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RESUMEN

Hoy en dia la preocupacion por el medio ambiente y su sostenibilidad esta presente en todos los
ambitos. Mas concretamente, la obtencion de energia a través de fuentes renovables o la eficiencia
energética son objeto de estudio y desarrollo por una gran cantidad de paises.

En el presente trabajo se aborda el desarrollo de un compuesto de resina epoxi flexible que
adquiera la capacidad de almacenamiento de energia al introducirle un material de cambio de fase
(PCM). A la matriz de resina epoxi flexible se le introducen diferentes componentes como espesante,
polvo de aluminio y parafina, que actia como PCM. A través de la metodologia Box-Behnken se estudid
coémo afectan a la matriz los diferentes aditivos, tanto desde un punto de vista térmico, como mecanico.
Para ello, se realizaron analisis termogravimétricos, asi como ensayos de dureza y compresién con las
diferentes probetas realizadas.

Los resultados de estos andlisis han permitido obtener superficies de respuesta, que permiten
determinar qué pardmetros tienen mayor influencia. Finalmente, se puede concluir que la resina epoxi
flexible es dptima para actuar como capsula de materiales de cambio de fase ofreciendo una gran
variedad de aplicaciones.

PALABRAS CLAVE

Material de cambio de fase, resina epoxi, Box-Behnken, energia, almacenamiento.






AGRADECIMIENTOS

En primer lugar, me gustaria dedicarle este trabajo a todas las personas que me han acompariado
durante mi estancia en la Escuela Naval Militar.

A mi familia, por su apoyo incondicional durante estos cinco intensos afios en los que a pesar de
la distancia me han demostrado su aprecio y respeto a esta profesion desconocida para ellos. Ellos han
confiado en mi en todo momento. VVolver a casa y ver su orgullo siempre ha sido un estimulo en mi para
hacer las cosas de la mejor manera posible.

No puedo no agradecer a mis amigos todo lo que hacen por mi, su voluntad de acompafiarme en
los momentos méas importantes de esta carrera y la calurosa bienvenida que me han dado cada vez que
les he vuelto a ver, siempre estaré agradecido de estar a su lado.

A mis comparieros de la brigada, con ellos este paso por la escuela ha sido més facil. Lo mejor
que me llevo de esta escuela es su amistad.

A mi pareja, Claudia, por su valentia y carifio, compafiera de todos los afios de escuela en los que
nunca dejé de ofrecerme su apoyo Yy sus consejos. Sin duda ella ha conseguido que este camino sea mas
ameno Y bonito, no hay palabras para agradecerle todo lo que ha hecho por mi.

Finalmente, me gustaria agradecerles a mis dos tutores, Elena y Miguel Angel, su dedicacion a

lo largo del desarrollo de este trabajo. Siempre estuvieron atentos y disponibles para ayudarme en
cualquier momento de dificultad. No hubiera sido facil sin su ayuda.






DESARROLLO DE COMPUESTOS CON RESINAS EPOXI Y MATERIALES DE CAMBIO DE FASE

CONTENIDO

(O70] 0] (=101 o o TR R 1
INAICE U8 FIGUIAS ....vecvceis ettt sttt sttt ee st s et en st s et en et ensnen e 3
INAICE 08 TADIAS. .......ecvveeerceecceet ettt ettt et en st s et en et et enseen e 5
INAICE U8 GIATICAS.......cvveeeesceeieeeeee ettt ettt et ee st en et en st et ns et en et ensnanans 6
1 INtrOdUCCION Y ODJELIVOS ...ttt 7
1.1 ODbjetivos el trabajO ........ccvciiiiiiiee e 7
1.2 CONEXTURIIZACTON. ....c.veieie ittt e e et st e beereereeneeneenee s 7
1.3 INtroducCiOn @l traDAJO ........ccveiieiiee et e enre e 9
@] o (=T gl Lol P 1T g To] o T SRS 9

A LSy - Yo (o 0 (= I U (OSSR 11
2.1 ATSIAMIENTO TEIMICO ...ttt bbbttt bbb be e nes 11
2.1 0 CONCEPLO ...ttt bttt bRt b et n e ne e n e 11
0 I 140 T - g (o] T OSSPSR 11
2.1.3 El cuerpo humano como productor de Calor............cccooiiiriiiiieieicee e 12
2.1.4 Temperatura de CONTOM..........ccuoiiiiiic e e 12
2.1.5 Caracteristicas y propiedades de 10S @iSIantes ..........ccoevreieiiiereinereee e 13
2.1.6 Materiales @ISIANTES. ........coiiiiieiiecie e 13

2.2 Energia térmica y alMacenamiento ..........ccoeieiriiieiieieee et 14
2.2.1 ENEIQIa tEIMMICA .. .cueeveiiieiteeie ettt te e s ra et e e s e be e be et e sbeesreensesreenre e 14
2.2.2 Almacenamiento de energia tErMICA.........ccvrerueirerieeee e 14
R O 1o gl - 110 (=TSSR 15

2.3 RESINAS BPOXI ...ttt ettt e bbbt e e bbbt b e bt bt e e bbbt bt b e e 16
A T A o] o] o] (o TP RPPRUPRRTR 16
2.3.2 Fases de curado de 1aS reSINAS BPOXI.....c..uuiiieieieieiesie sttt 16
R R OF: g U0t (-] 1] oF: OSSPSR 16
2.3.4 Us0 de aditivoS €N reSINAS EPOXI.....eviriertirieriieiieiesieste e sie it see e see e 17
R B A o] o= Tod o] 4 LTRSS 17

2.4 Materiales de Cambio A& TaSE ........cciveiiiieieee e 17
R R I o To 1SS PSS OPRURURRN 18
2.4.2 Uso de las parafinas ComO PCM ........cccoiiiiiiiiiieieie e 18
2.4.3 Materiales de cambio de fase en elementos CONStIUCLIVOS .........cccovvieeiieiiiniienieieseeen, 19

3 Desarrollo del TEG.......cciii 21
3.1 Metodologia eXPerimeENtal ...........cccooiiiiiiiiiie e 21



IGNACIO NAVARRETE PARDO

3.1.1 EIECCION & MALEIIAIES .....cvvevieeieieie ettt 21
3.1.2 Patron para la elaboracion de 1as probetas...........cccviveieiie i 22
3.1.3 DisSefio BOX-BENNKEN .........ccuiiiiiiei e 22

3.2 ANALISIS A8 TUALOS ...ttt bbbttt bbb 24
3.2.1 ANAlISIS tErMOGIAfiCO. ....ccuiiiiiiiiie e 24
3.2.2 Analisis termogravimétrico y de calorimetria de barrido diferencial ...............ccceevenee.e. 25
3.2.3 ANALISIS (8 UUIBZA......cueeueerieieieiee ettt sttt re st neereene e eee s 27
3.2.4 Ensayo de probetas @ COMPIreSION. .......cccveiuiiieiierecie et nre e 27

4 RESUITAAOS ...t bbb bbb bbb 31
4.1 ANALISIS tErMOQGIATICO ...c.viuiieiitieci et e 31
4.2 ANALISIS A8 UUIMBZA .....o.viiiieieiieiee ettt bbbt e b n et ee s 32
4.3 ANALiSIS terMOGraVIMEALIICO ... .euveuiieeietieie ettt e 34
4.4 ANALISIS @ COMPIESION .....veeuiiiiieiteete ettt ettt s et e et e st e et e s seesre e e e sre e beeseesneesreenseaseenreans 40

5 CoNnClUSIONES Y 1INEAS TULUIAS .......cueevieiiiiic ettt be et enre s 43
5.1 Conclusiones de 10s analisis trmicoS Y MECANICOS ........cveiruerieirierieieiesie e 43
5.2 LINEAS TULUIAS ...ttt bbbttt bbbt eer et nes 44

R =TT o] [T T VOSSR 47
ANEXO |: Practicas de LabOratorio..........cuuiuerierieiiiisiieieie ettt 51
Anexo I1: Manual de USO LabSYS EVO.......c.cciviiieiiiiciece sttt 59
ANEXO0 11 ANALISIS reSUITAOS TG......eiuieiieieiecie e 65
ANEXO 1V: Graficas @NALISIS TG ...ocuiiiiieiiieieite ettt bbb re s 69
Anexo V: Graficas tension-deformacion...........coocv i 85
ANEXO VI FICNAS TECNICAS. ... eviiviiticiieiieee ettt sttt be e ne e 89



