Las resinas mas ulilizadas para la elaboracion de adhesivos y
recubrimientos son las que se obLienen a partir de la reaccion del
Bisfenol A con Epiclorohidrina. Estos reactives se caracterizan por
su baja contraccion durante la polimerizacion. ademas, cebido a su
alto peso molecular tienewn una viscosidad alta. por 2 que son
frecuentemente utilizados para coblener rateérliales duros ¥

flexibles.

Para la obtencion de materiales termoestables deben agregarse
endurecedores, sustancias de entrecrutamiento y catalizadores. En
Qgeneral. las resinas tienen un indice convencional de O a 1 cuande
son liquidas y mayor & & cuando son solidas a  ‘emperatura

ambiente.



Entre los adhesivos, los de tipo epédxico tienen una gran
importancia en la vida mxierna por su variedad de aplicaciones,
por lo que han logrado un lugar prominente en la :ndustria. Se
presentan en sistemas de dos componentes (resina y endurecedores).
que mezclandolos, reaccicnan y sSe curan a temperatura ambiente;
durante el curade (reaccién completa de 1la resina con el

endurecedor) no existe problema de emisiones a la atmodsfera.

Estos adhesivos estin teniende relevancia en la industria
automotriz y en las lineas de ensamble, en donde se requiere

rapidez y resistencia.

El propésito del presente trabajo es realizar um estudio de
los adhesivos epoxicos y explicar el fenémeno de la adhesividad,
as{ como los diverscs factores que infiuyen en el desarrosllc de
estos materiales. Ademss, llevar a cabo una serie de pruebas con
el fin de determinar algunas de sus propledades figsicoquinicas ¥y

probar nuevas técnicas experiemntales.
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FUNDAMENTCS TEORILOS
1.1 FORMACION DE LA JUNTA ADHESIVA.

Generalmente, toda junta adhesiva se forma colocando un
liquido adhesivo en contacto intimo con las superficies z¢ los
sSustratos., de suerte que el liquido se transforme en un solido

duro para formar de ¢sta manera la union.
1.2 NOJADO.

Uno de los factores mAs 1mportantes que inrluye en la
adhesion. es la capacidad del adhesivo para mojar las superficies
del scolido adherente, e! cual debe extenderse y formar ~;na capa

delgada uniforme.

Para mojar una superficie lisa, el adhesivo ligquido debe
producir un angulc de contacto pequelio; este angulc sers wl
formado entre la gota del adhesivo y la superficie sélida soore la

cusl se encuentra.CFig. 1.1)

Fig. 1.1 ‘“/0

w



1.2.1 EXTENDIDO.

cempre ¥ cuande el sustrato se encuentre libre de

10

contam: nacién, liso v que en el momento de la aplicacien el
adhesi ¢ tenga una viscosidad bajfa, se padra colocar una gota de
gs.e socre la superficie, la cual formars un angulo de equilibrio
despues de que las fuerzas esten balanceadas. Estas fuerzas de la
superficie medidas en dinas/¢cm son idénticas, nimerica b%

dimens:cralmente a las energias libres de las mismas expresadas en

ergs/ecm-2.

El trabajo de adhesidén entre dos liquidos inmiscibles, es
igual al Lrabajo necesario para separar la interfase
liguiac-ligquids y formar dos interfases liquide-aire, y esta dado
por la s:suacion de Dupre:

WasY¥a « ¥b- Fab. ...l 8c.C1D
tambien puede definir la disminucién de energia i:bre, cuando dos
superf.c.es sdlideo y liquide, forman la interfase S-L. El trabajo
de adnes.on Ws/)l  se delermina en éste caso por la relacién:

ey

w-/l.= G-zu M Gl.'u - b./l

donde '.‘“o representa la energla libre superficiai del solido en

.equilizrio con i aire.

Sirn o wwbargo, el Lrabajo de adnesion  tanbien  puede wilimarse

a partir de la observacion del angulo de contacto "0, en liquidos



que mojen incompletamente la superficie del solido; esto es. 1 se
eoloca una gota de liquido sobre la superficie formara un angulc

de contacto definido con ésta.

Suponiendo que las distintas fuerzas superficiales puedan
raproson'.m:so por las tensiones que acttan sobre la gota. se

optiene, la SiguUiente expresion:

G =06
(%

s/a

Lt GVatcas e ... e-:.'(37
que combinandola con la forma apropiada de la ecuacién de Dupré
Cec. 2) resulta:

Wul= GV° €1 + cos & ..... Y T
que se conoce como la ecuacién de Young Cref.1). Sequn &sta
ecuacidn, se obtiene un dngulo de contacto cero cuando las fuerzas
de atraccidn entre el sélido y el liquido son iguales © mayores de
las que exasten dentro del liquido. El angulo de contacto tomara

un valor determinado, cuando la cohesién del liquido sea mayor gue

1a adhesion al solido.

Se favorece el extendido del adhesivo y el angulo de contacto
es pequefic cuando:
~ El sustrato este libre de contaminacion y posee alta energia

superficial Calto G O,
e/



~ El adhesive tenga afinidad por el susirate Chajo 6./1"

- La tension superficial del adhesivo (8‘_/“) sea baja.

El conocimiento del extendidc no tiene valor para determinar
la resistencia de la unién. Desde este punto de vista, la
humectacidén completa ne e una condicién suficiente para que
exista adherencia. El estudio de los equilibrios de humectacién no
da lugar a una informacién especifica sobre la resistencia de
unién en adhesivos liquidos. Por otra parte, aunque el calculo del
equilibrio que indica la humectacién absoluta o completa C0®> no
s requisito indispensable para una unién  adecuada, las
consideraciones practicas hacen deseable un angule de contacto
pequelico, del cual dependen las propiedades del adhesivo y de la

unién realizada.

1.2.2 MOJADO EN TERMINOS DE ENERGIA LIBRE.

La adhesion entre el adhesivo y el sustrate debe ser mas
fuerte que la cohesién del mismo adhesivo curado C(resina +
endurecedor). Si el enlace entre el adhesivoc y el sustrato es lo
bastante fuerte. habra una disminuciéon en la energia libre como
resultado de la combinacioén:

ABG=AH - TAS .................00. (D



AtG=Energia libre de mezclado.
AH=Canmrzio de la Entalpta.

AS=Campio de la Entropia,

cuando se mez=clan dos materiales S aumenta. Los materiales
tenderan a combinarse sSiempre Yy cuando AH no sea muy alto.
Aumentande la temperatura, el términc TAS se hace mbs negativo
provocando asi el mezclado. St AG es igual a cero como resultado
de enlaces de hidrogeno, u otras combinaciones quimicas entre

adherentes y adhesivo, entonces el mojado es efectivo.

1.3 TEORIAS ADHESTVAS.

Las tecrias de adhesién han tenido muy poca itnfluencia en el
desarrollo de 1os adhesivos, debido a que son relativamente pocas,

pero asts no 1mplica que se llegue a un entendimiento facil.

Estas tesrias se enfocan a las fuerzas respcnsables del
fenomenc de adherencia. las cuales se atribuyen a:
~ Enlaces dquimicos.
- La adherencia mecanica.
~ La adscreidn fisica y quimica.
~ Fuerzas electrostaticas de straccién inherentes.

~ Combinacion de #KLas teorias.




1.4 TEORIAS BASICAS QUE DESCRIBEN A LA FORMACION DE LA JUNTA

ADHESIVA.

1.4.1 ADSORCION FISICA.
.
Las fuerzas de atraccisn debidas a la adsorcidn fisica se
llaman secundarias o de Van Der Walls, las cuales incluyen
moléculas con dipolos permanentes, dipolos inducidos por dipeolos
permanentes en las moléculas adyacentes, conocidas como fuerzas de
Debye y, finalmente, las fuerzas de dispersién que estan presentes
en cualquier molécula. Las fuerzas de dispersiéon son dipoloes
producidos por el movimiente de los electrones dentro de la
molécula y son independienies de la polaridad. Estas fuerzas son
suficientes para producir enlaces mis fuertes que la fuerza
cohesiva de muchos materiales utilizados como adhesivos. Eley,
ostima que el valor tedrico de la fuerza necesaria para arrancar
una molécula de la superficie es aproximadamente de 4000 Kgrcm™2

Cref.2).

1.4.2 QUINIADSORCION.

Representa la formacion de enlaces primarios complejos muy

rigidos. Dichos enlaces son mas fuertes y direccionales que los de

Van der VWalls., aumentando la resistencia mecinica del &rea unida.



Por supuesto, puede darse el caso de que se produzcan cambios
quimicos en la interfase, pero éste hecho en si mismo no prueba
Que haya alguna contribucion positiva a la resistencia mecanica de
la union. Si se considera que se establecen puentes de hidrogenc
entre el adsorbato y el adsorbente, se tiene un ejemplo de esta

tecria.

1.4.3 ENERGIA SUPERFICIAL.

Esta teoria supone que la ruptura de una junta adhesiva se

efectia a lo large de la interfase Cref. 3. .

Fundamentalmente considera el cambio de energia que sufre la
Junta adhesiva antes y después de realizarse la ruptura de la
misma, Si tenemos que G._. et la energia superificial de la junta
adhesiva y que G‘ Y 0. son las energias superficiales de la
interfase adherente-aire y adhesivo-aire, por supuesto formada
despuées de 1a ruptura, tenemos que el cambio de energia

superficial C(W> del sistema es:

WeG -6 -G .....0..0000n ec.C(®
[ L §

El trabajo efectuado en romper la junta adhesiva se supone
que wi igual a la ecuacion anterior., perc es muy dificil de
corroborar porque hinguno de los valores, 0.. G. y O._. . son
medibles. Sin enbargo., se cree, que la ec.CW) tiene un valor entre

100 y 1000 erg-ca”2. Un valor cercanc al limite inferior se



obtiene cuando se introduce 1a hipdtesis de que la energia libre
superficial del .dhcuvo(G.) &8s igual a la tensidén superficial del

mi amo cg.). dando como resultade la ecuacidén de mojado de Young.

En adhesién, la regla de las snergias superfictales para que
un liquido moje y se extienda scobre una superficie sélida, es que
ia tensiédn superficial (g‘) del sdlido debe ser mayor Qque la
Ltensidén superficial CQ‘D del adhesivo:

9,9

Esta condicion es facilmente aplicada en el caso de solidos
polares como son los metales. &xidos metslicos y sales metdlicas
que tienen una energia libre superficial entre 100 y 300 erg/cm~2
Cref.42, Lon liquidos organicos y el agua tienen una tensién
superficial menor a 100 erg-ce”2, estando incluidas dentro de los
liquidos organicos las resinas termoplésticas fundidas, come el
polietileno y otros azdhesives termoplésticos, que pueden formar
buena unién con sélidos polares Cref.4). En la tabla 1-1 ze anotan

algunas energias superficiales en forma relativa.

10



TABLA 1-1. Energia superficial relativa de algunos materiales.

MATERI AL ENERGI A SUPERFICIAL
Didos Metallcos. ... ..., mﬁy alta
Dacroén............... P muy alta.
ACTAl1COS. L. e alta.

Cioruro de polivinilo........... «....media,
Folietileno........... e ...media baja.
B O I I baja.
Telflodn. . ... e e e muy baja.

En el caso de adhesivos que uniran materiales a base de
resinas sintéticas, se sigue el mismo criterio Cg- > g‘). es
decir, el polietilenc debera utilizarse fundido como adhesive para
que moje superficies qQue tengan mayor energia superficial que el
mismo, como en el caso de los sustrates a base de resinas epéxicas
curadas Cref.5). En el caso {nverso, se necesita un tratamiento
superficial, como es la oxidacion, a la superficie sdédlida del
polietilenc para aumentar su contenido energético y asi poder ser
moiado por un adhesivo eapéxico. A pesar de que el criterio de las
Iuperficies energéticas explicann la habilidad del mojado ¥y
witeendide aubre €1 adherente, #sto no implica que la adsorcidn y

adhesion resulten satisfactorias.

11



1.4.4 RUGOSIDAD.

Se establece que la adhesién es debida a la rugosidad
inherente a todas las superficies. Las fuerzas molecular=s de
atracelén ocasionan que un adhesivo moje y se extienda en una
superficie, pero una vez que éstas han sido alcanzadas, el
aparejamiento mecsnico entre el adhesive y la rugosidad inherente
del sustrato es mis que suficiente para mantener la fuerza de la

unién,

Si hubiese un perfecto acoplamiento entre el adhesivo y el
adherente, la versién mecsnica de la adhesidn podria quizas, ser
aceptada. Sin embargo, la rugesidad superficial tiene factores
limitantes como son las burbujas de gas atrapadas. Puesto gque no
os factible de preparar un enlace en el vacio, la rugesidad se
hace {ndeseable, ya que con ello implica vacios inherentes que
originan un mojado {ncompleto. Por otra parte, la rugosidad
superficial contiene una mayor area de contacto en que las fuerzas
de Van der Walls pueden operar. Esto se consideraria como un
factor bené#fico a la resisiencia de la unién, como se demuestra en
la tabla 1-2, en que un aumento en la rugosidad aumenta la fuerza
de pelado, la cual se define como la fuerza nNecesarla para retirar

o limpiar materiales agherentes ue Una superficie solida.

ie



TABLA 1 -2, Efecto de la rﬁgosxdad en la superficie del niquel

en la prueba del pelado.

RUGOSIDAD, mtcras. FUERZA DEL PELADO,gr.
4.25 0
5.00 ’ 0
6. 25 105
11.25 1?5
15. 00 . 180
19.25 250

ancho de la unién: 15,875 mm.
1.4.5 TEORIA DE LA DIFUSION.

Propuesta por Voyutskii vy sus col aboradores Cref. 7).
Establece que la resistencia de la unidn se determina Cen los
polimeros) por la difusion de noléculas organicas a través de la
itnterfase. Por lo que los materiales organicos utilizados como
adhesivos deben ser compatibles, en terminos de difusién y
miscibilidad, con muchos adherentes orginicos.

1.4.6 VARIABLES IMPORTANTES.

A Energia mecénica.- Si supohemos que el tLtrabajo wmecénico

13



utilizado en aplicar el adhesivo sobre la superficie del sustratc
podria desplazar cualquier c¢ontaminante Qque se encontrara,
entonces habria de considerar a este tipo de energ{a como una

variable importante.

B> Calor y Presién. - El calor aumenta la habilidad del adhesivo a
absorberse, disolverse, dispersarse o desorber impurezas, y a
disminuir la viscosidad del adhesive mejorande la capacidad del
mojado y asi ser adsorbido en el adherente. También aumenta la
velocidad de reaccién, de las posibles reacciones quimicas en el
adhesivo o entre el reforzante y el sustrate. La presiodn, junte

con el calor, ayudan al mojado y extendido de adhesivos muy

viscosos.