DESARROLLO DE COMPUESTOS CON RESINAS EPOXI Y MATERIALES DE CAMBIO DE FASE

INDICE DE FIGURAS

Figura 1-1 Puntos clave y estrategias para la migracion a los Zero Energy Buildings [2] ................ 8
Figura 1-2 PCM macroencapsulado de Rubitherm y microencapsulado de Micronal BASF............ 9
Figura 2-1 Textil y vestimentas con PCIM [11]...cccocoiiioiiiiiiieseee e 12
Figura 2-2 Clasificacion de almacenamiento de energia termica [15] .......ccccovvereiinineinieneneee, 14
Figura 2-3 Formas de almacenar energia térmica. FUente propia..........ccccceevveveeveiieeieesecie s, 15
Figura 2-4 Fases del curado de 1a resina epoXi [18] .......cccoververiiririiiiiniieeeee e 16
Figura 2-5 Clasificacion de los PCM sOlido-liquido [21] ....ocoveieeiiiieiieiece e 18
Figura 2-6 Ladrillos con PCM macroencapsulado [6] ........ccccoereriririninieieienesie e 19
Figura 3-1 Puntos del disefio de BoxX-Behnken [22] ..........cocooieiieiiii e 23
Figura 3-2 Estudio termogréfico de las probetas de resina epoxi y Flir i7 [24].....cccccooeviiiiiennnnen. 24
Figura 3-3 Captura del software Flir Report StUAIO...........cccooveiieiiiie e 25
Figura 3-4 Equipo TG [38] y analisis de UNa MUESEIA...........ccereererieeriieneee e 25
Figura 3-5 Patrén de medidas de dureza shore en Probetas .........ccveveveeieiieiecce e 27
Figura 3-6 Equipo de ensayos a compresion del laboratorio de mecénica [25]........ccocevvivreirnnen, 28
Figura 3-7 Hoja de calculo de la grafica tension-deformacion .............cccccvvvveeviecce e, 28
Figura 4-1 Estudio termografico de reSinas EPOXI........ccceurerrrieerenieisesiereee s 32
Figura 4-3 Corte de probetas y puesto del ensayo a COmMpPresion ...........ccoceevveveeveciieseeviecie s, 40
Figura 5-1 Vision infrarroja de fuentes de calor [26] y EPI de seguridad interior [27].................. 45
Figura 5-2 Pafiol de municion [28] y vision IR de un buque [29].......ccceveveieeiecececceece, 45
Figura Al-1 Probetas para anélisis termografiCo ..........coovoiiiirieiiinc e, 52
Figura A1-2 Vaso de precipitados con arena y Probetas...........ccceecvieeieeresieseese e, 52
Figura A1-3 Vaso de precipitados calentandose con la placa..........ccocevereiieieieineneecesee, 52
Figura A1-4 Probetas con diferentes combinaciones de COMpPONENtes ...........ccoeeeveeeevrverecvesreennan, 54
Figura A1-5 Corte en probeta y balanza de preCiSion ..., 55
Figura A1-6 Moldes de las probetas para analisis a COMPreSion ...........ccoccvevveveeveiiieieesecee s, 56
Figura A2-1 Puesto del equipo TG en el laboratorio de MeCcaNiCa...........ccovveerereieneieieeceseee, 59
Figura A2-2 Diferentes entradas y salidas de la parte trasera del TG.......ccccoevveveiiciicve e, 60
Figura A2-3 Conexion equipo TG al PrOgrama .......ccoeoveeeierieieesenieesie e sesnens 61
Figura A2-4 Creacion de un NUEVO EXPEIIMENTO ........ceeivriieiieireeiesiee e sre e re et eee e sre e sreesre s 61
Figura A2-5 Disefio del experimento en el Programa.........cccooeeereieninenieeieie e 62
Figura A2-6 Tramos del ciclo y caracteristicas de cada uno de ellos ...........c.ccoveveiviiicce e, 62
Figura A2-7 Grafico del ciclo completo al que se quiere someter la muestra ...........cc.cocvvvveeeennn, 63
Figura A3-1 Interfaz principal del software "Processing" ........cccccovieiiieiiieiie e 65
Figura A3-2 Ventana de seleccion de experimentos @ analizar............ccooveeienenenenesisieeeeees 65
Figura A3-3 Leyenda experimento EL 15 ... e 66



IGNACIO NAVARRETE PARDO

Figura A3-4 Eliminacion de blanco en Una MUESEIA ...........coeviererieieiieisieiere e

Figura A3-5 Procedimiento para calcular la integral de la curva Heat FIOW ...........c..cccoviieiieennen,

Figura A3-6 Datos obtenidos de la "Baseline”



DESARROLLO DE COMPUESTOS CON RESINAS EPOXI Y MATERIALES DE CAMBIO DE FASE

INDICE DE TABLAS

Tabla 2-1 Clasificacion de materiales aislantes y €jemplos [9] .....coovevviieieeiiiii e 13
Tabla 2-2 Medios mas utilizados para almacenamiento de calor por calor sensible [16]................ 15
Tabla 3-1 Caracteristicas de las Resinas epoxi utilizadas. Anexo VI: Fichas técnicas................... 21
Tabla 3-2 Caracteristicas PCM utilizados. Anexo VI: Fichas tECNiCas...........ccocevevreneieiciennenns 22
Tabla 3-3 Relacidn de valores para los niveles de Box-Behnken ...........c.ccccocvvvviviieveiieiicce e, 23
Tabla 3-4 Combinaciones del Box-Behnken para el trabajo..........ccccoovviiiiiiniiiicc 24
Tabla 3-5 Proceso de adquisicion de datos del ensayo de compresion ...........ccoccevveveiieseeseeieennnn 29
Tabla 4-1 Datos obtenidos del ensayo de dureza SNOre D ...........cocoiiiiiiiieiiicnceeeees 33
Tabla 4-2 Medias aritméticas de las durezas de 1as probetas. ..........ccccceevereereiievieese e 33
Tabla 4-3 Datos obtenidos con el Software "ProCessing .........ccccueririerieieienenesese e 38
Tabla 4-4 Tabla de datos obtenidos en las curvas tension-deformacion ............cccccoevvviiinieinnnenn, 41
Tabla Al-1 Porcentaje de componentes en la MAtriz @POXI .......covvvrvreririieienese e 51
Tabla A1-2 Cantidad de componentes de las probetas de Box-Behnken...........c.ccccoovvieiieiiiienen, 53
Tabla A2-1 Calibracion de la balanza del TG .......ccvoveveieieicce e 60



IGNACIO NAVARRETE PARDO

INDICE DE GRAFICAS

Grafica 1-1 Porcentaje de consumos en 1a UE [2] .....cocooeiiiiiiniieenteee e 8
Gréfica 2-1 Gréfica del dilema entre coste de aislamiento y coste de energia calorifica perdida....12

Grafica 3-1 Ciclos de calentamiento de las muestras del trabajo............coceviiiiiniiniiiinee, 26
Gréafica 4-1 Rampa de calentamiento de probetas de COMPUESIOS POXI .....cvevveeiveeieiieerieeieiieenan, 31
Gréfica 4-2 Medidas de la superficie lateral de las probetas E1 5y EL 8....ccccccovvvvviviviieiiennn, 33
Gréfica 4-3 Superficie de respuesta de la dureza con espesante al 2% .........cccccevveveieereeieseennnn, 34
Gréfica 4-4 Superficie de respuesta de la dureza con espesante al 3% ........ccccevevevereiieseeiierienienns 34
Gréafica 4-5 Blanco de [0S @naliSiS TG......cuviiriiiiiiiiiiisie e 35
Grafica 4-6 Analisis TG muestra de reSina EPOXI .........coveererieireneesese e 35
Gréfica 4-7 Analisis TG material de cambio de Tase .........ccovvririiiiiiiini e 36
Grafica 4-8 Analisis TG de 1a probeta EL 1 ..o 36
Gréfica 4-9 Gréficas de flujo de calor de todas las muestras analizadas...............ccccceevveveciveseenenn, 37
Gréfica 4-10 Superficie de respuesta de calor absorbido con 2% de espesante.............cccevevervenenn. 39
Gréfica 4-11 Superficie de respuesta de calor cedido con 2% de espesante............ccceevvevveveireennenn, 39
Gréfica 4-12 Superficies de respuesta para resistencia a compresion con 1% de espesante............ 41
Gréfica 4-13 Superficies de respuesta para resistencia a compresion con 2% de espesante............ 42
Grafica A4-1 Analisis TG Probeta EL_ L.t 69
Gréafica A4-2 Analisis TG Probeta EL 2.......ccccoiiiiiiiieiie et 70
Grafica A4-3 Analisis TG Probeta EL_ 3. 71
Gréafica Ad-4 Analisis TG Probeta EL 4 .......ccoooiiiiiiie ettt 72
Grafica A4-5 Analisis TG Probeta EL 5. 73
Gréafica A4-6 Analisis TG Probeta EL 6.......ccccoeiiiiiiieiic sttt 74
Grafica A4 7 Analisis TG Probeta EL 7 ... 75
Gréafica A4-8 Analisis TG probeta EL 8.......ccccoeiiiiiiieiiece et 76
Grafica A4-9 Analisis TG Probeta EL_ ... 77
Gréafica A4-10 Analisis TG probeta EL 10 .......ccooiiiiiiiiiice e 78
Grafica A4-11 Analisis TG probeta EL 11 ..o 79
Gréafica A4-12 Analisis TG probeta EL 12.......cccooiiiiiiiiiiiecc e 80
Grafica A4-13 Analisis TG probeta EL_13.......cco oo 81
Gréafica A4-14 Analisis TG probeta EL 14 .......c.cooviiiiiiiiice et 82
Grafica A4-15 Analisis TG Probeta EL_15.......cco oot 83



DESARROLLO DE COMPUESTOS CON RESINAS EPOXI Y MATERIALES DE CAMBIO DE FASE

1 INTRODUCCION Y OBJETIVOS

1.1 Objetivos del trabajo

La meta principal del presente trabajo es valorar si las resinas epoxi flexibles pueden actuar como
capsula de materiales de cambio de fase y conseguir asi mejorar sus propiedades térmicas. Para llegar a
determinar si el desarrollo del compuesto es factible se establecen los siguientes objetivos secundarios:

» Realizar un disefio experimental que determine qué factores son los mas determinantes en las
diferentes variables que se van a estudiar. Asi, aplicando la metodologia Box-Behnken se realizaran
muestras con composiciones diferentes que seran procesadas y analizadas para obtener graficos de
respuesta.

» Analizar los compuestos del disefio en el equipo termogravimétrico y determinar las propiedades
térmicas de dichos compuestos.

» Analizar la dureza de los compuestos para ver como afectan los aditivos a la dureza de la resina
epoxi que actla como contenedor.

+ Realizar un analisis a compresion de las muestras para conocer las curvas de tension-deformacion
y asi poder determinar los mddulos de Young y las tensiones de fluencia.

A partir de los resultados de los analisis anteriores se caracterizaran este tipo de compuestos,
explicando las posibles aplicaciones que se les puede dar.

1.2 Contextualizacion

Hoy en dia, las edificaciones son las responsables de aproximadamente un 40% del consumo de la
energia producida y de mas del 30% de las emisiones de carbono a la atmdsfera (Gréfica 1-1). Es por
ello, que la reduccién en el consumo energético de los edificios es uno de los principales objetos de
estudio e investigacion desde hace tiempo y con un amplio futuro. A pesar de que en los Gltimos afios
se ha mejorado la eficiencia energética de los edificios, se estima en aproximadamente un 30% el
potencial de ahorro energético en unas futuras construcciones [1].

Entre las principales causas de este interés por el ahorro de consumo energético se encuentran las
economicas, ya que, haciendo una inversion mayor a la que se realiza actualmente, se acabaria
amortizando el gasto inicial con el ahorro en consumo energético, siendo beneficioso a medio y largo
plazo. No solo son las razones econdémicas son las que despiertan interés en la migracién a un sistema
mas sostenible, sino que también la reduccion de las emisiones de CO2 es también un factor importante
a tener en cuenta. [2] [3].
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Edificios
domesticos y
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Transporte
33%
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Edificios
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Gréfica 1-1 Porcentaje de consumos en la UE [2]

Disminuir entonces los consumos de energia en la edificacion es una manera Gptima de conseguir
una reduccion de los consumos energéticos generales. Mas concretamente, se pueden atribuir a la
edificacion los consumos procedentes de diferentes aplicaciones y sistemas, entre los que se diferencian

[3]:

Calefaccion.
Refrigeracion.

Agua caliente sanitaria.
[luminacion.
Ofimatica.

Motores y maquinas.
Otros.

- ESTRATEGIAS
eReduccion demanda

eAhorro en consumo
eEnergias renovables
*Beneficios medioambientales

eArquitectura bioclimatica
eEficiencia energética
eProduccion renovable
eBioconstruccion

PUNTOS CLAVE

Figura 1-1 Puntos clave y estrategias para la migracion a los Zero Energy Buildings [2]

Los Estados Miembros de la Union Europea estan obligados desde 2002, tras la aprobacion de la
Directiva 2002/91/CE [1], a cumplir con unos minimos de eficiencia energética cuando se dispongan a
la construccidon de un nuevo edificio [4]. También se encuentran obligados a realizar reformas en
términos energéticos en las edificaciones que se vayan a realizar reformas de gran medida. Como
consecuencia de todos estos novedosos cambios, nace el término de “zero energy buidings” (Figura 1-1),
que hace referencia a edificios que consumen cantidades infimas de energia y que consiguen reducir al
minimo su impacto en el medio ambiente. Con este nuevo método de construccion en el que se integran
diferentes técnicas de ahorro de energia tales como nuevos materiales de construccion, nuevos métodos
de obtencion de energia, diferentes formas de almacenaje de esta y diferentes técnicas de ahorro
energeético, se pretende llegar a una construccion de edificios que sean practicamente sostenibles por
ellos mismos permitiendo asi un gasto energético infimo [5].

8
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1.3 Introduccion al trabajo

El almacenamiento de energia es uno de los métodos que tratan de implementar los nuevos edificios
para asi cumplir con los estandares de eficiencia energética establecidos. Existen diferentes formas de
almacenamiento energético, entre ellas el almacenamiento de energia térmica por calor latente durante
el cambio de estado. Los materiales de cambio de fase (comdnmente Ilamados PCM) son aquellos que
tienen la capacidad de almacenar o ceder energia calorifica mientras realizan su cambio de estado [2]

[6].

Existen algunos compuestos en los que el PCM se encuentra junto a otro material de manera que se
estan en contacto directo. Esto puede generar problemas cuando los dos materiales no son compatibles,
asi que se debe de aislar el material de cambio de fase antes de mezclarlo con el otro componente de
manera que no haya contacto. Dependiendo del tamafio del material almacenado, se pueden diferenciar
los materiales macroencapsulados y los microencapsulados (Figura 1-2) [7].

Polymer Wax

Figura 1-2 PCM macroencapsulado de Rubitherm y microencapsulado de Micronal BASF

Los PCM macroencapsulados se encuentran almacenados en un recipiente de tamafo notable de
manera que el encapsulado alberga el material tanto si esta en estado sélido, liquido o gaseoso. Una de
sus principales ventajas es que las propiedades del material junto con el que se coloca no se ven
afectadas, pero cabe destacar su baja capacidad de transmisién de calor. También se debe tener presente
que no se podran realizar modificaciones como agujeros o taladros en las superficies en las que se
encuentran presentes ya que se corre el riesgo de perder el material cuando cambie de estado sélido.

Por otro lado, se encuentran los PCM microencapsulados, que se encuentran recubiertos de un
material cominmente polimérico en particulas con un diametro del orden de micras. Son faciles de
aplicar y en este caso, la capacidad de transmisién de calor es buena debido a la gran superficie de
contacto. Como desventaja, se puede destacar que las propiedades mecanicas del material donde se
introducen pueden ser alteradas [8].

Los métodos de macroencapsulado y microencapsulado se tratan de procesos caros que hacen que
el precio de un recubrimiento de material de cambio de fase se encarezca, por ello se busca encontrar un
material en el que se pueda almacenar el PCM sin que el coste se incremente en grandes medidas. Por
ello, en el presente trabajo se trata de introducir particulas de material de cambio de fase en una matriz
de resina epoxi para poder implementar este compuesto en diferentes aplicaciones. Se realiza un estudio
de los cambios en las propiedades mecéanicas, térmicas y su resistencia a la compresion al introducir el
PCM para ver si es viable el encapsulado de éste en una matriz de resina epoxi flexible.

1.4 Orden de la memoria

En el presente apartado se describe brevemente cdmo se encuentra estructurada la memoria:

e Introduccidn y objetivos: este apartado se compone de una breve introduccién al tema a tratar
en este trabajo, contextualizandolo en el tiempo y demostrando la necesidad de implementar
9
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nuevas tecnologias de ahorro energético con el objetivo de disminuir costes y emisiones
nocivas para el medio ambiente. También se explica el ambito en el que se va a trabajar,
centrando el objeto de estudio en los compuestos con materiales de cambio de fase.

o Estado del arte: tras la introduccion, se aborda la situacion actual del tema en si, en concreto
del aislamiento térmico, del almacenamiento de energia, de las resinas epoxi y de los
materiales de cambio de fase.

e Desarrollo del trabajo: una vez contextualizado, se explica la metodologia que se ha seguido
a lo largo del desarrollo del trabajo, los estudios realizados, los equipos utilizados y los
patrones que se han seguido para minimizar los errores en la metodologia.

e Resultados: en este apartado se explican los resultados obtenidos en los diferentes estudios
realizados. Mas concretamente, los obtenidos en el andlisis termogréafico, en el analisis
termogravimeétrico, en el analisis de dureza y en el ensayo a compresion realizado a cada una
de las probetas. A mayores, se explican las superficies de respuesta en funciéon de los
diferentes factores, interpretando como afectan las cantidades de cada uno de los factores.

e Conclusiones: finalmente se abordan las conclusiones obtenidas de todos los resultados
anteriores. A mayores se explican las diferentes aplicaciones y las posibles vertientes de
futuros trabajos que se relacionen con éste.

e Anexos: este apartado trata de recopilar documentos que son de interés para el trabajo pero
que por su extension no deben ser incluidos en la memoria. Entre ellos se encuentran las
diferentes sesiones de laboratorio en las que se explican los materiales y experimentos
realizados, la explicacion de cobmo poner en marcha el equipo termogravimétrico y el uso de
los dos softwares que incluye el equipo, tanto como para lanzar un experimento como para
analizar a posteriori los resultados obtenidos, las graficas obtenidas en el analisis
termogravimétrico, las curvas de tension-deformacion y las fichas técnicas de los
componentes utilizados.
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2 ESTADO DEL ARTE

Como se ha visto anteriormente, existen una gran cantidad de estudios gque tienen como objetivo
llegar a lo que se conoce hoy en dia como “Zero Energy Buildings”. Las lineas de investigacion sobre
cémo llegar a ese concepto tienen un gran abanico de vertientes como pueden ser el almacenamiento de
energia, la optimizacion de los sistemas de calefaccion, la construccion de edificios con materiales
sostenibles o la obtencidn de energia por medio de energias renovables entre otras.

La necesidad del desarrollo de un compuesto que sea capaz de almacenar energia térmica viene dada
por la creciente preocupacion de las emisiones nocivas al exterior y por la ambicion de disminuir al
méaximo posible los gastos producidos durante la generacion energia. Por ello, antes de comenzar el
desarrollo del trabajo, se establecen los conceptos sobre lo que actualmente existe en el mercado para
evitar las pérdidas de calor energéticas, su almacenamiento y los materiales que se van a utilizar durante
el trabajo.