1.5 CURADO.

Los adhesivos se deben aplicar al sustrate en una forma

llquida de preferencia, para jue mojen completamente la superf:..e

Yy no deje espacios vacf{os, aun siendo la superficie muy azpera. En
consecuencia, el adhesivo depe Lener una viscosidad baja al zer

aplicado.

Sin embargo, para que @l adhesivo desarrolle una rfuerza <=

cohesion alta, éste debe ser curado, es decir, convertide en una

pelicula sélida,

14



La %ransicion de 1iguido a solido puewe jl=wvarse a cabe por

uno. « tomblnacidn de los siguientes Lres necanrismoes:

LIBERACION DEL SOLVENTE.

i el adhesivo se encuentra formando una red entonces, se
sale, que contiene una mezcla de agua o solven.es organicos, los
cuales tienen la funcién de bajar la viscosidad, lo suficiente
para alcanzar un buen mojado del sustrato, logradso ¢sto deben de
ser desalojados. Los sustratos porosos, como ¢l papel, admiten que
#stes liguidos se salgan de la interfase adherense-adhesivo, pero
€1 ambos sustratos son 1mpermeables es necesario avaporar el agua

© el solvente antes de unir los dos materiales. con lo cual

dentro de las lineas de ensamble se retardara la produccién.

ENFRIADO DE UM FUNDIDO CALIENTE.

En éste Lipo de sistema, un adhesive polimerice fundido se
2nfrias por debajo de st punto de fusidédn para fermar un sélido. E}
calentament o debe dar por resultado una alta f.uidez, suficiente.

como para legrar un mojado exitoso.

CURALO POR PEACCION QUIMICA,
Ezte sistema ha alcanzado el mas rapido progreso tacnolegico.
Tz 1a% rezinas termoestables caen dentro de ezta categoria. La

resina es aplicada en forma de monomero, © semipolimerizado, para

15



formar posteriormente una red tridimensional durante el curade El
proceso, Lipico de los adhesivos epdxicos, para la formacidn de la
estructura tridimensional necesita que las moléculas reaccionen
entre si por sl uso, © de un agente curante, © de un catalizador.
Los agentes curantes pasan a formar parte de la estructura, a
diferencia de los catalizadores que no forman parte significante

de la pelicula adhesiva final, como se muestra en la fig. 1-2.
Fig.1-2.

“~- mTAg.n!.. curante

]
»i° ‘N a
™~ "\Lo EEee—
[«} ’_f ~
némera

Estructura

tridimensional

~
Sl

SIPNEER--JN

Mondmer o Catalizador Estructura Catali-

tridimensional zador



1.8 FACTORES QUE AFELTAN LA JUNTA ADHESIVA.

1.6.1 DESORCION DEL ADHESIVO POR EL AGUA.

La desorcién del adhesivo por el agua puede ocurrir por
cualquiera de #stos mecanismos:
A) El adhesivo puede absorber el agua para despuss difundirse a
través del adhesivo hasta la interfase, en donde el fenémeno de
desorcion se efectia. O
B> El agua puede difundirse a lo largo de la interfase
adhesivo-adherente; se ha demostrado que la difusién del agua
a lo largo de la interfase en una resina epoxica unida a vidrio se
efectUa 450 veces mias raplido, que la difusién a travées de la

resina misma.

Las evidencias que soportan el mecanismo de desorcidn son:
a) Los datos de calores de inmersién reportades . han demostrado
que el agua desarrolla un trabajo de adherencia mis grande para
sélidos polares que el realizado en liquidos como: propanol.
acetona vy benceno.
b> En la adsorciédn de mezclas de liquidos, el efecto desorbente
del agua es el factor dominante.

¢ Experimentcs que utilizan técnicas de analisis de evaporacién.

1?



1.6.2 ESFUERZOS INTERNOS EN LA INTERFASE.

Se ha demostrade que los esfuerzos internos en la interfase
originados por la discontinuidad de fases., la dilatacien y la
corrosién, principalmente, son una de las causas que originan la

ruptura de la junta adhesiva.
DISCONTINUIDAD DE FASE.

La discontinuidad de las fases es el factor principal que
introduce esfuerzos internos dentro de la interfase, y casi
siempre estin presentes en toda Jjunta adhesiva, ya que
generalmente existen diferencias entre la naturaleza del adhesivo
y la del adherents. Un adherente que tenga un médulo de elongacion
alto. junto a un adhesivo que tenga diferencias en el coeficiente
de expansién, provecard la creacién de esfuerzos internos &n la

interfase durante cualquier aumentc de la temperatura.
DILATACION.

Otro de los factores que originan esfuerzos internos en la
interfase es el dilatamiento debido a '.a. absorcion de algun
liquido. Los adhesives, normalmente organicos © Semiorganices.
pueden ser sensibles a los solventes organicos U acuosos.

Cuslquier absorcién ocasionars hichamientos, mientras que sl

18



adherente permanecera tnalterable en el caso de que sea metalico o©
ceramico, presentando al mismo tiempo el efecto de la

discontinuidad de fases.

CORROSI ON.

La corrosion del adherente por el adhesiveo es una posibilidad
que hay que tomar en cuenta, ya que no es posible predecirla por
algun tipo de prueba especial. Es por ello que la corrosisn debe
ser admitida como una posibtlidad, aun en los enlaces bien
preparados. Sin embargo, puede decirse que la corrosion del
adherente por el adhesivo y- o el medic ambiente que los rodea,
ocurre solamente después que el adhesive ha sido desorbido., es
decir, que la corrosion se efectUa en los sitios desalcjados por
el adhesivo. Un adhesive quimiadsorbide podria proteger a la
superficie del adherente  del ataque corrosive del medio

circundante.
1.8.3 TRATAMIENTO SUPERFICIAL.

El tratamiento auperficial del! adherente antes de aplicar el
adhesivo tiene nmucha 1mportancia en la formacién de juntas
adhesivas adecuadas.

Le acuerdo con la teoria de Energia superficial, se dice que

€l tratamiento superficial es capaz de wodificar la naturaleza



basica del adherente, oxidandola quimicamente, dando cons

resultado una superficie con mavor contenido energético.

Existen diversos tipos de tratamientos superficiiales como es
el desengrasado, pulido, 11jado, decapado 4cido, soplet=zads con
arena o vapor, que persiguen uno o varios de los siguUientes
objetivos:

a) Remover el polvo, escamas, suciedad y liquidos gque puedan
atrapar el aire, o evitar que el adhesivo tenga un contacto intimo
con la superficie del adherente.

b) Hacer 4aspera la superficie para darle una mayor area de
contacto al adhesive y asi tener un mayor enclavamiento con el
sustrato.

¢ Lo contrario, allanar o alisar las superficies &speraz rpara
llevarlas a un contacte mas intimo.

dd Sellar la superficie, haciendo un tapédn en los grandes foros,
que de otra manera sazarlan al adhesivo fuera de la i1nterfase,
también para darle cuerpo a la superficie y que el adhesivo ro
panetlre demasiado rapido.

a) Pécubrlrla con uUna capa ligante, firme e inerte, por ejemplo,
un oxide Coxidaciéen del sustrato por tratamiento quimicod,

> Disolver de la superficie cualquier compuestc organico, aceits.
mezcla de plastificanties, lubricantes de meldeo, etc., Qque [=5

falte integridad mecanica o atraccion por el adhesivo.

ao



g> Para secar la superficie, no séle para remover las capas
gruesas de agua, sino también para remover, tanto comc sea
posible, cualquier pelicula de liquido adsorbida.

hd Para galvanizar la superficie y de ésta manera recubrirla con

un metal que tenga mayor atraccion por el adhesivo.

Después de cualquier tratamiento quimice es convenients
enjuagar la superficie cujdadosamente, para eliminar cualquier

sustancia residual corrosiva, o sales insclubles.

A pesar de que ésta lista es grande, queda claro que solo
algunos puntos se alcanzaran dependiendo del tipo de tratamiento
empl eado, ya sea quimico y/o mecanico. Los objetivos necesarios
dependeran del sustrato, del adhesivo, del comportamiento de 1la

junta que se desea en el servicio, de los ciclos contaminantes.

Los metales pueden presentar tres complicaciones adicicnal es:
1> Las superficies de bases metilicas rapidamente se recubren de
6xidos. los que algunas veces estan demasiado flojos o© son
demasiado inestables quimicamente para ser ligados.

2) Algunas veces sSerid necesaric que sean protegidos o inhibidos en
contra de la corrosion producida por el adhesivo, el agua o de
otres vapores que lo rodean.

3 los sustratos de metales delgados pueden doblarse, por lo que

os importante la resistencia a la exfoliacion.



Para los metales relativamente inertes, como el acero
inoxidable y el titanio, que no presentan problemas de oxidacion,
el desengrasado seguido de uUn sopleteado con arena., o vapol ,
puede ser suficiente; con los sustratos metalicos
que rapidamente forman oéxidos, la cuestién es formar en su
superficie un é6xido que lije fuerte , sea inerte a la hidratacién ’
Yy al ataque corresive. En la tabla 1-3, se presenta una lista de

sustratos y el tratamiento quimico y/ mecanico.
1.7 DISENO DE UNIONES ADHESIVAS.

El diseflo de las uniones adhesivas debe ser considerade
conjuntamente con los demas factores que 1nfluyen en la
resistencia de la junta, tanto del miembro estructural come del
adhesivo mismo, y esta {ntimamente relacionado con la tensién que
seguramente encontrarad la unién en el servicio. Puede ser simple o
complicado, dependiendo de la funcién del adhesivo, por ejemplo:
en el caso de una etiqueta. €l disefio de la junta es muy sinple,
pero no sucede lo mismo en las uniones adhesivas, deben ser
diseffadas con los siguientes principios generales:
1> Asegurar una distribucién uniforme de los esfuerzos en toda al
Area de contacto.
2> Reducir al minimo las concentraciones de esfuerzos scbre los
extremos de la linea del adhesivo.

3) Hacer trabajar al adhesivo en la direccién del esfuerzo masximo.



TABLA 1-3. TRATAMIENTO SUPERFICIAL.

SUSTRATO

Acero,bajo en C.

Acero inoxidable.

Aluminio

Bronce

Cobre

2ine

Magnesio

Plasticos
Termoestables
Epoxi

Teflon

TRATAMIENTO MECANICO

Lijado, arena.

Li jado, arena;seguido

de decapado con agua

fuerte.

Lijado, arena. Limpiar

con MEC, arena y en--

guaje en MEC.
Lijado, arena; decapa-

do con agua fuerte.

Li jado, arena.

Li jado, arena.

Li jado, arena; tallar

con cepillo de alambre.

Arenado.

Ligero sopleteado con
arend.

TRAT. QUIMICO
Enguaje con acido

o alcali.
Limptar con acido
o &)cali a 18S0°F,

Limpiar con per-

cloroetileno.

Persulfatoc de amo-

nio, limpiar con

percloroetilenc.

Acido picrico o
persulf. de amon.

Limpiar con &cido,

Limpiar con &lcali
enguagar, limpiar

con &cido picrico,
eng. ;alcali eng.con

agua.

Lavar con unc de
sSus solventes.

Procesc sodio-nafta
lenctetrahidrofura-



4) Proveer de una &rea mixima de unién.
5> Hacer la capa del adhesivo 1o mis uniforme posible.

8) Mantener una capa delgada y continua del adhesivo.

Es esencial para cualquier anilisis estructural, reducir los
principios del diseMo de uniocnes a tres tipos basicos.
15 Unidn por traslape.- Que tiene un amplio uso y existe una gran
cantidad de estudios tedricos sobre el efecto del traslape; se
comporta bien frente a esfuerzos cortantes.
2> Unién a tope.- Aumenta su resistencia con el area de la
superficie Gtil de la interfase, y se emplea en piezas sometidas a
esfuerzos de tLracciédn o compresiédn, pero son sensibles a rotura
por exfoliacién a lo largo de la linea de interfase.
3> Unién biselada.- Posee caracteristicas de los dos tipos de
unicnes anteriores.

Fig.1-3. TIPOS BASICOS EN EL DISERO DE UNIONES.

TRASLAPE. SIMPLE UNION A TOPE UNION EN BISEL

A

I




La elecciédn de un disefo de unién es en gran parte cuestion
de experiencia. Como las uniones se hallan expuestas a una
combinacién de esfuerzos, el proyectista tendrd que tomarlos en
cuenta. El tipo de unién més comGn es el de traslape simple. que
tiene la tendencia de sujetar al adhesivo a esfuerzos de tensién
en las extremidades del traslape conforme se carga la unién. Los
puntos donde se concentran los esfuerzos se observan en la
rig.1-4.

Fig. 1-4.DISTRIBUCION DE ESFUERZOS EN UN IMAN DE TRASLAPE.

b

La resistencia de una unién de traslape a los esfuerzos
cortantes, es directamente proporcional a la anchura de la junta.
También se aumenta la resistencia del traslape con el tamafio del
sobrelapado, La relacién del espesor y socbrelapado con la

resistencia de la junta fué analizada por De Bruyne (ref.8).



Los esfuerzos que soporta la unién a tope. bajo traccidén es

bastante semsjante a los que soporta un ensayc de traccién
convensional, el cual suministra esencialmente informacidn sobre
la fuerza de cohesién del adhesivo. El espesor Sptimo de la capa
de adhesivo es, en clertos cascs decisivo para obtener la mixima
resistencia en la uniodn. La tedria elastica llega a la conclusisn
de que las capas gruesas deberian de ser mis resistentes que las

delgadas, en tanto que la experiencia demuestra lo contrario.

Hay una gran cantidad de disefios de uniones que pueden ser
adaptados a problemas especificos, de la cual Se muestra un grupo.

Fig.1-%. DISENO DE UNION.

T T I —3 %

REGULAR TRABILLA MEDIO TRASLAPE
BUENA DOBLE TRABILLA REGULAR.

==

MUY BUENA DOBLE TRABILLA RANURADA.
. 3 f ) — dyE:
N

MUY BUENA NUY BUENA. BUENA.




La junta biselada, que es la mis eficiente permite una
distribucion de eszfuerzos bastante uniforme sobre el area total de
l1a unién, eliminande las concentracicnes de esfuerzos que se
presentan en la unién de traslape. La junta de traslape
achaflanado también tiene una buena distribucion de tensiones.