2.1 Aislamiento téermico
2.1.1 Concepto

La conduccidn calorifica consiste en el transporte de calor de una sustancia a otra que se encuentran
en contacto hasta que se produce un equilibrio térmico entre ambas (misma temperatura). Este transporte
tiene lugar por las colisiones que se producen entre las moléculas que estan en contacto de una sustancia
y otra, y la direccion es de la que tiene mas temperatura a la que menos. Por lo tanto, se define la
conductividad térmica como la propiedad de un material a conducir calor.

El aislamiento térmico es la capacidad que posee un material de oponerse a ese traspaso de calor.
Esta capacidad de los materiales se mide mediante la resistencia térmica. La resistencia térmica es la
inversa de la conductividad térmica, y se considera que un material es un buen aislante cuando su
conductividad térmica es inferior a cierto valor:

1<0,10 = [1]
mxK

2.1.2 Importancia

La eficiencia energética es la optimizacion del uso de la energia para conseguir los mismos
beneficios, reduciendo asi el consumo de ésta. Es una practica de gran importancia, no solo para el ahorro
econémico que puede suponer a las personas, sino también por la disminucion de la contaminacién
debido a la reduccion de emisiones de CO que supone la produccion de calor en las reacciones de
combustion. Por lo tanto, hay que llegar a un compromiso entre el precio del aislamiento y el ahorro en
el consumo de energia para producir calor (Grafica 2-1) [9].
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COSTE POR. BND

ESPESOR DE AISLANTE
Gréfica 2-1 Grafica del dilema entre coste de aislamiento y coste de energia calorifica perdida [10]

No obstante, los materiales aislantes también son productores de CO>. Durante su fabricacién y su
vida (til este tipo de materiales también contribuyen de forma negativa a las emisiones perjudiciales
para el medio ambiente. Por ello es necesario conocer cuales son los que menos cantidad de dioxido de
carbono producen para poder asi garantizar un proyecto final sostenible que no sea perjudicial para el
medio ambiente.

2.1.3 El cuerpo humano como productor de calor

La temperatura del cuerpo humano suele permanecer estable ya que posee una gran capacidad de
regulacion térmica, pero la carga excesiva de trabajo o esfuerzo puede generar en el cuerpo un estrés
térmico que puede ser contraproducente para el ser humano. La actividad fisica de trabajadores o
deportistas hace que el calor se acumule en el cuerpo en cantidades excesivas. Este hecho puede traer
efectos negativos para el rendimiento humano, disminuyendo de manera notable la capacidad de trabajo.

Por otro lado, también existe el caso en el que la ausencia de calor corporal ocasione problemas al
ser humano. Cuando las temperaturas exteriores alcanzan niveles muy bajos, la temperatura del cuerpo
humano tiende a disminuir, tratando de regularse hasta llegar a la temperatura media [11].

How Outlast® Technology Works

Outlast®
material

> Outlast Technologies LLC

Figura 2-1 Textil y vestimentas con PCM [11]

Estos dos casos son de gran interés para este trabajo ya que se trata del desarrollo de un compuesto
con la capacidad de regulacién térmica. Los materiales de cambio de fase en los textiles se encuentran
en fase de estudio, habiéndose desarrollado ya algunas prendas con la capacidad de regulacién térmica
(Figura 2-1) que son capaces de amortiguar los cambios de temperaturas extremos a los que se somete
el cuerpo humano en algunas ocasiones.

2.1.4 Temperatura de confort

Como se ha visto anteriormente, el mantenimiento de una temperatura entre ciertos valores sin que
haya cambios bruscos puede ser una manera de ahorrar en consumo innecesario de energia. La cuestion
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ahora es determinar la temperatura a la que se quiere mantener cierto emplazamiento o el mismo cuerpo
humano.

Se entiende la temperatura de confort como aquella en la que el ser humano no percibe una sensacion
ni de frio ni de calor. Estas temperaturas varian en funcion de la época del afo, estableciéndose
aproximadamente entre 21°C y 26°C.

Es importante el conocimiento de estas temperaturas ya que, en el caso de querer mantener un rango
de temperaturas determinado, se deduce que lo éptimo es que sea entre esas temperaturas, permitiendo
asi el bienestar de las personas que se encuentran en dicho lugar [12] [13]. Por ello el objeto de este
trabajo serd intentar mantener las temperaturas dentro de ese intervalo, ajustandose a los materiales que
se pueden obtener en el mercado.

2.1.5 Caracteristicas y propiedades de los aislantes

El objetivo principal de un material aislante térmico es que no se produzca un traspaso de calor entre
los materiales que separa. Por ello, la caracteristica mas importante de estos materiales es que posean
una conductividad térmica muy baja para que les permita disminuir dicha transmisién. Otra de las
caracteristicas que comparten estos materiales, es que todos ellos poseen aire u otro tipo de gas dentro
de ellos. Son estas dos propiedades las que permiten a un material denominarse aislante.

Ademas de estas dos caracteristicas, los materiales aislantes se distinguen unos de otros en funcion
de otras propiedades mas especificas de cada uno, entre las que se pueden destacar [13]:

e Densidad, p: masa del material aislante por unidad de volumen.

e Calor especifico, C,: capacidad que posee un material de almacenar energia calorifica por
unidad de masa.

e Transmitancia térmica, U: calor que fluye por un material por unidad de tiempo.

e Factor de resistencia a la difusion de vapor de agua, p: resistividad a la difusién de vapor de
agua.

e Resistencia térmica, R: capacidad que posee el material para oponerse al flujo de calor en
una direccion.

La combinacion de unos y otros en diferentes magnitudes da lugar a diversos materiales aislantes
térmicos.

2.1.6 Materiales aislantes

Acorde con el material aislante en si y la forma en la que se presenta, podemos distinguir diferentes
tipos de aislantes térmicos tal y como se indica en la Tabla 2-1. Se nombra en dicha tabla algunos
ejemplos de cada uno:

Sintéticos Inorganicos Ecologicos o naturales
Poliestireno Lana de vidrio Corcho
Poliuretano Lana de roca Fibra de madera

Policarbonato Vidrio celular Lana de oveja
Espuma fenolica Arcilla expandida Fibra de lino
Espuma elastomera Vermiculita Fibra de celulosa

Tabla 2-1 Clasificacion de materiales aislantes y ejemplos [9]
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2.2 Energia térmica y almacenamiento
2.2.1 Energia térmica

La energia térmica es también conocida como energia calorica o calorifica y se trata de la energia
interna de un sistema termodindmico. Esta energia es proporcional a la temperatura absoluta de un
sistema. Se puede obtener de diferentes fuentes tales como el sol, una reaccion exotérmica, fision
nuclear, rozamientos mecanicos, etc [14] [15]. En nuestro trabajo, el objetivo es determinar la cantidad
de energia calorifica que se puede almacenar por calor latente, es por ello por lo que la capacidad de
energia térmica almacenable en los diferentes compuestos se trata de una de las propiedades mas
importantes de estudio.

2.2.2 Almacenamiento de energia térmica

La energia es un bien valioso que la naturaleza no siempre proporciona en el momento en el que se
requiere. Es por ello por lo que es imprescindible el estudio de como almacenar la energia para poder
disponer de ella en todo momento. De aqui surge la definicién de almacenamiento de energia como la
confinacion de esta en un “depdsito” durante un periodo de tiempo limitado.

DIRECTO

ACTIVO

LMACENAMIENTO INDIRECTO

PASIVO

Figura 2-2 Clasificacion de almacenamiento de energia térmica [15]

Como se puede ver en la Figura 2-2, el almacenamiento de energia térmica se clasifica en 2, activo
y pasivo. Se considera almacenamiento activo directo cuando el fluido que transporta la energia térmica
es también el lugar donde se almacena. Por ende, si el fluido y el lugar de almacenaje son distintos, se
denomina almacenamiento activo indirecto. En ambos, la energia térmica es transferida mediante
conveccion forzada. Que el almacenamiento sea pasivo conlleva que el medio donde se almacena la
energia calorifica se carga y descarga cuando entra en contacto con un fluido.

Existen diferentes maneras de almacenar energia, entre ellas se encuentran el almacenaje por calor
sensible, el almacenaje quimico y el almacenaje por calor latente.

En el primer caso, el medio de almacenamiento aumenta su temperatura cuando la energia térmica
es transferida a él. En este caso, la energia almacena dependera entonces del calor sensible del medio de
almacenaje, del aumento de temperatura y de la cantidad de medio que haya.

En el segundo caso, la capacidad de almacenaje reside en las reacciones quimicas reversibles en las
que un ciclo se trata de un proceso endotérmico (almacenaje) y posteriormente cuando se necesite esa
energia se procede al proceso exotérmico [14] [15].

Por ultimo, existe el almacenamiento de energia por calor latente que se explica en el apartado 2.2.3.