La f1g.1-8 presenta diverscos diseNos de Angulos de unién
evaluados por su resistencia al despegue. Cada disefio se analiza
por su efectividad en contra de tensiones aplicadas en cuatro
direcciones. Cuandc se ligen secciones pesadas, las partes deben
disefarse de tal manera que e)l adhesivo sea resistente a los
esfuerzos cortantes dque generalmente se encuentran presentes.
Siempre que sea posible, las tensiones de despegue deben de
evitarse o minimizarse en el disefo de uniones. Las uniocnes
angulares, tales como las esquinas, también estan sujetas a
esfuerzos de exfoliacion y despegus. Los diseffos que se observan
en la fig.1-7 describen como se pueden reforzar las esguinas para

mejorar su resistencia y durabilidad en el servicio.

Fig.1-6 ANGULOS DE UNION. Fi1g.1-7 UNION EN ESQUINA.
P[O:BRE POBRE. REGULAR
REGULAR I:

PREFERIDA.




La Junta plana de varillas sdélidas redondas, puede ser

afectada por los esfuerzos de despegue. Con el objeto de me)orar
el comportamiento de este tipe de unién, se recomiendan leos

disefics mostrados en la fig. 1-8.

Fig. 1-8. UNION DE VARILLAS SOLIDAS.

N

g

A B

Finalmente, las uniones cilindricas o tubulares tienen areas
de contacto limitadas, a menos gque se disefen con paredes gruesas
Yy pesadas. En este casco, la resistencia de la unién puede

mejorarse maquinando una &rea de ligadura mis adecuada utilizando
diseBos adecuados © similares a2 los que se nmuestiran en la fig.
1-9.

Fig. 1-9.UNION PARA FORMAS TUBULARES.
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En este tipo de unién debe haber un espacio libre para el
adhesivo. Con algunos diseNos pueden requerirse adhesivos de alto
contenido en sélidos, o adhesivos para unién entre superficlies

separadas.

Existen una infinidad de materiales con propi edades
adhesivas, que tienen una amplia aplicacién en 1la industria
quimica para la fabricacién de adhesives, los cuales pueden ser de

origen natural o sintéticos.

La formaciédn de adhesivos son combinaciones de materiales
sintéticos con naturales, esto se hace con el objeto de aprovechar
las propiedades de cada material. Para tener un pancrama mis
amplic se ha realizado una clasificacién en base a la naturaleza

del componente principal.

r — Mamiferos
Adhesi vos Peces
Clasificacion Proteinicos: Zangre,Caseina
de los adhes. Materfias Ad. Vegetales: J Harina de soya
segun la na- Naturales Almidén,Extrinas
turaleza del =Ad Bitumino-
comp. princ. SOSs: Asfalto
Materias Ad. a base Res. Termoestables
p=3% nLﬂ.lcas< de resinas Res. Termoplasticas
sinteticas Elastomeros.
L. -




En nuestro caso nos ocuparemos de los adhesivos epdxicos gue
estan basados en resinas epdxicas, las cuales pertenecen a la

clasificaciéon de materiales Ltermoestables.

ADHESIVOS A BASE DE RESINAS TERMOESTABLES.

Los adhesivos a base de resinas termoestables son aquellos
que experimentan una transformacién fisica y quimica irreversible.
Generalmente se elaboran por polimeros de condensacién. siendo los
mis comunes:
~ Adhesivos de urea y formaldehido.
~ Adhesivos de melamina formaldehido.

-~ Adhesivos de fencl formaldehido.
~ Adhesivos de resinas epéxicas.

- Adhesivos de resinas de furano.

ADHESIVOS DE RESINAS EPOXICAS.

Los adhesivos desarrollados a base de resinas epdxicas, se
caracterizan por su adhesividad universal a casi todos los
sustratos., En estado no endurecido, la estructura quimica se
caracteriza por el grupo epdxico, por lo regular se fabrican a
partar de la reaccién entre la Epiclorohidrina y el Bisfenol A,

En capitulos posteriores daremos a conocer las propledades y

caracteristicas de los adhesivos epoxicos.



CAPITULO



ADHESI VOS EPOXICOS

Un adhesivo epéxdco esta constituido por un liquide, ¢ un
s6lido fundible, que contiene grupes epéxicos C(resinasd) mis una
serie de conpusstos modificantes Ccargas. diluyentes,
flexibilizantes, etc.D) y un agente curante, que contiene grupos
funcionales con los qua pusden cosbinarse para formar un sélido
fuerte.Generslmentie, son bien formulados, por 1o que unen una gran
variedad de sustratos como: metales., plasticos, concreto,
ceramica, etc., esto es debido a su habilidad de mojado y
penetracién, a su baja viscosidad, y a la presencia de grupos
altamente polares en las moléculas, provocando un contacto intimo

entre el adherente y el sustrato.

Cuande la resina es adecudamente preparada y aplicada, la
fuerza cohesiva dentro del adhesivo curado es alta, la achesién a
los materiales tan buena, que con frecuencia la falla adhesiva
ocurre en uno de los adherentes; esto sucede en uniones con
netales de espesor delgado. plasticos, vidrios, concreto y madera,
on cambio, con adherentes metilicos gruesos, y una superficie bien
preparada, la fuerza de cchesién es menor que la adhesiva,

convirtiéndose en el factor limitante.

lLas resinas epdxicas curadas nc desarocllan subproductos,

tienen baja contraccién y alta adherencia, lo cual reduce 1la



probabilidad de crear poreosidad dentro del adhesivo que
perjudicaria la resistencia de la junta, as{ como, los solventes y
humedad ocasicnan corrosién en los sustratos metalicos; por lo que
se recomi enda un adhesivo epédxico para uniones de metales, vidrio,
Yy cualquier adherente impermeable, ya que no liberan soclventes
volatiles y tampoco agua, Ademas mantienen mejor su forma bajo

tensiocnes prolongadas.

Los adhesivos ep&xicos son insensibles a la humedad, su
resistencia a los sclventes es sorprendente y éla la razén de su
rapido avance en el campoc de los recubrimientos., ademds son
barreras efectivas al calor y a la corriente eléctrica.La razén
de éste crecimiento se debe a su gran compatibilidad con muchos
modificadores, los cuales les permiten ser formulados para un gran
campo de aplicaciones. Los adhesivos epéxicos no modificados, es
decir, la resina unicamente cura en estado duro y guebradizo con
lo cual restringe utilidad, es por esto que gensralmente son
modificados o curados.la modificacién puede llevarse a cabo para

@S caracter{sticas de la resina epdxica, las

obtener difer
cuales se manifestaran con la adicién de algan reactivo como por
ejenplo: Reactivo halogenado con el que resulta una resina
autoestingible al contacto con la flama, teniendo alta densidad y
costo elevadc;con ingredientes multifuncionales se obtienen
resinas con tres o cuatro grupos epéxicos que originan un mayor

entrecruzamiento durante el curado., pero reducen la resistencis al



impacto; utilizando reactives cicloalifaticos producen buenas
propiedades conductoras, pero reducen la capacidad de la resina de

ser curadas a temperatura ambiente.

Cada resina epéxica curada de manera diferente ocupa un
lugar especifico dentro del campo de los adhesivos, utilizando de

esta manera sus ventajas y caracteristicas.

Aparte del agente curante que se afade a la resina epédxica,
se pueden agregar una gran cantidad de compuestes que alteran
favorable o desfavorablemente las propledades que se obtendrian de
utilizar solo la resina y el agente de curado; a #stos compuestos
generalmente se les llama modificadores, los cuales se agrupan en:
~ Cargas.
~ Flexibilizantes y Plastisantes.

~ Diluyentes.

Las resinas epdxicas pusden ser preparadas por dos metéddos
diferentes:

El primero consiste en hacer reaccionar una sustancia que ya
contenga un grupo epoxi tal como la epiclorohidrina, con una
sustancia que posea atémos de hidrégene reemplazables. El segunde
utiliza un &cido peracético para efectuar la epoxidacion de un
compuestio olefinico. El produclo del primer metddo es un compuesto

de glicidil, que en los casos mis importantes es glicidil éter,



amina o #ster; los glizidil &teres incluyen las rezinas epoxXicas

tipo bisfenol A

Actualmente las resinaz epdxicas Son  preparadas por la

reaccién del Bisfenol A con la Epiclorohidrina, que son las

llamadas tipo Bisfenol A, utilizadas en el campo de la adherencia.
2.1 OBTENCION

Las principales naterias primas, necesarias para l1a
produczidn de la resina epdxica es el Bisfenol Ay la

Epiclorochidrina.

El bisfenocl A o 2.2-bis (4-hidroxifenildpropano, se conoce

as! porque se ferma de 2 moles de fenol y 1 mol de acetona.

REACCION:

2¢-0H + CH-C-Ch——HO-P-C -@-oH
O

FENOL ACETONA BISFENOL A

Aungque teor icamente se necesita una propoercion de reactives

de 2:1, se obtisne un mayor rendimiento de Bisfensl A, S1 un



exceso de fenol esti presente en la reaccidn, la proporcion optima

es de 4:1.

PROCEDI EMI ENTO:

El fenol y la acetona son mezclados y calentados a 50'C, HCl
Ccatalizador) es burbujeadc en la mezcla por B hrs., debe
mantenerse constante la teaperatura abajo de 70'C para evitar la
formacién de productos isoméricos. El Bisfenol A precipitado, se
lava con tolueno para eliminar todo el fencl que no reaccione y
después se filtra. El producto se recristaliza de una solucién de

etanol acuocso. El mecanismo es:
H
o

cg- s iy E-cn Syc ¢ -cn My
© OH OH
PH O
& 2 CHy
— [HGC-CH [ HC-C-CH -_g&.m;é-c‘:-gs-ou
*"3“1 * CH,

EPICLOROHI DRINA:
La Epiclorohidrina o 1-cloro.2,3-epoxipropanc. se obtiene
como producto intermedio de la preparacion del glicerol, el cual

se puede obtener por cloracioén, se clora on caliente el propilenc



para dar cloruroc alllico:
CHg CH-CH, + ClL——CHz CH-CH7Cl +H,0

Una mezcla de propilenoc y cloro (4:1) es calentado a 500°'C y
2 atm. de presién; bajo estas condiciones se efectta
principal mente una reaccidn de sustitucidn por radicales libres.
el cloruro de alilo es tratado con &cido hipocloroso a 30°C para
dar el producto de adicién, diclorohidrina, la mezcla reaccionante

se separa en 2 fases, se eoxtrae la acuosa, dejando la orginica que

es agitada con cal apagada con lo que resulta la Epiclorohidrina.

PREPARACION DE LA RESINA:
Para la preparacién de la resina epédxica liquida:

Una mezcla de Bisfencl A y Eplclorohidrina €1:4), es calentada a
80°'C con agitacién, NaOH (2 moles/mol de Bisfenol A se affade
lentamente a una velocidad tal que la mezcla permanezca neutra, la
reaccion es exotérmica, por lo que necesita un sistema de
enfriamientoe para mantener la temperatura a 80'C. El@ exceso de
Epiclorohidrina se elimina por destilacion a baja presién, el
residuo consiste en la resina mezclada con NaCl, éste es filtrado
en una mezcla de toluenc, el cual sé elimina por destilacion al
vacio y la resina es calentada a 150°C y 5§ mmHg. para eliminar las
trazas de materia volatil, finalmente l1a resina es clarificada al

pasarla por un filtro fino.



REACCION:
Chy
CI-CHy GH-CH, HO- @- C- - OH
o CH,

EPICLOROHIDRINA BISFENOL A
L |
c ch
c\u;/cu—cn;&o—gb-g—;b-o-cu,-cu-cu&o-gzﬁ-g ¢-o-cu,-c\uc->/cu1
(o CH, Ch,

RESINA EPOXICA TIPO BISFENOL A

2.2 AGENTES CURANTES.

La resina epéxica producida por el metdde anterior no puede.
ser polimerizada a una velocidad razonable por calor Gnicamente,
aun calentandola a 200°C el efecto es muy pequelo; el adhesivo
debe ser convertide (polimerizadod de un estado liquide a sdélido
duro por la adicién de compuestos reactivos conocidos como agentes
curantes. Los cuales pueden ser un verdaderc cataljizador, que
induzca la polimerizacién en la resina epéxica, © un compueste que
participa directamente en la reacciédn, pasande a formar parte de

la estructura tridimensional.



La proporeidn del agemte curante es una cantidad arbitraria,
que dependerid de lo exigido por el adhesivo. En las aplicaciones
adhesivas, sus propledades y caracteristicas serdn el resultado
del agente curante utilizado. La seleccidn de un agente curante

apropiado es tan importante como elegir la propia resina,

El tipo de agente curante determinarsd la velocidad de
reactividad, grado exotérmico, viscosidad de formulaci®dn, tiempo
de gelificacién y el calor requerido durante el ciclo de curado.
Ademds de tecnicas de aplicacidn, el tiempo de moldeo y las
propledades deseadas de funcionamiento en los adhesivos deben
considerarse cuando se escoja el mismo. Ademds determina el tipo
de uniopes quimicas formadas y el grado de enlace que ocurre en
las resipas curadas. Estos factores de hecho afectan la
resistencia quimica, las propiedades fisicas y eléciricas, asi
camo la resistencia calorifica del adhesivo. Los tipos de agentes
curantes han crecido rapida y continuamente, es por esta razén que
se realizard una breve descripcién de algunos compuestos de curado

para auxiliar en la seleccion del mismo.
POLY SULFUROS.

Un ejemplo tipico de polisulfuros y la secuencia de reaccion

con grupos epédxicos se muestra a continuaclén: MERCAPTANOS:
HS-A-SH+ RN-HS-A-S + RN+ c{gj»u-.m-s-q:;cu» RN
Az (G, 06,1 OG HSS),

»




La reaccién entre el mercaptanc y el grupo epédxico transcurre
a tenperatura ambiente, sin embargo la introduccidédn de una especie
basica tal como la amina terciaria acelera la reacciédn de curado.
Los polisulfuros son utilizados en una proporcién de 1:1 o menos
con resinas epdxicas. Y pueden ser usados como agentes de
co-curado con aminas aliféticas; estequiométricamente la cantidad
de amina alifitica es de 25 a 50% en pwso por 100 partes de resina

epdxica.

El sistema polisulfuro/epdxico se acelera, con  aminas
tercliarias, obteniéndose flexibilidad y resistencia a la tensidn a
tenmperatura ambiente. El sistema co-curantes aminas/polisulfuro se

desarrolla productivamente a temperaturas elevadas.

AMINAS CICLOALIFATICAS.

Las aminas cicloalifiticas producen resinas curadas mejorandoc
la resistencia térmica y dureza. La temperatura de transicion del
cristal es parecida a la de las aminas arématicas, en donde, el
porcentaje de elongacién es el doble. Porque las aminas
cicloalifaticas son menos reactivas que las poliaminas alifaticas,
$uUs resultados dan un tiempo mayor de vida en .nvasac?o Yy aumenta
el poder de fusion.

POLI ANIDAS,

Las poliamidaz mas utilizadas son productos de condensacién



de la dimerizacién de Acidos grasos y aminas alifaticas, tales
como, la dietilentriamina. Los rangos de pesos moleculares estan
adaptados para convertir a las poliamidas en agentes curantes
vérsatiles, para una gran variedad de aplicaciones en los
adhesivos epaxicos, las cuales reaccionan con el grupo epdxico a

través de los grupos de aminas funcionales no reactivos.

Como resultado de sus pesos moleculares relativamente altos,
la proporcién de poliamtda a epoxi es despreciable a comparacién
con las de bajo pesc molecular. Las poliamidas tienen ventajas de
curado y mejoran la adhesion, sin embargo son muchos mis oscuras
que las poliaminas. Los pesos moleculares de las poliamidas
varian, dando con ello diferentes grados de compatibilidad con las
resinas epéxXicas. Una propiedad éptima de la mezcla
poliamidasepoxi es Qque reaccicna antes de ser aplicada; 1la
reaccion parcial asume una compatibilidad y ésto es conocido como
periodo de induccidn. No obstante, tienen largo tiempoc de
almacenamiento o vida util por lo que el periode de inducciédn es
despreciable. El curado de poliamida pierde su fuerza estructural
rapidamente con el incremento de la temperatura, é¢sto limita el

uso de los adhesives, los cuales no deben estar sujetos a la

REACCI ON:
£ \% ?“
HA-CH CUrNHEC-R-C-NH ) M+ T CH e — A-NR-CH-CH-M-
POLIAMIDA A RES. EPOXI AD. EPOX1CO

40



ANI DOAME NAS.

Son derivados de los Acidos carboxilicos monobasices vy
poliaminas alifaticas. Como las poliamidas, las amidoaminas pueden
ser usadas en un rango 4ptimo come aditivos para realzar las
propledades especificas de la resina epéxica. La reactividad de
las amidoaminas con las epoxi tienen serias ventajas sobre las
aminas alifaticas y poliaminas, la razén de mezclado es mas
conveniente, incrementa la flexibilidad en mayor proporcién que
las poliaminas alifaticas, ademis la viscosidad es baja, asi como
el color con respectc a las polliamidas.

REACCION:

H
R-C-N H~(cm)z-NH-(CH,);m;\tHM — 17
1

AMI DOAMINA RESINA EPOXICA C“‘l

00—

R=C-NH - (Ch)-NH-(CH)-NH-Chy - ¢————
OH

ADHESIVO EPOXICO

AGENTES CATALITICOS.

Los agentes curantes catalfticos, son un grupo de compuestos,
los cuales promueven a los grupos epoxicos para la reaccién de
curado, sin ser consumidos en el proceso., Los sistemas de un

paquete son establexs y pueden ser desarrollados con muchos
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compuestos de este tipo, tales como: los complejos de trifluoruro
de boro. Las aminas terciarias y las sales de aminas tienen vida
util, generalmente, de 2 a 24 hrs. Las catalisis latentes son
activadas por calor y causan la disociacién de la actividad
catalitica por medioc de bloqueo.ia cantidad de catalizador puede
variar de 2 a 10 phr; para determinar la razén de proporcién del
catalizador y resina se evalua dependiendo de las propiedades

maximas del adhesivo.

Por lo general, los agentes curantes cataliticos son:
- Bencildimetilamina CBDMAD.
~ Trifluoruro de boro-monoetilenamina C(BF3, MEA>.
- 2 Metilimidazol C2-MID.

REACCION: Ccon amina terciariad

./“\C/o\ +
RN + - CHas — N Gl e

AMINA TERCIARIA RESINA EPOXICA

0:
0 cul-.gum (:
RyN-CHy-CHaae FrXum

ADHESI VO EPOXICO

ANHI DRI DOS:

Liquidos o sdlidos pueden usarse como agentes curantes para
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las resinas epdxicas. La reactividad de algunos anhidridos con las
epoxi es baja, por lo que usualmente se utiliza una amina
terciaria como catalizador, en una proporcién de 0.5-3% para
acelerar el tiempo de gelificacidn; la cantidad é6ptima depende
generalmente del anhidrido,as{ como la concentracién. las cuales

reducen la temperatura elevada de funcionamiento.

La reactividad de anhidridos con grupos epdxicos es compleja,
puede reaccionar en medics &scidos obtenléndose casi los mismes
ro:ult._-dos que en el caso de las aminas., Comparativamente, los
sistemas de curado con aminas, el curado con anhidridos tiene
mayor resistencia.

REACCION:

ETaPA 1 UN\L

-c‘- — -
i

=0

A OH + -

-N-

0 ?H /o\

C-0-CH; CHmr-  _ Clly —CHw-
C
[}

-N-N

ETAPA 3
o
1
o0 CH~CH-A O\
n o4 1 Ch, —ChAM.
SM0-C € -0-CHy-CH-MA- — s ete.

«C-C-
LI |
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POLI AMINAS AROMATICAS.

Las poliaminas aromaticas son de pesco molecular mas alto en
relacién a su funcionalidad, por 1o que se necesita mayor cantidad
para el curadoc de la resina epoxi, los agentes curantes mas
importantes de éste grupo son:

- Meta—fénilendiamlna.
- 4,4~diaminodifenilmetano.

Las poliaminas aromaticas son menos higréscopicas que las
poliaminas alifaticas y, en condiciones normales, requieren calor
para el curado (mas de 100°C), excepto algunas diaminas aromiticas
en particular, la 4,4-diaminofenilmetano que puede curar a
temperatura ambiente, incorporando junto con la resina y la amina
aproximadamente un 20% de plastisante, como el dibutilftalato, una
pequefia cantidad de un 4cido monocarboxilico, tal come, 4acido
acético, acelerara el curado con poliaminas aromaticas. La
reactividad relativa por orden decreciente de tres poliaminas
aromaticas utilizadas frecuentemente son:

- Meta-fenilendiamina.
- Diamincdifenilmetano.
~ Diaminodifenilsulfona.

REACCION:

OH
OH t/o 1
(ﬁ H,,-\C B ————— oM
Hy ua-CM,,-éH-M
POLIAMINA RESINA ADHESI VO
AROMATICA EPOXICA EPOX1CO
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2.3 CARGAS.

Las cargas son bastante utilizadas en los adhesivos epédxdces,
pueden ser de bafo costo como la arena, oéxido de aluminio, o
costoses como las hojuelas de plata. La razén principal de usar
cargas es la de reducir costos, hay otras razones como es alterar
el estado fisico del adhesivo, aun sin curar, hacléndolo mas
espeso y con ello se crea tixotropla parcial. Las cargas reducen
por desplazamiento, @l encogimiento del adhesivo y al mismo tiempo
aumenta la resistencia de la unién hasta 100%. Ciertas cargas
inorganicas como el 6xido de aluminio, asbesto y silicates,
aumentan la resistencia de la unién y dando al mismo tiempo
estabilidad a altas temperaturas, también pueden aumentar o

disminuir la densidad.

ANadiendo a la resina epoxi microbalones fendlicos, se logra
un adhesivo de baja densidad, pero el mismo volumen de éxido de
fierro aumenta la densidad 3 o 4 veces; se puede reducir el
coeficiente de expansién térmica en un rango amplic de
temperatura, a pesar de todo esto, las propiedades fisicas
disminuyen con la cantidad de carga contanida, por lo que muchas
formulaciones contienen solamente la cantidad de carga necesaria
para, mantener la resistencia de la unién lo suficiente como para
soportar los esfuerzos a los que se someters 1a junta adhesiva. La

resistencia quimica puede ser mejorada por ciertas cargas.,



principalmente los silicatos; el carbonato de calcio en un medio
dcldo, reduce la resistencia quimica notablemente. Controlan las
propiedades eléciricas del adhesivo, las cargas metalicas como el
aluminio, fierrc, cobre, niquel, reducirin el ajislamiento del
epoxi perc, la mica lo aumentara; la resistencia del arco mejorark

con el silicato de circonio.

Ctras propledades que pusden modificarse por medio de cargas
son: color y opacidad, el Liempo de servicio de 1a junta, el
médule y esfuerzo de tensisdn, dureza, resistencia a la abrasidn,
maguinabilidad, etc., las cuales aumentardn o disminuiran de
acuerdo al lipo de carga , volumen y grado utilizado en el

adhesi vo.

Existen por supuesto algunos inconvenientes de utilizar
ciertas cargas, por ejempla: algunas son corresivas para los
metales, otras haran a la junta més sensible a la humedad y pusden
degradar la fuerza cohesiva del adhesivo, 'y algunas otras atacan

quimicamente al adherente,
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CARGAS UTILIZADAS EN ADHESIVOS EPOXICOS

CARGA
Aluminio
Oxido de aluminie
Silicato de aluminio
Trioxido de antimonio
Fibras de asbesto
Sulfato de bario
Carbonato de calcio
Sulfato de calcio
Negro de humo
Cobre
Fibra de vidrio
Grafito
Fierro
Oxido de fierro
Caolin
Plomo
Mica
Plata

2inc

Dioxido de titanioe

Carburc de silicon

GRAV. ESP.
2.7
4.0
3.2
5.7
3.0
4.5
2.7
2.3
1.8
8.0
2.6
@.2
9.0
2.9
2.8
1.2
2.8
10.8

7.1

4.0

2.4
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PROPIEDAD
impacto

Resis. Abrasiva
extendedor
retarda la flama
reforzante
extendedor
extendedor
extendedor
reforzante y color
maquinabllidad
reforzante
lubricidad
resis. abrasiva
magnetismo,color
extendedor
contra radiacion
resis. eléctrica
cond. eléctrica
adherencia vy resis.
corrosiva.

color

resis. abrasiva



2.4 FLEXIBILIZANTES Y PLASTISANTES.

Normalmente los sistemas epdxicos pueden hacerse mas
flexibles, afadiéndoles moléculas de cadenas largas, que pueden
ser no reactivas Cplastisantes) o escasamente reactivas
{flexibilizantes). Las cadenas largas reactivas de los
flexibilizantes le dan (flexibilidad interna a las cadenas
moléculares, mientras los plastisantes no-reactivos, permiten un

resbalamiento entre las moléculas y la distorsién temporal.

Los compuestos de tiocol polisulfuro, son compatibles con las
resinas apéxicas, son polimeros liquidos utilizados como
flexibilizantes incorporandose al adhesivo. al cual se aNKade un
agente curante. Un gran numero de liquidos orginicos de punto de
ebullicién alto, los cuales se clasifican como plastisantes. son
compatibles con las resinas epoxi tipo Bisfenol A, Aunque
sustancialmente inertes. tiensn un efecto flexibilizante menor o
mayor, en proporcidén a la cantidad aNadida y, se utilizan sobre
todo en aplicaciones no  estructurales para aumentar la
resistencia a los esfuerzos de exfoliaciédn. Por ejemplo:

- Polipropilenglicol.
~ Ciclohexanol.

- Diacetona.

~ Fenil Ccellosolved.

- Dibutil ftalato.



2.5 DILUYENTES.

Los diluyentes son utilizados principalmente, para reducir la
viscosidad de un adhesivo epoxi. y pueden ser reactives o no
reactivos. Los diluyentes reactivos son aquellos que quedan
confinados dentro del sistema curado y tienen efectos degradantes
sobre las propledades de la junta. lLos no-reactives, no reaccionan
quimicamente ni con la resina, ni con el agente curante y pueden
alterar seriamente las propledades de la junta. Los diluyentes
pusden utilizarse tambieén para:

Aumentar o disminuir la resistencia al impacto y la flexién,
Aumentar o disminuir la estabilidad del adhesivo curade a
temperaturas altas o bajas.

Mejorar o modificar la resistencia quimica, las propiedades
eléctricas, la resistencia a la flama.

Reducir o aumentar la duracidén de la junta en servicio.

Un diluyente reactivo., es un liquido de baja viscosidad
conteniendo generalmente grupos epoxidos; algunas de las
cicloléfinas epodxidadas con peracido son también utilizadas;
aquellos diluyentes que son diepoxidos tienen solamente un ligero
efecto sobre la resistencia, cuando se aNaden en pequefias
cantidades, pero suficientes para disminuir la viscosidad de los
adhesivos epoxicos; en camblio los monoepdxidos , pueden reductr

mucho la resistencia de la junta a temperaturas elevadas.
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DILUYENTES REACTIVOS VISC.Ccp. a 28'C P.ebull. ('O

Alil glicidil éter 1 184
Butil glicidil eter 3 170
Fenil glicidil éter -] 245
Cresil glicidil eéter 25 265
Alcohol furfural 5 170
Trifenil fosfato 18 260
DILUYENTES NO REACTIVOS P.ebull.C'C

Dibutil ftalato 340

Dioctil ftalato 3868

Bifenil clorinado 300

Polietilen glicol 300

Aceite de pinc 215

Acelte de petrélec

Metil etil cetona 70

Tolueno 110

Xileno 114

2-Nitro propano 120

Dimetil formamida 153

Aleochol butirico . o0



Por otra parte, cuando los agentes curantes no tienen
suficiente vida Gtil con respecto a las resinas, Se recurre a una
separacién fisica deteniendo la produccidn de una parte del
adhesivo, entonces, la fabricacién se llevara acabo con una re=sina
y endurecedor nuevos., listos para formar la pelicula adhesiva
curada con calor y presisn.Cref. 200, La microencapsulacion es una

técnica de separacion.

Los agentes curantes anhidros son para curar a temperatura
elevada, los complejos estanicos clorados a temperatura ambiente y
ambos son endurecedores encapsulados C(Cref.213. Las poliaminas
sncapsul adas pueden ser utilizadas, pero tienen vida tUtil limitada
Cref.22), se encapsulan en forma de gelatina, Ssiempre y cuando

sean insolubles en agua Cref.23).

Otra alternativa es la encapsulacién de la resina, por medio
de reaccicnes superf.clales con complejos de BF’ (ref.24>. La
estabilidad de los acdhesivos se ha lograde a base de rweczinas
encapsul adas Yy con una amina en fase libre Cref . 257,

también se recomiendan los complejos de BF' Cref.26).
Los tiempos de vida Gtil dependen de las condiciones

producidas por el ronpimiento de la capsula de resina, ¥y e.

mazclado de los componentes serd la limitante para esta técnica.
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l.os componentes epédxicos que curan sin la aplicacién de
calor, son requeridos para trabajar en condiciones extremas de
ba jas temperaturas Yy alta humedad. La wefectividad de las
compesiciones epoxi-amina en estas coendicicones, reduciran su
actividad debido a la temperatura, absorcidn de agua y bioxido de
carbono, la absorciédn de cualquiera de elles reduce el grado de
curado ¥y la fuerza de adhesién. La combinacidén de algunos
materiales especiales pretenden dar efectos poco energéticos para
superar las condiciones dificiles en la junta, esta mezcla puede
ser totalmente compleja, por lo tanto la mezcla de endurecedores a
base de poliamina etilenica, dicianidiamina es propuesta para
condiciones extremas (ref.27). Estos problemas afectaran al
adhesivo cuando sea aplicado en sistemas acuosos (ref.28), por lo
que los productos mencionados anteriormente son recomendados para
uso industrial; la absorecidédn de CO. es un factor poco importante.
La absorcién de humedad en climas c4lidos se reducira coen el empleoc
de endurecedores tipo aminico de alto peso molecular, la adicion

de poliaminas alifaticas glicidilicas es conveniente (ref.29).