Hoy en dia, el mas comun es el almacenaje por calor sensible tanto en estado sélido como en estado
liquido. En la Tabla 2-2 se relacionan los medios mas utilizados para el almacenaje de energia por calor
sensible.
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vedo o™ Conductividad o0t
(Kg/m?y)  MMVME g /kgi)
Salido Arena/mineral/roca 1700 1,0 1,3
Cementos 2200 1,5 0,85
Cloruro sodico 2160 7,0 0,85
Hierro 7200 37,0 0,56
Acero 7800 40,0 0,6
Silice 1820 1,5 1,0
Magnesio 3000 5,0 1,15
Liquido Aceite mineral 770 0,12 2,6
Aceite sintético 900 0,11 28
Aceite de silicona 900 0,10 2,1
Sales nitricas 1825 0,57 1,5
Sales nitradas 1870 0,52 1,6
Sales carbonatadas 2100 2,0 1,8
Sodio liquido 850 71,0 1,3

Tabla 2-2 Medios mas utilizados para almacenamiento de calor por calor sensible [16]

2.2.3 Calor latente

De entre las tres formas de almacenar energia (Figura 2-3), el almacenaje por calor latente es el que

se encuentra en auge de estudio. El interés en el estudio del calor latente reside en que un material al

realizar el cambio de fase se encuentra absorbiendo o cediendo energia calorifica pero no varia su

temperatura a lo largo del proceso. Los materiales que poseen la capacidad de absorber una cantidad

razonable de energia se denominan materiales de cambio de fase. Los estudios de estos materiales

forman parte de los méas novedosos avances en tecnologias de almacenamiento térmico, refrigeracion y

otras muchas aplicaciones en las que pueden ser utilizados [15].

AL

iy

Calor Calor Quimico

sensible latente

Figura 2-3 Formas de almacenar energia térmica. Fuente propia
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2.3 Resinas epoxi

2.3.1 Concepto

Las resinas epoxi se tratan de un material polimérico termoestable que son el producto de mezclar
una base epoxica con un endurecedor. La base epoxica se compone de dos 0 mas grupos epoxi, también
conocidos como oxiranos, que se obtienen comunmente mediante la reaccién de compuestos con
hidrogeno y epiclorhidrina y sometiéndolo posteriormente a una deshidrohalogenacion [16] [17]. Ver
proceso en la jError! No se encuentra el origen de la referencia..

Existen diferentes tipos de base epoxi, entre los cuales se diferencian:

e Base epoxi de bisfenol A.

e Base epoxi de bisfenol F.

e Base epoxi novolaca.

e Base epoxi de compuestos nitrogenados.
e Base epoxi cicloalifatica.

La resina epoxi se consigue por lo tanto con la combinacion de bases epdxica mencionadas
anteriormente y otro componente que se conoce como endurecedor. Algunos endurecedores se encargan
de reaccionar con los grupos oxiranos, otros con los hidroxilos y otros, comunmente llamados como
catalizadores, se encarga de llevar a cabo el inicio de la reaccion [18]. Una vez que se ha producido el
inicio de la reaccion, se comienzan a unir las cadenas de bases epoxica formando una red. EI transcurso
de este proceso se conoce como curado [17].

2.3.2 Fases de curado de las resinas epoxi

El curado de la resina tras la mezcla de la base con el catalizador es un proceso cuyo tiempo depende
de factores como el endurecedor elegido o la temperatura a la que se realiza el curado. Se pueden
diferenciar 4 fases del curado que se visualizan en la Figura 2-4.

r“ 4" “,b"‘

P »-

- >
‘}'! /l"{ p-e
Y 'J“‘

Crecimiento Formacion de
lineal gel

Prepolimeros Curado total

Figura 2-4 Fases del curado de la resina epoxi [18]

2.3.3 Caracteristicas

Las caracteristicas de las resinas epoxi varian en funcion de la base epdxica que se escoja, del
endurecedor aplicado para el curado, de las condiciones del curado y de otros factores como pueden ser
los aditivos que se le incorporen a la mezcla como pueden ser polvos metalicos 0 PCM, que seran objeto
de este trabajo. Entre las caracteristicas mas importantes de las resinas se pueden citar [19]:

e Poseen un bajo nivel de humectacion, que les ofrece alta resistencia a agentes corrosivos y a
la humedad.

Es un buen aislante eléctrico debido a su baja conductividad.

Buena resistencia mecénica.

Resistente a la humedad.

Alta resistencia a temperaturas elevadas debido a su gran estabilidad térmica.

Excelente resistencia quimica.
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¢ No presenta grandes contracciones al finalizar el proceso de curado.
e Buenas propiedades adhesivas.

2.3.4 Uso de aditivos en resinas epoxi

Como se comenta en el apartado anterior, a las resinas epoxi se le pueden introducir diferentes tipos
de aditivos que cambian sus propiedades mecanicas, termicas y fisicas. El objeto de afiadir los aditivos
a las matrices epoxi es conseguir una gran variedad de aplicaciones. Dependiendo del uso que se le vaya
adar ala resina se le introduciran unos aditivos u otros. Entre ellos se pueden encontrar fibras de carbono
0 de vidrio para mejorar sus propiedades mecanicas, microesferas de diversos materiales para disminuir
su densidad o por ejemplo particulas de metales para mejorar sus propiedades conductoras.

2.3.5 Aplicaciones

El dmbito de aplicacion de este tipo de resinas es muy variado y esto es posible debido a las
propiedades que se pueden modificar al afiadir diferentes agentes a la resina. Esto les convierte en un
material polivalente en numerosos campos de la ingenieria, medicina o arquitectura [19].

De entre los ambitos en los que se hace uso de las resinas epoxi se pueden destacar:

1. Electronica: como aislante eléctrico, conmutadores o encapsulado de transistores.

2. Aeronautica: en alas o colas de aviones como refuerzo a altas presiones y temperaturas.

3. Construccion: es el &mbito en el que mas se utiliza, destacando el uso como adhesivo,
acabados superficiales o elementos estructurales.

4. Medicina: se han desarrollado prdtesis de resinas epoxi para humanos y animales por su
solidez y resistencia.

2.4 Materiales de cambio de fase

La inercia térmica es una propiedad de los materiales que se relaciona con la cantidad de calor que
puede almacenar y la velocidad a la que lo cede o lo absorbe. Esta propiedad de los materiales lleva
siendo objeto de estudio desde hace décadas por la necesidad de disminuir el consumo energético. Desde
el afio 2005, los estudios realizados con materiales de cambio de fase se han incrementado de manera
exponencial debido al gran interés que despiertan, sobre todo en el &mbito de la construccion [20]. Se
introducen en materiales constructivos con el objetivo de aumentar la eficiencia térmica. El interés en
estos materiales reside en que, durante el cambio de estado del material, la temperatura permanece
constante mientras que éste absorbe o cede energia (aprovechando el calor latente de cambio de estado).
La formula que atiende a este principio es la siguiente:

Q=mxL [2]
Donde:

- Qesel calor necesario para realizar el cambio de fase.
- mes lamasa.
- L es el calor latente del material.

La propiedad especifica mas importante de cada PCM es la temperatura a la que cambia de estado.
Las fases en las que se puede encontrar un material son: solido, liquido y gaseoso. En todos los cambios
de fase posibles se almacena energia, pero a pesar de que el cambio de solido a liquido sea el que menos
energia es capaz de acumular, es el méas utilizado debido a que la variacion de volumen no es muy
grande, lo que permite su utilizacion en gran variedad de aplicaciones. Ademas, se puede seleccionar el
material en funcion la temperatura de cambio de fase que tenga [6] [20].
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2.4.1 Tipos

Los materiales de cambio de fase almacenan energia por calor latente. De entre los cambios de
estado que se pueden producir el cambio de sélido a liquido es el que més aplicaciones tiene en el ambito
de la construccidn ya que es el que menor variacion de volumen tiene. Esta caracteristica convierte a los
PCM que trabajan con el cambio solido-liquido en los mas interesantes, a pesar de que sea el cambio de
fase que menos calor es capaz de almacenar.

La clasificacion de los PCM solido-liquido se hace en funcién de si son organicos o no y si son
compuestos 0 mezclas eutécticas, tal y como se ve en la Figura 2-5. Cada uno tiene sus ventajas y
desventajas, pudiendo destacar de los primeros su alto calor latente, mayor densidad y mayor
conductividad térmica. De los inorgéanicos destaca su estabilidad termoquimica, resistencia frente a la
corrosion y su disponibilidad y precio [21].

N\
Materiales
Calorsensible Calorlatente Energiaquimica
S’ | S’
Gas-liquido Solido-liquido Solido-gas Solido-sdlido
Organicos Inorganicos
\T/ S~
/L\ /1\ ™ N
Eutécticos Compuestos Eutécticos
S~ S~
P _/"‘\
Acidos grasos Parafinas Compuestos

Figura 2-5 Clasificacion de los PCM sélido-liquido [21]

En el desarrollo de este trabajo se va a trabajar con parafinas, mas concretamente, con una cera de
parafina conocida como cera de candelilla.

2.4.2 Uso de las parafinas como PCM

Las parafinas se encuentran dentro de los materiales de cambio de fase de tipo organico. Los PCM
organicos se caracterizan por tener propiedades que les permiten diferentes tipos de aplicaciones
introduciéndolos en elementos constructivos para conseguir almacenar energia. De entre las
caracteristicas de los PCM organicos, se puede destacar: que poseen un amplio abanico de temperaturas
de fusion, lo que permite su uso en una gran cantidad de aplicaciones en funcion de la necesidad de la
temperatura de cambio de fase, son quimicamente estables, tanto quimicamente como térmicamente, no
son corrosivos y son compatibles con otros materiales empleados en la construccion.

Mas concretamente, de entre los PCM organicos, se puede destacar el uso de las parafinas como
material de cambio de fase. Se tratan de una mezcla de hidrocarburos saturados que se obtienen del
petréleo mientras es refinado o de manera sintética. Lo que hace interesante a las parafinas son las
caracteristicas que posee, haciéndolas un material idoneo para la introduccion en materiales
constructivos y utilizarlo como método de almacenamiento de energia. De entre estas se destaca:
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Inodoras, insipidas y no son toxicas.

Rango de temperaturas de 30°C a 90°C aproximadamente.

Alto calor especifico y alto calor de fusion.

Estables hasta aproximadamente 250°C.

Su volumen de expansion se estima entre un 10% siendo un valor aceptable.

Los PCM también poseen desventajas como su baja conductividad térmica o que son potencialmente
inflamables. También por norma general, los PCM orgénicos son més caros que los inorgénicos [7] [21].

2.4.3 Materiales de cambio de fase en elementos constructivos

Hasta el momento, la introduccion de materiales de cambio de fase en elementos constructivos como
método de almacenamiento de energia se centrado mucho en el uso de cementos como matriz retenedora
del PCM. Existen ya numerosos estudios y construcciones de vanguardia en las que se consigue una
eficiencia térmica razonable debido al uso de estos materiales en los materiales de construccion.

- ‘l.:.n ':‘

Figura 2-6 Ladrillos con PCM macroencapsulado [6]

Un claro ejemplo de estas construcciones punteras son aquellas que utilizan materiales como el que
se puede ver en la Figura 2-6, en la que se observa un ladrillo de construccion en cuyo seno retiene una
macrocapsula con PCM en su interior [6].

19



IGNACIO NAVARRETE PARDO

20



DESARROLLO DE COMPUESTOS CON RESINAS EPOXI Y MATERIALES DE CAMBIO DE FASE

3 DESARROLLO DEL TFG

3.1 Metodologia experimental

3.1.1 Eleccién de materiales

Para el desarrollo del trabajo de fin de grado se plantea la necesidad de escoger una resina epoxi y
un material de cambio de fase. Estos dos materiales se tratan de las dos claves para este trabajo, es por
ello por lo que se determinan primero unos objetivos que debe cumplir nuestro compuesto: se debe tratar
de una resina epoxi que sea capaz de almacenar cierta cantidad de PCM y poder ser utilizada tanto para
impregnar tejidos como para recubrimiento de construcciones y objetos.

En cuanto a la eleccion de la resina epoxi, debido a la gran cantidad de aplicaciones que tiene, los
proveedores ofrecen una gran variedad de resinas con diferentes fines. El proveedor de las resinas es
Castro Composites por motivos de cercania, disponibilidad y experiencia en anteriores compras. Las
resinas escogidas para el desarrollo de este proyecto se presentan en la Tabla 3-1.

Resoltech 1070 Resoltech 1600

Impregnable en tejidos

Uso en recubrimientos y como top coat Alta flexibilidad
Resistencia a radiacion ultravioleta Alta resistencia a impacto
Buenas propiedades mecanicas Buena resiliencia
37% Componente bio Excelente adherencia en substratos

Resistente a disolventes, detergentes y soluciones

Tabla 3-1 Caracteristicas de las Resinas epoxi utilizadas. Anexo VI: Fichas técnicas

En segundo lugar, los criterios de seleccion que debe cumplir un material de cambio de fase para ser
escogido son los siguientes [7]:

1. Propiedades fisicas: no puede presentar una variacion de volumen excesiva en el proceso
de cambio de fase y la densidad de las dos fases debe ser parecida.

2. Propiedades cinéticas.

3. Propiedades quimicas: el material de cambio de fase debe ser quimicamente estable para
evitar que se produzcan oxidaciones. Debe ser reversible el proceso y el PCM no debe
ser inflamable.
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4. Propiedades térmicas: la temperatura de cambio de fase tiene que estar definida en un
intervalo discreto o que su ventana de temperaturas no sea muy grande. Debe poseer
valores de calor especifico y entalpia de cambio de fase altos para tener buena capacidad
de almacenamiento térmico.

5. Econdmicos: Debe ajustarse al presupuesto teniendo en cuenta su fin y su vida util.

Por esa razon, la eleccion de los materiales de cambio de fase se ha hecho en funcién de las
necesidades del trabajo. Se busca un material de cambio de fase que se encuentre dentro del rango de
entre 20°C y 90°C para facilitar el estudio del almacenamiento de energia, que sea estable quimicamente,
que sea reversible y que el precio no sea muy elevado. De entre los tipos de materiales de cambio de
fase que existen se escogieron las parafinas, que son las que méas se ajustan a las necesidades del
proyecto. Mas concretamente se han escogido la cera de candelilla proporcionada por Ceras Marti. En
la Tabla 3-2 se describen las caracteristicas de la cera de candelilla.

PCM Caracteristicas

-Temperatura de fusion entre 69°C y 74°C
Cera de candelilla -Color naranja
-Economico

Tabla 3-2 Caracteristicas PCM utilizados. Anexo VI: Fichas técnicas

3.1.2 Patron para la elaboracion de las probetas

En este apartado del trabajo se explica la metodologia para la elaboracién de las probetas de resina
epoxi y material de cambio de fase. En todas las probetas se sigue el mismo patrén con el fin de evitar
que variables como el tiempo de mezclado o el orden de introduccion de aditivos influya en los
resultados finales.

Durante la elaboracion de las probetas se utiliza diferente material de laboratorio que se relaciona
en el anexo de laboratorio (Anexo I: Practicas de Laboratorio). EI modo de elaboracion que se sigue es
el siguiente:

1. Se pesa tanto el PCM y el polvo de aluminio en la balanza y se introducen en la bolsa

hermética zip.

Se pesa el espesante y se aparta junto al PCM y el Al.

Se pesa en un vaso de pléstico la base epoxi y se aparta.

Se pesa el endurecedor en un vaso, se introduce en el vaso con la base epoxi y se mezcla.

Se introduce el espesante en la mezcla de base con endurecedor y se mezcla durante 30

segundos.

6. Se introducen los aditivos y se mezcla durante 90 segundos, comprobando que la mezcla es
homogénea.

arwnN

Una vez se tiene la mezcla homogénea en el vaso, se vierte en el molde de probetas, donde se debera
comprobar que no quedan burbujas de aire que puedan comprometer las propiedades mecanicas de la
mezcla.

Todas las probetas se preparan en el laboratorio de quimica de docencia a una temperatura ambiente
media de 21°C. Esta temperatura se encuentra dentro del rango optimo que sugiere el proveedor para
que la resina epoxi se cure (19°C-25°C).

3.1.3 Disefio Box-Behnken

La metodologia de las superficies de respuesta tiene como objetivo determinar en qué porcentaje
una variable independiente afecta a una respuesta de interés. En los Gltimos afios se ha incrementado el
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uso de estos métodos analiticos, buscando su optimizacion. Cabe destacar las numerosas ventajas de la
aplicacion de estas técnicas tales como la reduccién del nimero de ensayos a realizar y por ello, la
disminucion del material utilizado permitiendo el ahorro. EI primer paso para utilizar esta técnica de
analisis es establecer los factores que se quieren estudiar y las respuestas que se quieren optimizar.

Los factores se tratan de las condiciones que afectan directamente a la variable de respuesta. En este
trabajo los factores que vamos a estudiar son el porcentaje en peso de material de cambio de fase que se
introduce en la matriz, el porcentaje en peso de espesante que se introduce y el porcentaje en peso de
polvos de aluminio para aumentar la conductividad térmica.

La respuesta es la variable que se ve afectada cuando en las diferentes combinaciones de factores se
van cambiando los porcentajes. Para este trabajo se ha decidido estudiar como afectan esos factores a la
dureza de las probetas, a la cantidad de calor que es capaz de almacenar y como afectan esos factores a
la resistencia a la compresion de una probeta.

El disefio de Box-Behnken (BBD) se asemeja a un disefio de segundo orden rotativo basado en un
disefio factorial incompleto de tres niveles. En nuestro caso, se trata de un disefio de tres factores que
puede graficarse como un cubo tal y como se ve en la Figura 3-1.

y 3 0
A A
X, X, ° °
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. »
X4 X,

Figura 3-1 Puntos del disefio de Box-Behnken [22]

El niumero de experimentos necesarios para llevar a cabo el analisis Box-Behnken atiende a la
formula:

N =2k(k — 1) + C, [3]

Siendo k el numero de factores y C, el numero de puntos centrales. Comparando el BBD con otros
disefios de superficie de respuesta, se ha demostrado que el BBD es mas eficiente. Otra ventaja que
posee este disefio es que no contiene combinaciones en las que todos los factores se encuentran en sus
maximos 0 minimos, lo que permite evitar condiciones extremas y resultados no deseados. En cambio,
estos disefios no seran los adecuados cuando se quieren estudiar respuestas en los extremos [22].

Factor +1 0 -1
% PCM 40 30 20
% Espesante 3 2 1
% Aluminio 20 15 10

Tabla 3-3 Relacion de valores para los niveles de Box-Behnken

En la Tabla 3-3 se pueden ver las diferentes cantidades de aditivos para afiadir en cada una de las
probetas de resina epoxi. Después cada una de ellas se sometera a un analisis de dureza, a un ensayo a
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compresion y un andlisis termogravimétrico para poder obtener las superficies de respuesta. Para generar
la matriz de combinaciones se ha utilizado el software STATGRAPHICS.

En nuestro caso se ha escogido un disefio de tres factores con 3 puntos centrales de manera que las
probetas que, atendiendo a la férmula, seran necesarios 15 combinaciones para obtener la superficie de
respuesta. En la Tabla 3-4 se pueden ver las combinaciones necesarias combinando los distintos niveles.