A les polimercaptanos se les adiciona aceite de pescado,
proporcionandoles algunas caractertisticas para la aplicacién en
condiciones extremas Cref.303. Tales formulaciones deberan ser muy

reactivas, ya que trabajan a bajas temperaturas. por lo Qque

frecuentemente se les adicionan aditivos para acelerar el curado,

sin embargo la temperatura disminuird y, el desplazamiento de agus



por la superficie de la Jjunta responders a este problema. Los
anhidridos fluorados se sugieren para dar buena humectacidn a la
superficie, pero cuando actuan como agentes curantes son

hidrofobos Cref.31).

El requerimiento mAs importante del cual depende la Jjunta
adhesiva es la vida de servicio, la cual debera ser lo
sufiel;ntonnt. grande para los propositos de envasado. La
humedad, temperatura y cargas jusgan una parte importante para la
determinacidén de la misma. Debido a que la durabilidad varia en la
pelicula adhesiva, queda clarc que los esfuerzos soh los causantes
de los posibles cambios en la junta. Para determinar este factor
se utilizaba la técnica del pendulo de torsidn, pero actualmente
Se usa un sistema de absorecidén de energla aplicade con fuerza. Se
ha encontrado que exponiendo un sistema epoxi-poliamidoamina a
alta humedad, resulta una disminucién en o} médulo dinamice
(ref.32), por 1o que a 40°'C se reduce la transicien térmica; estos
efeclos se pueden invertir por deshidratacidn. Efectos similares se
cbservan cuando se combina resina eposxti con  un  material

termopléstico Cref.33).

La durabilidad de las Juntas traslapadas, de un adhesivo
epoxi ~poliamidoamina depende del grado de curado, por lo gue un

excezo de alguno de ellos puede afectar el sistema (ref.34).



A elevadas temperaturas loes polimeres emplezan a ser
susceptibles al desplazamiento. La calda de la junta en los
adhesivos epoxi-nylon muestran las tres etapas clésicas de
decaimiento, en condiciones de fuerza inicial que es
aproxi madamente igual al limite de elasticidad Cref.35). Esto es
otra forma de probar la durabilidad de la junta adhesiva por medio
de sus propiedades de fractura. Ademis se ha experimentado con las
Jjuntas de doble traslape (ref.38), recomendandose que se realicen
con cufias estandarizadas de metal (ref.37). Otra forma de
determinar la vida Gtil del adhesivo es por medio de exposiciones

a alta humedad por 24 horas Cref. 38).

Después de analizar cada componente que interviene en la
elaberacion de un adhesivo epoxico, asl como sus propledades y
condiciones de curado, Se darin a conocer algunas resinas epoxi
comerciales, agentes curantes, cargas y usos, en cada casoc se

observaran sus propiedades y caracteristicas mas scbresalientes.
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2.8 APLICACION DE LOS ADHESIVOS EPOXICOS.

El método para aplicar un adhesive es tan importante como la
eleccién. La capa adhesiva deberd ser aplicada en estado liquido,
formando una capa delgada y uniforme, evitindose la creacién de
burbujas. La configuracién de las partes a ser cublertas por el
adhesivo y la wmecAnica seguida en Jjuntar y curar la resina,
determirs si una linea de produccién es practica. El tamalNo de la
produccidn (ntimero de unidades manipuladas en un cierto tiemps?

controlard la desicién final con respecto al gasto de la linea.

A continuacién se describen brevemente las ventajas Yy
desventajas de los métodos comunes para la aplicacién de
adhesivos, entre 105 que encontramos por:
~ Inmersion.

- Aspersidn.
~ Brocha.
- Rodillos.

= Barril rotatorio.

INMERSION:

Permite wun control scobre el espesor de la pelicula,
asegurandc un total recubrimiento y un bajo consumo de adhesivio;
una vez establecido el equipo., se requiere de un minimo de

supervicién y mantenimiento. Para aquellos materiales en que solo



algunas partes rnecesitan cser sumergidas en el adhesivo, la
inmersién manual generalmente es la mas conveniente y requiere de

poco equipo.

En gran escala, la linea de inmersién puede ser mecanizada y
combinada con la preparacion y curado del adhesive. Esto asegura

una maxima economia y automatizacidn de la operacidn.

ASPERSTON:

Este métode se utiliza cuando se requiere de un recubrimiento
uniforme por parte del adhesivo. Minimiza flexicnes y desgarres
en la junta, asegurando un trabajo de alta calidad y contrel
excelente., Sin embargo, este método requiere mis equipo y mayor

supervision.

Para un completo recubrimiento, las partes deberan rotarse.
Para obtener costos de operaciédn bajos on sistemas de
transmisiones, las pistolas de aire automaticas se utilizan en
conjunte con las unidades de limpieza y curado. Las pistolas de

aire manuales son utilizadas en pequefia escala.

BROCHA:
Es recomendado ocasionalmente en trabajos a pequefia escala.
Se obtienen recubrimientos extremadamente gruesos. Sin embargo,

presentan el inconveniente de que las partes recublertas con la
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brocha facilmente se contaminan.

RODILLOS:
Son ventajosos para grandes Areas planas U objetos
cilindricos. El estampadc es también utilizado en telas cuando sze

desea aplicar el adhesivo unicamente sobre la superficie.

Si se utilizan rodillos de pintura, el adhesivo debera ser lo
sufucuentemente espeso. Se debers tener cuidado en tomar la
cantidad necesaria de adhesive para asegurar un recubrimiento
uniforme. Cuando se trate de columnas o tuberias, el adhesivo se
Puede aplicar por medioc de dos rodillos de fieltro sumergidos en

el adhesivo.

BARRIL ROTATORIO:

En un barril rotatorio se carga tanto el adhesivo. como las
partes que se van a recubrir, Ofrece costos bajos y recubrimientrs
uniformes en materiales muy pequefios. Los materiales ya
recubiertos por el adhesivo pueden ser descargadas en las charelas
de secado o curado, o tanblén se pueden hacer pasar una corriente

de aire caliente a traves del barril.

Las formas geométricas de los materiales que se van a cargar

en el barril, asi como la abrasién durante la aplicacion del

adhesivo por éste metddo, son factores importantes. Las puntas
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agudas y las esquinas de los materiales que se necesitan recubrir,

hacen impracticable éste método,

Ademis de los métodos mencionados anteriormente, existen
también la aplicacién por espatula, que es mis econcmica, pere no
es muy recomendable, ya que el espesor de la pelicula adhesiva no

serd uniforme.

Otros factores que se deben tomar en cuenta son:
- Temperatura ambiente.
- Humedad relativa ambiente.
los cuales influyen directamente en el curado del adhesivo, y por
lo tanto, afectan las propledades finales de 1la junta. Es
conveniente conocer la humedad relativa cuando se realize una
aplicacién., ya que esta relacionada con la temperatura de rocio
del adhesivo, la cual debe cumplir la siguiente regla establecida:
"Toda superficie que este en contaclto con adhesivos epéxicos,
debe estar 3'C arriba del punto de rocio.”
por consiguiente este punto es facil determinarlo debido, a que
existen tablas en la literatura; en donde conociendo la humedad
relativa del material y la temperatura ambiente se determina el

punto de rocio.

For ultimo cabe mencionar, que es también importante el

espesor de la pelicula adhesiva, la cual esta relacionada con la
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temperatura de rocio cuando se encuentra en condiciones de humedad
Y 51 esta seca nos sirve para determinar el rendimiento del
adhesivo, conociendo el % de golidos en volumen y utilizando la
siguiente formula:
Q.4 LS. W
% RENDIMIENTO z--=cmwmceacan

100 € G:P:SD

donde:
S:V = sélidos en volumen.

G:P:S = grosor de la pelicula seca.

Tode lo mencionado con anterioridad, es importante para
conocer ¥ determinar la capaci dad del adhesivo apdxico

seleccionado.



CAPITULO



FRUEBAS A LOS ADHESIVOS EPOXICOS

Las pruebas en la junta adhesiva persiguen dos finalidades:

Determinar el probable comportamiento del adhesivo durante

servicio.

Controlar la calidad del producto.

Por lo que los adhesivos son sometidos a un gran ntrers

pruebas, tanto fisicas como quimicas, las cuales pueden ser:

Viscosjidad.

Tiempo de gelificacién.
Pegagosidad o takin,
Contenido de sélidos.
Contenido de volatiles.
Penetracioén,

Velocidad de curado.
Dureza.

Contenido epdxico.

au

de

Estas son una parte de las multiples pruebas que se as.ican 3

los adhesivos epéxicos.

Muchos de estos métodos han sidoe preparados o adoptasos por

la AMERICAN SOCIETY FCR TESTING AND MATERIALS CASTMD. en s libre

D-14 sobre adhesivos, en donde, se encuentran las especificaciones

de las pruebas,

1.7

lag practicas recomendadas y las definiciines en



forma detallada. Algunas de éstas pruebas pueden ser aplicadas de
forma provechosa practicamente a todos los adhesivos, mientras que

otras son especificas para un determinado tipo de adhesivo.

£stas pruebas son efectuadas por el fabricante y algunas
veces por el usuario, para asegurarse de la calidad del adhesivo.
A continuacién describiremos algunas pruebas de las mencionadas

anteriormente.

3.1 VISCOSIDAD.

Es la propiedad mids importante, la mediclién de ésta e el
método mis conveniente para detectar cambics en la densidad, la
estabilidad y el peso molecular de los adhesivos, asi como la
propiedad de mojado.

Para ensayos de rutina y control de adhesivos sclo son
necesarias cifras comparativas, de aqui que muchos instrumentos no
proporcionan lecturas en unidades de viscosidad absoluta. Se
mencionaran algunos instrusentos de uso general.
ad Viscosimetro de Tubo en forma de U.

Es pequefio y sencillo rero, solo se utiliza cuando son
liquidos de baja viscosidad, la cual se determina por el tiempo
empleado Cen segundos) por un volumen de liquido dado, en pasar &

través de la secciédn capilar del instrumento.



b)) Viscosimetro de Bola.

Es sencillo y econémico, sl se conoce la densidad del liquido
es un instrumento absoluto, Es un tubo de cristal convenientemente
calibrado mas una bola patrén de acero, y se observa el tiempo Cen

segundos) que tarda en caer a tLravés de una distancia determinada.

e) Viscosimetro de Burbuja de aire Gardner-Holdt.

Se anota el tiempo invertido por una burbuja de aire en
ascender por el liquido. Se puede repetir la operacién invirtiendo
los tubos; se utilizan juegos de tubos patrédn conteniendo aceites
de viscosidad diferente, para establecer el intervalc de
viscosidades buscado.

d) Viscosimetlros Rotaciocnales. CERF 13-70)
Ferranti, Brookfield, Stormer y Debbie-Mc Innes.

Son utiles cuando se mide la viscosidad de 1liquidos no
newtoniancs., Basicamente, consiste en un cilindro exterior que
gira a una velocidad constante, siendo transmitido el impulso
rotativo a travées del liquido a un cilindro inerte, que de ese

modo actua contra la resistencia de un muelle calibrado.

3.2 TIEMPO DE GELIFICACION. Cerf 2-82)

El tiempo de gelificacién, o vida util de la mezcla, es el

lapso de tiempo transcurrido desde que el agente curante se aNade

hasts que el sistema no es aprovechable.
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En algunos casos en que el tiempo de gelificaciédn es muy
grande, el punto de transicién no se detecta claramenie, por lo
que se ha estipulado, que la vida util del adhesivo termina cuando
la mezcla alcance una viscosidad de 800 poises. Los
cronometradores mecanicos de la gelificacidn emplean instrumentos
ligeros que operan cuando un émbolo encuentra cierta resistencia

a su movimiento. CASTM D 2471-71>

3.3 PEGAGOSIDAD O TAKIN.

Es la propiedad de un adhesivo de adherirse a otra
superficie, por el solo contacto y puede determinarse con una
méquina de prueba de la tensién y unos bloques patrén., Los
resultados se reportan en 1b/in"2 necesarias para separar los

bloques.

3.4 ESTABILIDAD AL HIELO/DESHIELO.CMNM A 103 B>

Es una prueba importante para asegurar la estabilidad de los
adhesivos de tipo emulsién en los cambios climaticos. Se exige que
el adhesivo se ajuste a ciertos requerimientos de viscosidad y
resistencia. Se almacena a 20°'C durante 18 hrs., y se deshiela

durante & horas sin agitacién.



3.5 CONTENIDO EN SOLIDOS. CASTM D 1579-80 Y D 1582-60)

El contenido total en sélidos generalmente se determina,
mediante @l secado en estufa de una muestra de 2 a 5 grs., de
adhesivo, en un disco de Petri, o similar hecho de acero
inoxidable o aluminio previamente pesado. El calentamiento o
curado s hasta peso constante; se pesa nusvamente y el porciento
de sélidos puede determinarse por la siguiente formula:

Peso después de calentar

% SOLIDOS = X 100

Peso antes de calentar

3.6 PENETRACION.

Puede determinarse, colocando una cantidad pesada de adhesivo
en la parte superios de una pila de 2 a 3 hojas de papel Watman
No.40 , y cubrir el adhesivo con una pila similar, a continuacion
se presurizarid a 7.0 Kgrem~"2 de 10 a 15 segundos. Se examina la

penetracisén del adhesivo en el papel filtro.
3.7 VELOCIDAD DE CURADC. Castm d 11440

Los adhesivos generalmente, necesitan para su curado calor

© la adicién de un agente curante, o ambog, con © S$in presion.
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Es conveniente, por lo tanto, estar enterado de la varlacion de
resistencia de la uniéh con la wvelocidad de curado, es decir la
fuerza desarrollsda en la Jjunta adhesiva, cuando se cura a
diferentes ciclos de Liempc y & tesperatura variante. Esto puede
ser deterainadc por muestras de traslape, estiradas en una ssquina
de prueba. que han sido curadas a diferentes ciclos de Lemperatura
y tiempo. Con los resullados cbtenidos 38 construye una grifica de

esfuerzo Kg/ea™2 ve tesperatura.
3.8 DUREZA. CASTH D 2240-81 Y ERF 0-82)

Puede indicar el avance de curado. Una muestra curada
normalmente es probada sy dureza con un durémetro (Olsen o Shored,

la lectura y la escala se reportan.
3.0 CONTENIDO DE VOLATILES.