PCM Al Espesante
E1 1 +1 +1 0
E1 2 +1 0 -1
E1 3 +1 -1 0
El 4 -1 0 -1
E1 5 0 -1 -1
E1 6 0 +1 +1
E1 7 -1 -1 0
E1_ 8 0 +1 -1
E1 9 0 0 0
E1_10 0 -1 +1
E1_11 0 0 0
E1_12 -1 0 +1
E1_13 0 0 0
E1_14 -1 +1 0
E1 15 +1 0 +1

Tabla 3-4 Combinaciones del Box-Behnken para el trabajo

3.2 Analisis de datos
3.2.1 Analisis termografico

En el estudio de cdmo aumenta la conductividad térmica al introducir polvos de metal a la resina
epoxi, se ha utilizado una camara termogréafica. La termografia se trata de la tecnologia que mide
longitudes de onda infrarrojas sin necesidad de contacto consiguiendo dar informacion de la temperatura
del objeto. Las cAmaras termogréaficas representan estas longitudes de onda a modo de imagen con una
leyenda de temperaturas teniendo en cuenta la mas alta y la mas baja (Figura 3-2). De esta manera se
pueden visualizar a primera vista los puntos calientes en una zona concreta [23].

Figura 3-2 Estudio termografico de las probetas de resina epoxi y Flir i7 [24]

Mas concretamente, se ha utilizado una camara termogréafica Flir i7. Durante las mediciones, la
obtencion de temperaturas es imprecisa debido a la variacion constante de temperaturas y la recalibracion
constante de maximos y minimos en la pantalla. Por ello, se ha utilizado un software de procesado de
imagenes en el que se pueden analizar las diferentes imagenes obteniendo informacion de temperaturas
y pudiendo variar los valores de emisividad, rango de temperaturas, temperatura reflejada, etc.
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Las caracteristicas mas relevantes de la camara son [24]:

Intervalo de temperatura entre 0°C y 250°C.
Emisividad ajustable de 0,1 a 1,0.
Sensibilidad térmica <0,1°C a 25°C.

Rango espectral de 7,5um a 13 pm.
Medicion por puntos, areas o isotermas.

Una vez se han obtenido las fotografias, con el software Flir Report Studio se puede realizar un
analisis mas preciso de cada fotografia ya que se puede medir la temperatura en cada uno de los pixeles
de la imagen en un momento concreto con una precision de 0.1°C [24] tal y como se puede percibir en
la Figura 3-3.

IR1164,jpg - O X

NOTA a

MEDICIONES -
Sp1 90,4°C

PARAMETROS -
Emisividad 0,95
Temperatura reflejada 36,0°C

Vertodo v

ANOTACIONES DE TEXTO + & -

INFORMACION DE LA IMAGEN A B

¥ Q 265%~ < 103/232 > Guardar | ¥ Cerrar

Figura 3-3 Captura del software Flir Report Studio

3.2.2 Analisis termogravimétrico y de calorimetria de barrido diferencial

El andlisis termogravimétrico consiste en analizar la variacion de masa de una muestra a lo largo del
tiempo cuando es sometida a unos ciclos de temperatura. Por otro lado, la calorimetria de barrido
diferencial se trata de una técnica de analisis en la que se mide la diferencia de calor entre una muestra
y otra de referencia en funcion de la temperatura. Este analisis se realiza con un equipo
termogravimétrico en el laboratorio de mecanica (Figura 3-4).

Figura 3-4 Equipo TG [38] y analisis de una muestra
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En el TG se analizan todas las muestras que desembocan de las diferentes combinaciones propuestas
por el disefio de Box-Behnken, de tal manera que analizando la cantidad de energia que es posible
almacenar se obtendra una superficie de respuesta optimizando la cantidad de PCM a introducir en la
resina para maximizar sus propiedades.

El equipo Labsys Evo 1180 se compone de un horno y una balanza donde se llevan a cabo los
diferentes ciclos de calentamiento y enfriamiento y un ordenador con dos softwares instalados. En el
primero de ellos es donde se programa el experimento, mientras que en el segundo es donde se analizan
los resultados.

Acquisition

El software Acquisition es el que se encarga de llevar el control de todo el experimento. Antes de
lanzar el experimento se deben disefiar los ciclos de calentamiento y enfriamiento a los que se quiere
someter la muestra, teniendo en cuenta el tiempo, temperaturas, velocidades de calentamiento y
enfriamiento, refrigeracion y gas de barrido. Una vez disefiado el experimento y con la muestra en el
horno, se puede lanzar comenzar el experimento y seguir sus distintas fases en este software.

Processing

El software Processing es el que se utiliza para el procesado y analisis de los datos térmicos
obtenidos a partir de cualquier instrumento, incluyendo los del software anterior. En este programa se
cargan los datos y se pueden analizar desde diferentes perspectivas y teniendo en cuenta los datos que
el usuario requiera. Esto permite obtener conclusiones de los diferentes datos obtenidos tales como
entalpias, flujos de calor, temperaturas, variaciones de masa, etc.

Metodologia para andlisis de probetas

El analisis de probeta se realiza estudiando las caracteristicas termogravimétricas y térmicas de los
diferentes compuestos en el equipo. Este equipo se compone de una balanza y un horno que somete a la
muestra a un ciclo de cambios de temperatura, analizando el flujo de calor, el peso de la muestra y las
temperaturas del horno y de la muestra. Uno de los elementos méas importantes de este equipo, y méas
concretamente, de este trabajo, es el ciclo de cambios de temperaturas a los que se somete la muestra.
En nuestro caso, se trata de un ciclo que se repite 3 veces para ver como varian las propiedades a lo largo
del tiempo, para ver si tiene reversibilidad y para poder descartar el primero de ellos que suele ser
erroneo. El ciclo se compone de 3 tramos, uno de calentamiento subiendo la muestra de 30°C a 100°C,
uno de enfriamiento en el que se vuelve a la temperatura de 30°C y finalmente una recta de estabilizacion
de temperaturas a 30°C (Grafica 3-1).

100
80

+29C/min -28C/min +29C/min -22C/min +29C/min -28C/min

L L | L .
50 .6 min 10 min 10 min 10 min

0 50 100 150 200 250
Gréfica 3-1 Ciclos de calentamiento de las muestras del trabajo
Para someter a todas las probetas del disefio de Box-Behnken, se determina un patrén en el analisis
de cada una de ellas que consiste en:

1. Abrir cuidadosamente el horno del TG y sacar el crisol de alimina con las pinzas.
2. Trasladar el crisol al laboratorio de quimica junto con las probetas del Box-Behnken.
3. Pesar en la balanza de alta precision el peso del crisol vacio y tarar la bascula.
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4. Cortar con un cuter el canto de la superficie inferior para poder cortar lascas del material
sin ser de la superficie.

5. Introducir las lascas cortadas anteriormente en el crisol de alimina hasta que pese
aproximadamente 35mg.

6. Trasladar el crisol con el compuesto al laboratorio de mecénica e introducir en el TG.

7. Cerrar horno y comenzar el experimento.

Una vez ya ha finalizado el andlisis de cada una de las probetas, se debe abrir el horno, sacar con las
pinzas el crisol con el compuesto analizado y se debe proceder a la limpieza para después poder volver
a utilizar el mismo crisol. El procedimiento de limpieza se realiza con las pinzas primero, intentando
eliminar todo el material que se pueda gque se encuentre dentro del crisol. Una vez se ha sacado la mayor
parte del material con las pinzas que se utiliza acetona para ayudar a la eliminacion de material restante.
A mayores se utiliza una disolucion de acido clorhidrico diluida al 10% para asegurar una completa
limpieza del crisol antes de ser utilizado para el estudio de otra probeta. Finalmente se aclara con agua.
Antes de utilizar el crisol de nuevo, se le somete a un ciclo rapido de secado en el que se eleva la
temperatura hasta los 100°C para asegurar la evaporacion del agua restante y se enfria rapidamente. Una
vez acabado este proceso se puede utilizar el crisol de nuevo para un nuevo experimento.

3.2.3 Analisis de dureza

Se realiza un ensayo de dureza a las probetas del Box-Behnken con el objetivo de determinar si la
adicion de materiales afecta a esta propiedad. La dureza se trata de la capacidad de un material a resistir
la penetracion de una aguja. En este trabajo se ha utilizado un durémetro PCE-DX AS proporcionado
por el laboratorio de materiales.

La dureza se mide de 0 a 100 en una escala A o D en funcidn de si es mas o menos duro. Cuanto
mas duro sea un material, mas resistencia tendra a la penetracion de la aguja y por tanto medira mas. La
escala A se utiliza para materiales mas blandos mientras que la escala D es utilizada para los més duros.
Aproximadamente 90A equivalen a 40D. Se recomienda utilizar la escala D cuando las medidas tomadas

superan los 90A.

Figura 3-5 Patron de medidas de dureza shore en probetas

Para realizar el experimento se establece un patron de medicion de manera que todas las probetas
son medidas de la misma manera. Cada probeta es medida 15 veces. En la cara de la superficie inferior
se realizan 10 medidas a lo largo todo el diametro y en la cara lateral se realizan 5 medidas para ver si
existe estratificacion, tal y como se ve en la Figura 3-5.