El porciento de volatiles, es definideo como el contenido de
materiales gaseosos, por peso de adhesivo, que son liberados
durante la reaccién de polimerizacidn del adhesivo curado,
Natuyralmente se desea que el porcentaje de volatiles sea bajo para
evitar el problema de gas atrapado en el adhesivoe curado. Una
pequeffla cantidad del adhesivo se coloca en un disco Petri
previamente pesado. y Se expone durante 10 minutos a 125'C, en un

horno de conveccidn. Se enfria a la temperatura amblente y se
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pesa nuevanente.

Los resultados se calculan por la ziguiente foruula:

% Volatiles =2--e--cocmoome X 100

donde:
A = Peso de la muestra antes de la prueba.

B = Peso de muostra después de la prueba.

3.10 CONTENIDG EPOXICO.

E} equivalente epéxico de un adhesivo es el peso .d- la
’r.slna expresada en gramos, contenidos en un grame de grupe
epdxido; debe determinarse experimentalmente y, puesto que influye
en las propiedades fisicas y quimicas del adhesivo es importante
evaluarlo. El método convenéional esta basado en la hidrocloracion
de los grupos oOxido de etileno.Con frecuencia se utiliza la
piridina como disolvente., pero es preferible la dimetilformamida.
La valoracion se realiza con adcido perclérico en dcido acético y

como indicador es el violetla de criscl, se valora hasta el vire.

Existen otros metodos de prueba como son:
- Resistencia quimica de los compuestos epoxd.(ASTM D S43-87)>
- Absorcién de sgua de compuestosz epoxi.(ASTM D 570-77, ERF 28-82>
-Propiedades tensoras de compuestos epoxi.CASTM D 8&38-80, ERF

8-82>
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- Resistencia al calentamiento de compuestos epoxa. CASTM D
648-72, ERF 17-82>

- Propledades compresivas de compuestos epoxi. CASTM D 695-80, ERF
8-82>

- Propledades flexoras de compuestos epoxd. CASTM D 700-80, ERF
5-82>

- Tiempo de gelificacién de compuesilos epoxi. CASTM D 2471-71, ERF
2-6

~ Esfuerzos corlantes en compuestos epoxi. CASTM D 1002-72, ERF
15-82>

- Prusba de Lensién en compuestos epoxi. CASTM D 867D

- Prueba de exfoliacién en compuestos epoxi. CASTM D 18768-617)

~ Prueba al impacto de compuestos epoxi. CASTM D 980>

- Prueba al despegue en compuestos epoxi. CASTM D 1062>

Estas pruebas son aplicadas para determinar la calidad de la

Jjunta , ast como la del adhesivo.

Es evidente que el realizar todas las pruebas mencionadas
anteriormente requieren de una gran cantidad de equipo, por lo que
se decidio llevar acabo las mis representativas y,por supuesto

que estuvieran dentro de las posibilidades del laboratorio.

Algunas de las pruebas realizadas son de manera alternativa

es decir. que en un momento dado podrian aplicarse a ‘les
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materiales en lugar de las establecidas por la ASTM, las cuales
tedran el mismo propésito, determinar la calidad de la junta ¥ del

adhesivo, asi como sus propledades.

La mayor parte de las pruebas menciocnadas se aplicarén a tres

adhesivos epéxicos, los cuales son nombrados comercialmente:

1> Pegamento EPOXY normal. CZep Marvil) (ref.48)
2) Pegamento EPOXY S minutos. CZep marvil) (ref.48)

3> DEVCON 5 minutos. (Dencond Cref. 48

A continuacién se conoceran las caracteristicas y propiedades

de cada unc de ellos.

EPOXY NORMAL.
CARACTERI STICAS:

Pegamento epéxico de dos componentes (endurezédor y resinad,
que al mezclarse se obtiene un adhesivo muy efectivo para partes
eléctricas, ceramica, metales y plasticos, as: come de gran

resistencia mecanica, quimica y al agua.

ESPECIFICACIONES:

RESINA

Apariencia fisica: liquido viscoso
Color: ambar claro
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Olor: caracteristico

ENDURECEDOR:

Apariencia fisica: liquido viscoso
Color: ambar o amarillo claro
Olor: caracteristico
ADHESI VO:

Color: ambar

Olor: caracteristico
Tiempo de secado: 4 a & horas
Adherencia: 12 horas

Tiempo de gelado: 4 horas
PROPIEDADES:

Al secar la pelicula formada tiene buena flexibilidad, lo
cual es indispensable en un adhesivo, Esto se debe al sistema de

curado a base de poliamidas.

Resistencia a la flexioén: a25'c 17 000 a 20 000 psi
120°'c 110 000 psi
Resistencia a la tensioén: e25'c 7 S00 a 11 000 psi
Resistencia a la compresidn: 321°'C 3.4-4.5 X 1072 psi
Constante dieléctrica: 80 cps 3.39-5.1
Resistencia al aislamiento: 1-2 Megachm
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Resistividad: es8’'c 1076 ohm

100°C ® X 10°15 ohm
140°C 85 X 10M12 ohm
Dureza Shore a 28°'C: 30 min. -
1 hr. 72
4 hrs. 77
i dia. 70
Absorcién de agua: 24 hrs. 1.1 %

(después de una semana de curadod
Una vez seco no lo afectan los derivados del petrdlesc como la

gasolina y nafta.

PREPARACI ON:
Tomar cantidades iguales de los dos componentes, en cantidad
suficiente para la unién. Mezclar perfectamente los componentes

hasta cbtener una coloracién ambar uniforme.

REACCION DE CURADO:

"
Wl CHs N HECR- C-NH-CHeCH N,
A

M ol

o)
SN N\ | |
A-NH, + gn,—cum—- A%u-cm{uM—on-uu-cu,-cw
+

POLI AMI DA RES. EPOXICA . AD. EPOXI
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EPOXY & MINUTOS.
CARACTERISTICAS:

Pegamento epoxico de dos componentes (resina y endurecedor),
qQue al mezclarse se obtiene una dhesive muy efectivo para partes
eléctricas, ceramica, metales y plasticos, asi como de gran

resistencia mecanica, quimica y al agua.

ESPECIFICACIONES:!
RESINA

Apariencia fisica:
Color:

Olor:

ENDURECEDOR
Apariencia fisica:
Color:

Otor:

ADHESI VO

Color:

Olor:

Tiempo de secado:
Adherencia:

Tiempo de gelado:

R

liquido incoloro
ambar claro

caracteristico

liquido viscoso
amarillo claro

caracteristico

ambar claro
caracteristico
S minutes

4 a 6 heras

4 minutos.



FPROPI EDADES:

Al secar la pelicula formada posee flexibilidad, 1o cual es

indispensable para un adhesivo. ademas, debido a que @
endurecedor contiene polimeros mercaptanos ¥ aminas, su tiempo d=

secado ez rapldo.

Resistencia a la flexdon: e5'c L7 OO0 a 20 COO psa
120°C 110 00O psi
Resistencia a la Lension: 25'C 7 S00 a 11 000 psi
Resistencia a la compresién: 321°'c 3.4-4.5 X 10~& psi®
Constante dieléctrica: 60 cps 3.3-5.1
Resistencia al aislamiento: 1-2 Megachm
Resistividad: 25'Cc 1076 ohm
100°C S5 X 10715 ohm
140°C g X 10 "i1& <hm
Dureza Shore a 25°C: 30 min. 8%
1 hr. -oT7e
4 hr. rd
3 dia. e
Absoreion de agua (desp. de 1 sem. . de curaded: 24 hrs. 1.1%
Una vez seco no lo afectan los derivades del petrolec cone 1o

gasolina y nafta.

PREPARACYT ON:

Ton.lr canlidades iguales de los dos componentes, en cantidad



suficiente para la unién, mezclar perfectamente hasta obtener un

color ambar claro unuforme.

REACCION DE CURADO:

A =(C,H, 0C,Hy O G, K, §5),
AN o
HS-A-SH+ RN —SHSA-S + CH-Ch-w —+HS-A-S-Chy-LHam.

Ry N
MERCAPTANO AMINA . RES. EPOXY AD. EPOXICO
+ RN
DEVCON § MINUTCS.
CARACTERISTICAS:
Adhesivo epoxico estructural, de dos componentes (resina y
endurecedor®, que endurecen a temperatura ambiente sin necesidad

de presidn., obteniendose con ello uniones sumamente fuertes.

ESPECIFICACIONES:

RESINA

Apariencia fisica: liquido viscoso
Color: incoloro

Olor: caracteristico
ENDURECEDOR

Apariencia fisica: liquido viscoso



ESTA TESIS NO DEBE
SAUR Bt Lk EABLICTECA

Color: amarille clarg
Olor: : caracteristico
ADHEST VO:

Color: amarillo claro
Qlor: caracteristico
Tiempo de secado: 3 a 5 ninutos
Adherencia: 1 hora

Tiempo de gelado: 4 minutos
PROPIEDADES:

El curado de éstos adhesivos se sfectta por medio de una
reaccidén quimica entre la resina y el endur ecedor
Cpolisul furos~aminas), ¥y no por evaporaciéon de selventes, por lo

tanto no se contrae ni se modifica con el Liempo.

Viscosidad: a21°'c liquido espeso
Resistencia a la compresian: a1'c 742 Kgram 2
Constante dieléctrica: 490 v/m

Dureza Shore: 89

Volumen especifico: 2i1'c 1,17 grrsec
Conlraccidn durante 2. curado: 0.0013 emscm

Una vez seco tiene alta resistencia quimica a los derivados dwl

petréleo, asi como a los reactivos inorganicos liquides.

79



PREPARACION:
Tomar canmtidades iguales de ambos componentes, mezclar
perfectamente hasta obtener una c¢oloracién amarillo claro

unifor me.

REACCION DE CURADO:

A= (C.HyO G Hy O G Ky SS),

=] on
- [}
HS-A-SH+ RyN—HS-A-S + CHlpmEH A o - -l
+ RN}

POLISULFURC  AMINA RES. EPOXI AD. EPOXICO
+ RN

A continuacién se describiran las pruebas realizadas para la

elaboracidn de éste trabajo, as{ como los resultados obtenidos.
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3.11 EXPERIMENTACION ¥ RESULTADOS.

ESTABILIDAD AL HIELO/DESHIELO. METODO MMM-A-183 B (ref.51)

Se colocaron 0.1 gr de cada adhesivo epdxico Cepoxy normal,
epoxy S min., deveon 5 min.2 en portacbjetos, se introdujeron a ia
estulfa a 20'C durante 18 hrs., después se enfriaron a 15'C durante
8 hrs. Do la misma manera se prosiguio para los intervalos:

28'c a 15°C b4 20°'Cc a 10°C.

Obteniendose los siguientes resultados.

EPOXY NORMAL EPOXY § MIN. DEVCON 5 MIN.
No sufrid ninguna al- 5u comportamientoc y No se observo
teracién. Endurecio proceso de endure-— ningun cambio
normal, su color se cimiento no se al- en el endureci-
conserve igual. tero, su color -- miento, aspecto
permanecis igual. fisico, etec.

Estos resultados fueron obtenidos en condiciones normales de

presicn y temperatura ambientales,

En resumen, se pusde decir que, los adhesivos epoxi no sutren
ninguna alteracioén en sus propiedades fis{icoquimicas al someterlos
a camblos térmicos, los cuales se aumentarédn con respecto a los

establecidos en la literatura con el cbjeto de tener una vistoen
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mag amplia acerca de esta propiedad en los compuestos epoxices.
Esta prueba se realiza para predecir los posibles cambios en las
propiedades y caracteristicas de los adhes:vos ante los cambios de

temperatura, especialmente en climas caltdos.

PENETRACION O MOJADO.

Se colocd 0.1 gr.de adhesivo en la parte superior de una pila
constituida por 3 hojas de papel Watman # 40, cubriendose conh otra
similar; se presurizé por 30 seg., y B0 seg.. en cada tiempo se
utilizéd una muestra respectivamente; la presion fue proporciconada
por una prensa existente en el laboratcrio. Esta prueba fue
aplicada a cada uno de los adhesivos Cepoxy normal, epoxy 5 min.,
deveon S min.) y para las siguientes presicnes:

- 5 Kgrem”2.
- 10 Kgrem™2.
- 20 Ygrem~2.
-~ 30 Kgremte.

~ 40 Kgscm 2.

chtenierndose los siguientes resultades.
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RESULTADOS DE LA PRUEBA DE PENETRACION

Pt

8 Kgrem2.

30

=[]

10
30

[=1e]

20
30
80

30
30

60

seg.

seg.

Kgrem~2.
Seg.

seg.

Kgrem~2.
seg.

seg.

Kgrem~2.

seg.

seg.

Kgrem~2.

EPOXY NORMAL

hojas

hojas

hojas

hojas

hojas

hojas

hojas

hojas

hojas

hojas

EPOXY S MIN.

hojas

hojas

hojas

hojas

hojast

hojas

hojas

hojas

hojas

hojas

Analizando los resultados obtenidos,

DEVCON 5 MIK.

4 hcjas
4 hojas
4 hojas
4 hojas
4 hojas
4 hojas
4 hojas
4 hojas
Bonoyas
& hojas

se puede concluir que

para periodos cortos la penetracicn es {ndependiente del tieumpe y



con presiones mayores de 30 Kg/cm~2 aumenta como se observa en los
dates cobtenidos, para los tres adhesivos resulta 1a misma

penetracién, la cual se midié con base al numero de hojas unidas.

Como e evidente, en este caso se anplid el rango de presioén
y de tiempo, lo cual nos permite conocer las variables

involucradas en el fenémano de la penetracion.
CONTENIDO EN SOLIDOS, METODO ASTM D 1579-60 Y D 1582-60>

Se colacd 1 gr. de adhesivo epdxico en un crisol previamente
llevado a peso constante, se introdujo en la mufla a la
temperatura de 180'C durante dos horas, se dejo enfriar a
tenperatura ambiente Yy se peso nuevamente. Por medio de 1la
sigulente formula obtuvimes el %X de solidos.Esta prueba fue
aplicada a los tres adhesivos epéxicos C(epoxy normal, epoxy B
min., deveon 5 min.d.

paso degspués de calentar

% Solidos = X 100
peso antes de calentar
1.06

EPOXY NORMAL: *WSOlidog m-e—cm— X 100 = 9Q.08 %.
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EPOXY S MINUTOS:

DEVCON 6 MINUTCS: % Sélidog=—--=~= X 100 = OQ. 02%.

De acuverdo a los resultados obtenidos, se observa que el
porcentaje de sélidos en los adhesivos epdxicos es alto, por lo
tanto se puede considerar que, al aplicar uha cierta cantidad
sobre cualquier superficie el 00 %X de étta se conservara, ya que
r;o existe gran porcentaje de material volatil en los compuestos
epéxicos. Con lo anterior se concluye que al formar una Jjunta
adhesiva con un epoxi, todas las necesidades requeridas por la

misma estaran satisfechas.
DUREZA.

Se construyeron placas de adhesivo Cepoxy naormal, epoxy 5
min., deveon S min.d, las cuales midieron 3 cm de diametro por 2
cm de espesor, fueron colocadas en el durdmetro Srinell formado
por un penetrador (balin de 5 mm de diidmetrod, se les aplico una
carga de 100 Kg., después se retiraron las muestras para prosegulr
a la madicién de los diametros de penetracién por medio de un

ocular Brinell, y se calcularon las durezas por la siguiente



formula: L

HB
¢ bvwad> (D- D2 - g22

donde:

L = Carga aplicada.

D = Didmstro del balin.

d = Dismetro promedic de la penetracién.

obteniendo los siguientes resultados.

ADHESI VO DIAM. PROM. DE PENETRACION
EPOXY NORMAL 2.875 mm
EPOKY 5 MIN, 2.02%5 mm
DEVCON S5 MIN. 2.682% mm

DUREZA

14.00 Kg/mn
14.27 Kg/mm

14.5% Kg/mm

Por loz resultados obtenidos., se delermina que los adhesivos

epoxicos se encueniran dentro de los limites especificados en la

literatura, aungque la dureza fue medida en la escala Brinel los

datos reportados resultan satisfactorios.



A continuacion se decribiradn las pruebas alternativas
aplicadas a los adhesivos epéxicos en estudio, recuerdese gque
éstac se llevaron a cabo con el objeto de demostrar qﬁo existen
otras vias para determinar las propiedades fisicoquimicas de los

compuestos epoxi.
TIEWPO DE SECADO.

Se colocd 1 gr. de cada adhesive (epoxy normal, epoxy 3 min.,
devcon 5 ml;l.) en un vidrio de reloj, se prosiguid a sumergir un
alfiler, (28 cual cada minutc se retiraba * introducia
inmediatamente, se repitic 4 veces para cada material epdxico. El

tiempo. fue medido por un crondmetro, obteniédose los sigulentes

resul tadoes.

ADHESIVO T. DE SECADO EXP. T. DE SECADO TEORICO
EPOXY NORMAL: 240 minutos 240 minutos
EPOXY S MIN.: 6 minutces % minutos
DEVCON S MIN: 7 minutos % minutes

Comparando 1os resultados experimentales con los teodricos nos
damos cuents que son diferentes para el caso de los adhes)vos
curados & base de mercaptancs © polisulfuros, esto posiblemente seo

debs a las condiciones de experimentaciédn, las cuales no fueron
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las ideales = a algtn error de tipo humano, pero a pesar de la

diferencia podemos determinar un rango de Liempos de secado real.

Se practico la prueba de esta forma con el fin de conocer el

tiempo real de secado de éstos adhesivos tipo epodxico.

Este metodo de prueba alternativo puede en un momento dado
sustituirse por el de tiempo de gelificacién, propuesto por la
ASTM D 2471-71, con la unica diferencia que en este caso
utilizamos un crondémetro convencional y en el recomendado por la
literatura se emplea Un croncmetrador automdtico. No obstante los
resultados obtenidos son cercanos a los reportados por el

fabricante.

ESTABILIDAD TERMICA.

De cada adhesivo Cepoxy normal, epoxy 5 min.)> fueron
colocados . gr. de resina ¥y 1 gr. de endurecedor, en un
portacbjeto respectivamente, se introdujerén a una estufa a 50°'C
durante 3 noras, después se enfriaron a temperatura ambiente, se
mezclo cada sistema y se determino el u'-pc: de secado.

Obtenienduse los resultados siguientes.



ADHEST VO T. SECADO EXPERIMENTAL % REDUCCION

EPOXY NORMAL.: 130 minutos 48 %

EPOXY 8 MIN.: 4 minutos 3¢.4 %

Les porcentajes de reduccidn en el tiempo de secado se obtuvieron
con respecto a 108 determinados experimentalmente. YyYa que s1

utilizamos los Leoricos habra distorciédn en los resultados.

La reduccidén en el tiempo de secado es diferente., lo cual se

debe al agente curante utilizado para cada caso.

El principal objetivo de esta prueba es el de comprobar si
existe alguna alteracien en los componentes del sistema epéxico,al
aplicar temperatura, pero ho se observéd ningon cambio con respecto
a sus propiedades como son color, olor, apariencia fisica, etc..
sin embarge., la alteracion sufrida por el sistema es provechosa,
ya que una reduccién en el tiempo de secado, e un momento dado

una forma de optimizacién en las lineas de produccién.

Se han desarrollado un gran numeroc de pruetas para comprotar
la calidad, propiedades fisicoquimicas de Jos adhesivos., y las
caracteristicas de la junta adhesiva. Las propiedades mecanicas de

108 materiales se han medido durante muchos afios por prusbas de:



~ Mbdduleo de eleongacidén
~ Médulo de tensidn,
- Médule de compresidn.

- Esfuerzos cortantes.

Pruebas similares se aplican para llevar acabo esta
evaluacién como son:
~ Tension. ASTM D 638-81T
~ Compresiodn. ASTM D 8Q95-83T
~ Flexién. ASTM D 790-83
~ Impacto. ASTM D 258-56
- Determinacién de la tem. de distorsién/temp. de deflaccién.
ASTM D 648-S6
~ Porcentaje de absorcitdn. ASTM D %70-83T
- Determinacién de la conductividad téermica. ASTM C 177
- Determinacion de la expansién térmica. ASTM D 698
=~ Determinacion de la constante dieléctrica. ASTM D 140-84

- Determinacion de la resistividad volumtv.r;ca. ASTM D 257-61

A continuacion se presentars una clasificacion de los
esfuerzes a 105 que son sometidos los adhesivos epoxicos, los
cuales dependen del agente curante utilizado, Estos datos se

encuentran reportados en la literatura. Cref., 47



.ﬁf

h
v Ed " t o | o
]
H
"
I RS SPUIRY P ZTTIRES S 1 st
4
et
a.
e
i) [ D4 1 o [ an
" 1Y) [} n i (1X}
@ [ e [ 1 ‘ "
- SR (RS SO IOV S
e | exe . " t e
n " i " i I




RESISTENCIA A LA TENSIDN. (ASTM DATB-61T)

IS SRl S S e S e

RESISTENCIA A LA TENCION

AGENTE CURANTE N/CHZ »
PCLIANIDAS 3 v
FOLIANINAS 4 >
FCLIARINAS AF. 4.5 ——0
CICLOALIFATICAS b ——>
POLIGULFURICAS 3 —>




MODULG DE ELASTICIDAD. (ASTM D5IS-61T!

RESISTENCIA & L& ELASTICIDAD

TE CLRANTE N/THZ x 10%(-%)
AHIDAE 6 ooy g
ILIAMINAS e 3
PCLIAMINAS AK. 1.6 —> 3 [
CICLOALIFATICAS ———— 1
PQLISULLFLAIZAS — 1

R e e e S T L )
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PORCENTAJE DE ELOMGACION. (ASTM D62Z8-~63T.)

zerefT™ 2IsTLCE 0%

ada ccmo 21 aroou

PARCENTAZE DE SLANGACICN

; = =

AGENTE CURANTE z 4
POLIAKIZAS 1 > & y
POLIAMINAS 1 > 10 L
POLIAMINAS Ak,

CICLOALIFATICAS 1 > 8
PCLISULFURICAS 16 —> 90




RESISTENCIA A LA COMPRESION. (ASTM D&FE-&TT).

c2 l2.Iem de archc v
cilina-icos ce =

Smip fe esgescr o

Le JLloaiIvUR

RESISTENCIA A LA COMPRESION

ASENTE CURANTE N/CHZ x 103

§ PGLIANIDAS ‘ > 12
POLIANINAS < » 12
PCLIANINAS AR, 6 —> 10
CICLOALIFATICAS 19— 21

POLISULFURICES 1 —> 19
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RESISTENCIA A LA FLEXICN. (ASTM D790-63).

s “a Fuerza er hewigrse rerouer:gdz sara  adclas
ura mues:ira, <al gue la slaongacion T2 ta zara
inforizr foes un arco ce S,

La Tuestra .stancar es Jes

177mm 62 laege. 4 Z.5mm o0e amcno v 3.IZmm 20
aspessr.

ia fuzrza se azlica en 2.-centro Jde la muestra,

3

RESISTENCIA A LA FLEXION

AGENTE ZURAMTE N/CEZ 1 10~S 1
POLIANIDAS ¢ — 8 |
POLIANINES b o>
PILIANINAS AR. § ——>7 F
CICLOALIFATICAS 7 > 10 [
[ POLISULFUKICOS 1 —> 9
4 t
b 4




RESISTENCIA AL IMPACTO. (ASTM DI56-56).

IMPACTO: s2 ccrs:icsra =
aclizrizs o2 Tinamenta 2
apiicec: ™ [~ 3 N
ce-iIez e = -
Lrz Lot =
ce nvo =}
gt g 1]

- mgfuz-Il masamI ue
sue e oczdlcira gsta

w

PR "R LIN IR

4
FESISTENCIA AL IMPACTO
4 AGENTE CURANTE I/IN ¢
1 PALIAAIDAS {
POL1AMINAS
SQLIAMINAS AR, —_—
CICLAALIFATIZAS —_—
L FOLISULFURIZCS w5 a0
'
1 ¢
p




PORCENTAJSE DE ABSORCION DE AGUA.(ASTM DS70~63T)

Irirera -

4 ce

cEnelIian

. alcanrar el equilibric,
- sno de la misme auTen
un

A
nicial 28 L3 musetra. non
rZian
i 1
: 3
PORCENTADE DE ABSORCION DE AGUA 4
GEENTE CURANTE Y IN 24 H. {
FOLIAKIDAS 0.9 !
1 PCLIANINAS 0.2 '
FOLIANINAS AR. £.25%
CICLORLTFATICAS 0.7
POLISULFURICOS 0.5 —> 1.8
4 4
4
:




RESISTENCIA AL CALENTAMIENTS,

1 RESISTENCIA A LA TEMPERATURA r
: CALORIFICA CONTINUA [
.
POLIARIDAS -50 —> 8%
POLIAFINAS -t > 85
FCLIAMINAS AR. -50 —3 100 1
CICLCALIFATICAS 1
POLISULFURICAS -50 —> ®§

RN



TEMFERATURA DE DISTORSION O DEFLECCION. (ASTM D546-56),

| TEMPERATURA DL DISFERCICN
(P=43.9 N/CH3)

AGENTE CURANTE *C.
L FOLIAMIDAS
POLIANINGS 42
FALIAMINAS AR. 33
. CICLIALIFATICAS
FOLISULFURICES

FF Y

100



(P=1EZ N/CH2)

TENPERATURA DE DISTCGRCIGH
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CONDUCTIVIDAD TERMICA.

La ley de Fouwrier basiza pars 1 condus:iizn de
un material isot-og: @=-KAT. =2:stc estao 2
Sua 2rmanenie Je cslor
de : H sal 21l erca setzional
ne-mal a la zi-ec lu:o v al graa:ente de
temperatuvra & lc ! i
cion, wa constanta
ceap consuctividaa

2r,

‘zualsente se

con
cant:iaad

les ravaz
di1fersncia

| |
1 CONDICTIVIDAD TLRMICA
ASENTE CURANTE I/%3§°C %10°¢-1)
[ POLIGKIDAS 13 —> 20 P
{ POLIAAINAS § > 14
[ POLTAMINAS Ak. L N | A
CITLOALT 2T > 40 1

POLISULFY

=Y
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EXPANSION TERMICA.

valmante g2 zonouce
d de una rugstra, o
wor Zac?  graso Lel
2.

-
f
L
1 CIETIZIENTE DE EXFANSIGN LINEAL )
- [
AGENTE CURANTE AL/L % 10°(-%)°C
1 POLIANIDAS : > i
POLIAHINAS 7.5 —» 106
TOLIAKINAS AR. 10 > 12
i CICLOALIFATICAS 2 > 8
POLISULFURICOS 2 — 13
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CCNSTANTE DIELECTRICA. (ASTM DIT-&4T),

CONSTANTE DIELECTRICA (40 HZ.)

AGENTE CUPANTE
POLI&AMIDAS
PILTAMINAS
POLIARINAS AR,
CICLGALZ
POLISULF
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CONSTANTE DIELECTRICA (1 NKZ.)

AGENTE CURANTE

POLIAFIDAS
POLTAMINAS

POLIAMINAS AK.
cl LIFATICAS

CTE.
> 3.5
> 4

> 4.2

—_——1 T, %

AMA

= B

o
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FACTOR DE FPOTENCIA. (ASTHM D150-64T).

Seowarciat

S e e oo

FACTGR DE POTENLIA [x107(-3)1 A &0 HZI. |

: LGENTE CURANTE F.o.
! POLIANIDAS 13 —> 80
{ FOLIAYINAS 15 —3 100
POLINFINAS AR, 10 — = 40
i CICLEALIFATICAS 238
PCLISULFURICOS 16 —-3 40
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FACTOR DE POTENCIA [x10°(-T) o

MHZ.]

AGENTE CURANTE
POLIANIDAS
PCLIANINAS
FPGLIARINAS AR.
CICLOALIFATICAS
POLISULFURICOS

F.P.
30—
30 —>
30—

>

g
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FUERZA DIELECTRICA.

(ASTM D149-84),

Eg .zitaje enpresads en =0 IM rzquerido
para @ces una corrianie granig amayor & U.i A
atraves 2e uUna area unicar:a £ =zpesor.

T

t

FUERZA DIELECTRICA

i e
AGENTE CURANTE KV/CN. |
POLIANIDAS 150~ 200 s
POLIANINAS 1640 —> 200 b
POLIAKINAS AR.
CICLIALIFATICAS 160 —> 200
PGLISULFURICGS 42 —> 62




RESISTIVIDAD VOLUMETRICA.

FESIGTIVIDAD VOLUMET
(BE ACUERLG &L ACEN

.

POLIAMIDAS 50—
POLIARINAS % —>
POLIANINAS #R. -850 >
ZICLOALIFATIZAS
POLISULTURILSE

s o i R TR
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Las resinas epoxicas tienen aproximadamente 30 afos de ser
usados industrialmente. Sin embargo, han alcanzado un nivel alto
con respecto a investigacion, desarrollo y aplicaciones. No
obstante, se sabe que en aNos pasados no existia gran informacién

acerca de ellas.

Hoy en dia contemos con una gran variedad de resinas
epoxi. agentes curantes, modificadores, etc., los cuales son
utilizados dependiendo de las necesidades o© caracteristicas

solicitadas por la junta y por el propic usuario.

Han Lenido gran auge en la industria automotiriz, debido a las
propledades que poseen Yy éstas corresponden a su estructura
macromolecular. Estos avances se deben principalmente a las

técnicas aplicadas para su analisis las cuales son:

- Cromatografia.
- Microscopia.
- Espectroscopia.
~ Andlisis termico.

Adem&s, han sido reportados avances respecte al
compourtamiento mecinico de los adhesivox epoxi. Con lo anterior,
no dudamos que en un futuro cercanco existan avances tecnologicos
en la industria adhesiva, con el fin de awpliar su campo dJde

investigaciéon, desarrollo y aplicacién,



CONCLUSIONES



CONCLUSIONES

Después de realizar este estudioc se puede concluir que ., un
adhesive es capaz de mantener unidos entre si a los materiales
simplemente por contacto de las superficiez. La capacidad de
mojado ayudara al adhesivo a extenderse sobre la superficie del
adherente, siendo favorecido por una viscosidad y tensién

superficial bajas en el adhesivo.

Una vez que el adhesivo ha mojado completawmente al sustrato,
el fendmenc de adhesividad comienza a llevarse a cabo. Si éstos se
aplican al sustrato en forma liquida, generalmente, deben ser
curados, y esto consiste en la transicién del adhesivo liquido a

un sélido duro, con una fuerza de cohesion alta.

Durante la formacién de la junta adhesiva, o después de ella,
existe una serie de factores que modifican a la misma, alterando

Su resistencia Sptima, asi como sus propledades fisicoquimica.

Dentro de la gran gama de los adhesivos termoestables
encontramos a los epéxicos, los cuales poseen las sigulentes
caracteristicas:

- Excelente adhesion.

- Excelente dureza.

- Excelente resistencia quimica.

- Excelentes propiedades eléctiricas.

- Excelente resistencis a la abrasion.
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De acuerdo a las pruebas realizadas se puede concluir que lous
resul tados son satisfactorios;se comprueba que de acuerdo al agen.
curante utilizado, seran las propiedades del adhesivo como es el
tiempo de secado; lo anterior se fue determinadec con la prueba
aplicada a los materiales en estudio de tiempo de secado, en donde
se utilizo un adhesive curado con poliamidasCEPOXY NORMALY y otros
coh polisulfuros/aminas CEPOXY S MIN., DEVCON s MIN.D,
comprobandese con ello que el tiempo de secado depende del agente

curante utilizado.

No cbstante . que los adhesivos epéxicos son curados.
con agentes diferentes, reportan la misma penetracién como se
determind en la prueba aplicada a nuestras muestras, de lo cual se

concluye que esta propiedad es especifica de éstos compuestos.

Por otro lado, se determind que no son afectados por los
cambios de temperatura en sus propliedades fisicoquimicas, es decir
no sufren alteracldn alguna, exceptc en la disminucién del tiempo
de secado, lo cual resulta conveniente para optimizar la
produceiédn en las lineas de ensamble; ésta reduccidn posiblemente
ocurre por la evaporacién de material volatil, el cual es
despreciable como se determin® en la prueba de contenido en

s6lidos realizada.

Finalwente, concluyo que los adhesivos epdxicos poseen
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muchas ventajas y por lo tanto su campo de aplicacion es muy
amplioc. Tambien observé que no son contaminantes del medio
ambiente, lo cual es muy importante en la actualidad, y sobre tode
se logro comprobar que es posible determinar las propiedades
fisicoquimicas por otras rutas o realizando pruebas alternativas
como lag he nombrado,obteniendo resultados cercanos a los teoricos.
Se recomienda que se busquen otras vias para determinar dichas
propiedades, no solamente de adhesives, sino también de otros
materiales, ayudando con ello al crecimiento y desarrollo de

nuestro palis para evitar la dependencia tecnslogica extranjera.
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A nivel mundial podemos encontrar diferentes compafiias

fabricantes de resinas epdxicas en base de Bisfenocl A como son:

Shell Epon
Ciba Araldite
H1-Tek Epi-Rez
Dow Der
Reichhold Epotuf

A diferencia de otros adhesivos, los epdxicos tienen ventajas
superiores como:
- Excelente adhesién,
- Excelente dureza,
- Excelente resistencia a la abrasion.
~ Excelentes propiedades eléctricas.

~ Excelente resistencia quimica.

De acuerdo a las necesidades de la junta, asi como de su
aplicacidén © uso se seleccionara el tipo de agente curante a
utilizar, es por este motivo que a continuaciédn se daran a conocer
algunos de los agentes de curado m&s conocides en la industria de

los adhesivos.

l.a linea de endurecedores tipo mercaptanc para sistemas
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epbxicos ofrece una amplia gama de ventajas para el formulador.
Los mercaptanos Capcure soh conocidos por sus propiedades de curar
rapidamente sistemax epoxi a bajas temperaturas, debido a que la

reaccién epoxi-mercaptano catalizads con amina terciaria a
diferencia de la reaccion de epdxicos con aminas, amidas,
anhidridos &cidos, Acidos de Lewis o bases, no depende ni de la
masa ni de la temperatura. Los endurecedores del tipo mercaptanc

usualmente requieren una fuente de calor para curar adecuadamente.

Un endurecedor a base de amina primaria, con un tiempo de gelado
de 5 min. a 28'C tarda hasta 3 horas para curar a temperaturas
mencres de 10°C, debido a gque la velocidad de curado se vuelva tan

lenta que puede noc llegar a curar a menos que se le caliente.

Un sistema a base de mercaptano con un tiempo de gelado de § min.
a 25'C cura hasta un 90%-05% después de una hora. A temperatura de
-10'C, este sistems llega al mismo porcentaje de curado después de
2 horas. Dentro de la linea de Capcure se ofrecen endurecedores
con tiempos de gel desde 40 segundos hasta 3% minutos Cen 20

grs.Y, que ofrecen velcocidades de curado igualmente rapidas.

Ademss de ser usados como enhdurecedores primarios, los mercaptanos
Capcure se pueden emplear como aceleradores y agentes de co-curado
junto con otros endurecedores epéxicos. Cuando son agregados a un

sistema epéxico-poliamide. reducen el tiempo de {induccioén
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requeridc por la poliamida para hacerse compatible con la resina

epoxi y promover un tiempo de gelado y curado rapido.

Una pequeMa cantidad de Capcure agregado a un sistema
epéxico-anhidrido acelera la velocidad de curado y disminuye la
temperatura requerida para obtener un curado total. Se obtiene un
efecto similar en sistemas epéxicos curados con aminas aromaticas.

Otra propiedad muy importante del Capcure es su baja toxicidad.

CAPCURE 3-800
Es un polimerc liquide trifuncional que imparte un curado
rapido a resinas epdxicas catalizadas con determinadas aminas.
CAPCURE 3-B00O se ofrece sin catalizador. Esto permite al
formulador la eleccién de tiempos de gelado y de velocidaddes de
curado dependientes del tipe y calidad de catalizador empleado. El
uso de una amina terciaria, como el CAPCURE Eh-30, usada junto con

@l CAPCURE 3-800 permite obtener tiempos de gel de § minutos.

PROPIEDADES TIFICAS:

Color, Gardner 1

Densidad. a 25°'C 1.5

Tiempo de gel a 25°'C variable
Pesc equiv. H reactivo 270
Viscosidad, cps a 25°'C 10 000-15 000
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APLICACIONES:
- Adhesivos domesticos. (sistema de 2 componentes)
~ Adhesivos industriales.

- Aceleracion de olros sistemas epdxicos.

SERIE CAPCURE WR.

Esta serie consiste de 2 productos: CAPCURE WR-8 Y CAPCURE
WR-35. Se Lrata de endurecedores precatalizados del miszmo tipoe
que funcionan excelentemente hasta Lemperaturas de ©0'C. Ambos

tienen Liempos de gelado | nter medios.

La velocidad de curado de la serie CAPCURE WR es extrenadamente
rapida. A 25'C se obtiene de 85% a BO% de curado 20 minputos
despuss del Liempo de gelado. Cuando estos productos se emplean
como agente de curado unicamente, se recomienda emplear niveles
entre 7@ y 82 phr. Esto representa a un B0X de la estequ:metria,
por lo tanto 80X de los grupos epdXicos rSaccionan con .98 grupé
de mercaptano y los restantes se polimerizan gracias a la amina

terciaria presents.

Estos productos se pueden usar para curar cuvalguier tipe de resina
epdica. Perc debldo a su funcicnalidad (mercaptanc, se debe
emplear una reslna con funcionalidad epoxica de 2.5 minimo para

obtener las propiedades de curado optimas.
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PROPIEDADES TIPICAS:

WR-6 WR-35
Color, Gardner 3 3
Peso equiv, H reactiveo 174 ie1
Densidad a 285°C, gr-rcc 1.08 1.06
Viscosidad a 25'C, cps. 400 400

APLICACIONES:
- Adhesivos para sefales reflejantes de trafico.
- Adhesivos industriales.

~ Reparacién de concreto, superficies humedas o bajo agua.

Reducir o aumentar tiempos de induccidn.
CAPCURE 1.5 HV Y CAPCURE 40 Sec. HV

Estos praductos son endurecedores base emrcaptano,
precatalizados para sistemas epdxicos. Cuando se emplean en una
relacién de 1:1 con resina epoxi, resultan tiempos de gel a 25°'C,
de 1.5 minutos y 40 segundos, respectivamente Cen 20 grs.). Ambos
productos son extremadamente reactivos, dan excelnte adhesidén al
vidrio ¥y a los metales, especialmente al cobre y a sus aleaciones
Claton y bronced. Pueden también ser usados como aceleradores y

promotores de adhesién en sistemas epoxi/poliamida.
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PROPI EDADES TIPICAS:

Color amarillo clareo
Viscosidad a 25'C 10 000 cps.
Pesoc equiv. H reactiveo 224

AMINAS,
CAPCURE AF. CAMINA AROMATICAD

ELL CAPCURE AF o5 una amina aromitica que no contiene etilen
dianilina y no amncha. Ofrece excelentes propledades fisicas y
eléciricas, ademis de una resistencia a la temperatura y ataque
quimico, sin el potencial de toxicidad asociado con la metilen

dianilina.

Puede ser usado como agente de co-curado con otros endurecedores
epodxicos, para mejorar la resistencia quimica y al calor. zclas
de CAPCURE AF con poliaminas alifaticas o cicloalifasticas gelan a
temperatura ambiente. Al formular con una resina epoxi ho
modificada usando 22phr de CAPCURE AF y curar, primeramente. 2
horas a BO°C y luege 3 horas a 150'C, se obtiene una resistencia

al calor de hasta 160°C.
PROPLEDADES TIPICAS:

Apariencia liquido transparante.

Peso equiv. H reactivo 42
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Densidad a 28°C 1.04 gr./cc
Viscosidad a 25°'C 1890 cps.
APLICACLONES:
- Estructuras de alta resistencia.
~ Adhesivos para alta temperatura.
- Recibrimientos resistentes a la corrosidn.

~ Encapsulados eléctricos.

CAPCURE EH-30. CANINA TERCIARIA>

Se trata de un acelerador. Quimicamente e e! 2,4,8,
trisdimetilaminometildfenol. Puede ser usado para curar resinas
eapdxicas por homopolimerizacién de los grupos epédxicos. Como
acelerador, se emplea para acelerar el curado de reacciones
epoxs 7anhidrido, epoxi/poliamida y epoxi- polisulfuro. Como
catalizador Junto con CAPCURE 3-800 en la reacclédn
epoxi/mercaptano, se llegan a obtener tiempos de gel de hasta 4

minutos.

PROPIEDADES TIPICAS:

Numero de amina 800
Color, Gardner 8
Densidad a 25°'C, gr.-cc 0.97
Viscosidad a &85°'C, eps 175-210
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APLICACIONES:

- Adhesivos industriales.

~ Pisos epdxicos.

- Reparacién y juntec de concreto.
= Productos eléctricos.

- Recubrimientos.

~ Laminados.

- Adhesivos epdxicos con velocidades de curado rapidas.

CAPCURE &8 Y CAPCURE 37 S. C(EMULSIFICANTED

Estos productos son emulsificantes para resinas epoxicas,
ambos estan basados en el mismo ingrediente active, en etoxilado
no ionico con un Hib de aproximadamente 18. El CAPCURE 37 S5, es
100% activo mientras que el CAPCURE B85 es una solucién acucsa a.
B5%.

Mediante el uso de estos emulsificantes, de un antiespumante como
el FOAMASTER NS-1 y de un coloide protector, se obtienen
emulsiones estables. Los niveles de usc de éstos emulsificantes

son del rango del 3 al 5 %, en base al peso de resina epdvica.

PROPIEDADES TIPICAS:

: 23] 37 S
Apariencia 1igq. claro solido pastoz.
Ingrediente activo,% 65 100
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Densidad a 28°C, grrscc 1,08 -

Punto de fusién, °C —— S50
Viscosidad a 25'C, cps 15 000 -—
HZ 340

No contiene solventes organicos, su contenido de sdélidos
puede ser reducido hasta 20% por dilucién con agua, resultando una
emulsién bastante estable, ademis puede ser pigmentado sin perder
sus propiedades, ni afectarlas, las cuales estén en relacién con’
la razén de proporcién utilizadas.

Este puede actuar como emulsificante o agente curante.

PROPIEDADES TIPICAS:

Viscosidad a 25'C. mPas 13 000 a 23 000

Coler, Gardner menos de 14

Densidad a 25°'C, gr/cec 155-170

Contenido de sélidos 50%

Solvente agua
APLICACIONES:

- Recubrimientos.
- Adhesivos industrliales.

- Concreto. T . -
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Esta serie de agentes curantes, en realidad es lo mas
repreientativo de la gran variedad existente de ellos, ya que como
se menciona con anterioridad, la seleccidn de este compuesto
depende de las necesidades y caracteristicas que se desee el
usuarioc, asi como el emplec de cargas, emulsificantes, diluyentes,

etc.

Como comentario final, las investigaciocnes mis reclentes que
han sido publicadas en las diferentes revistas cientificas, se han
dado a conocer los resultados de diferentes experimentes
y desarrollos, realizados por algunos investigadores dedicades a
las resinas epéxicas, asi como a los adhesivos, con el objetivo de
mejorar las condicicnes de curado, caracteristicas y aplicaciones

de los mismos. Cref. 46>
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