3.2.4 Ensayo de probetas a compresion.

Para el ensayo de como se comportan las diferentes posibilidades del disefio de Box-Behnken,
. . . ., h

es necesario hacer otras probetas cuyas dimensiones guarden la relacion de @ = - Se compra una
tuberia de 20mm de diametro y 1m de largo y se procede a cortarla en diferentes secciones de manera
que tengan de altura 4cm mas un margen de altura. Estas probetas se pegan en una base para evitar que
no se desprenda material al introducir el compuesto en el molde. Una vez curadas las resinas, se someten
a un ensayo de compresion en el laboratorio de materiales. Para el ensayo se utiliza una maquina como
la que se puede ver en la Figura 3-6.
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Para la realizacion del ensayo se colocan en la misma mesa de laboratorio el equipo de ensayo, las
probetas a ensayar y el ordenador en el que se van a recoger los datos. Se prepara en Excel una hoja de
calculo en la que introduciendo los datos obtenidos del medidor de fuerza aplicada se pueda obtener la
grafica de tensién deformacion de cada una de las probetas. La hoja sigue el siguiente esquema de la

Figura 3-7.
E2_3

12

10

El equipo se compone se trata de una manivela que actGa sobre un circuito de aceite a presion
para ejercer fuerzas verticales tanto de traccion como de compresion. A mitad del circuito se encuentra
el medidor de fuerza aplicada, que mide los KN gue se estan ejerciendo sobre la muestra. También posee

Figura 3-6 Equipo de ensayos a compresion del laboratorio de mecanica [25]
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Figura 3-7 Hoja de célculo de la gréfica tensién-deformacion

Li (mm)

0,4

35

0,5

Al (mm)

0,6

O 00N O UVl A WN B

[ O e e S S S Ny
W o NOU D WN RO

20

€

0,02857143
0,05714286
0,08571429
0,11428571
0,14285714
0,17142857

0,2
0,22857143
0,25714286
0,28571429
0,31428571
0,34285714
0,37142857

0,4
0,42857143
0,45714286
0,48571429
0,51428571
0,54285714
0,57142857

KN

0,2
0,6
0,9

1,1
1,2
1,2
1,3
1,3
1,4
1,5
1,5
1,6
1,6
1,6
1,9

1,9

Mpa
0,99471839
2,98415518
4,47623277
4,97359197
5,47095117
5,96831037
5,96831037
6,46566956
6,46566956
6,96302876
7,46038796
7,46038796
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9,94718394
9,94718394
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4,97359197

un reloj comparador para medir la distancia vertical que se mueve la estructura movil del equipo.

El equipo se puede utilizar para ensayos de traccion como de compresién. En este trabajo se ha
realizado el ensayo a compresion debido a que para realizar el ensayo a traccion se necesitan tener
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probetas con rosca y no se considera que el compuesto se fuera a ajustar al molde cuando fuera
introducido en el mismo.

El proceso que se ha seguido a lo largo de todas las mediciones es el descrito en la Tabla 3-5.

1.Se desmoldean todas las probetas de sus moldes de manera
cuidadosa para que no se produzcan defectos en la misma.

2.Se cortan todas las probetas de manera que se quedan las probetas
con un didmetro de 16mm y una altura de 35mm.

3.Se prepara la hoja de Excel para analizar los datos obtenidos de
cada probeta de ensayo.

4.Se pone la aguja medidora de fuerza aplicada en OKN.

5.Se coloca la probeta que se quiere analizar en el lugar destinado
para ello y se desciende la parte superior del compresor hasta que
gueden en contacto la superficie superior de la probeta con el
compresor.

6.Se ajusta el reloj comparador de manera que quede en Omm para
poder medir de forma sencilla la distancia comprimida.

7.Se miden los KN de fuerza aplicada cada mm de distancia
comprimida y se introducen en la hoja de célculo.

8.Al finalizar las medidas se saca la probeta ensayada y se limpian
las superficies de contacto para evitar irregularidades en el siguiente
ensayo.

9.La hoja de calculo de Excel devuelve la curva de tension
deformacion que se quiere determinar.

Tabla 3-5 Proceso de adquisicion de datos del ensayo de compresion
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4 RESULTADOS

4.1 Analisis termografico

El objetivo del andlisis termografico de las probetas de resina epoxi es observar que componentes
de los que vamos a afadir afectan a la conductividad térmica.

Por ello, se realiza un experimento en el que se toman fotos cada 30 segundos con la camara Flir y
se analizan posteriormente en el equipo. La temperatura de partida es la temperatura a la que se encuentra
el laboratorio de quimica del Isaac Peral (21°C aproximadamente), y se pretende llegar a una temperatura
de entre 85°C y 90°C.

Una vez tomados y analizados los datos, se procesan en Excel con el objetivo de dibujar una gréafica
que muestre la rampa de calentamiento de las cuatro probetas.

La Grafica 4-1se corresponde con las rampas de calentamiento de 4 probetas diferentes, siendo:

1. Azul: base epoxi con endurecedor.

2. Granate: base epoxi con endurecedor y espesante.

3. Gris: base epoxi con endurecedor, espesante, PCM y aluminio en polvo.
4. Amarillo: base epoxi con endurecedor, espesante y PCM.

95
90
85
80
75
70
65
60

55

Grafica 4-1 Rampa de calentamiento de probetas de compuestos epoxi
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En la Grafica 4-1 no se puede apreciar el cambio de fase de la cera de candelilla, pero es légico que
no se note la estabilizacion de la temperatura ya que apenas hay material de cambio de fase en la probeta
y parece que practicamente aumenta se manera lineal. A pesar de no notarse en las temperaturas el
cambio de fase, durante el experimento se pudo visualizar el cambio de fase en las superficies superiores
que asomaban en la arena, tal y como se ve en la Figura 4-1.

De la Gréfica 4-1, se pueden inferir varias conclusiones. La probeta que no lleva ningun aditivo
(azul), es la que mas rapido se calienta. Por ello, tal y como se puede observar, cualquier aditivo que no
sea buen conductor y se afiada a una matriz de base epoxica y endurecedor, empeorara su conductividad
térmica. Por otro lado, se puede deducir que a pesar de que el espesante empeore su conductividad, no
es tan notable como cuando se le afiade material de cambio de fase. En las probetas que poseen este
material, se visualiza una ralentizacion de la conductividad térmica considerable. Aun asi, tambiéen se
puede inferir que las particulas metélicas de aluminio contrarrestan en medida esa disminucion de la
conductividad, ya que llega antes a la temperatura de cambio de fase la probeta que posee polvo de
aluminio frente a la que no lleva.

Por lo tanto, se puede deducir que los aditivos afectan negativamente a la conductividad térmica de
las resinas, pero que, sin embargo, este efecto se puede reducir afiadiendo particulas metalicas.

PCM
REALIZANDO
CAMBIO DE
FASE

Figura 4-1 Estudio termogréfico de resinas epoxi

4.2 Analisis de dureza

El andlisis de dureza se ha realizado tal y como se expone en el apartado 3.2.3, obteniendo los
siguientes resultados, que se muestran en la Tabla 4-1 para cada una de las probetas que salen del disefio
Box-Behnken.

Una vez obtenidas las 10 medidas de la dureza con el durometro Shore D, se procede a calcular la
media aritmética de cada una de las probetas para determinar la dureza media de las medidas obtenidas
en cada una de las probetas. Los resultados se presentan en la Tabla 4-2.

También se realizan una serie de punzadas en la superficie lateral de las probetas para valorar si se
ha obtenido una mezcla homogénea de los componentes o si por diferencia de densidades se han
producido diferentes capas a lo largo de la altura de la matriz. A pesar de que en la mayoria de las
probetas se aprecia que se ha realizado una mezcla homogénea y que durante el curado de la probeta no
ha cambiado su composicion, se aprecia que en dos de ellas que existe una cierta tendencia a disminuir
su dureza.

Cabe destacar que a pesar de que las dos probetas presentan una dureza decreciente con la altura, no
es muy pronunciada. Esto significa que durante el tiempo de curado no tienen el tiempo suficiente como
para que se deposite todo el PCM en el fondo de la probeta. Si se lograra curar a una temperatura mayor,
el tiempo de curado disminuiria y la composicion seria mas homogénea.
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E11 El2 E13 EL4 EL5 E16 El7 E18 EL9 EL10 E1 11 E1 12 E1 13 E1 14 E1.15
46 38 42 44 38 46 39 44 41 42 36 37 34 38 46
44 36 40 42 40 44 37 43 42 41 36 38 36 39 44
46 41 40 41 38 43 38 44 40 42 37 38 34 38 44
45 39 41 42 40 46 39 43 43 41 3B 38 3B 38 45
43 42 42 41 38 48 39 42 44 41 35 37 35 39 46
42 36 41 44 41 48 40 42 45 42 35 36 36 40 46
42 41 41 41 38 46 36 44 43 41 36 35 37 38 45
41 39 41 40 40 48 39 42 44 40 38 35 34 40 45
41 39 42 40 40 44 36 45 43 41 37 36 37 38 47
42 38 40 41 38 47 34 43 40 40 38 34 34 38 45

Tabla 4-1 Datos obtenidos del ensayo de dureza Shore D

ElL1 E12 E13 El4 E15 El6 ElL7 EL8 EL9 E110 E111 E1 12 E1 13 EL1 14 E1.15

432 389 41 416 391 46 37.7 432 425 411 363 364 352 386 453

Tabla 4-2 Medias aritméticas de las durezas de las probetas.

Las probetas E1_5y E1_8, ver Gréfica 4-2, presentan esta particularidad posiblemente debido a la
menor presencia de espesante en el compuesto. De hecho, las dos probetas se corresponden a dos de las
cuatro probetas que poseen el valor del espesante en el Box-Behnken en -1, es por ello por lo que resulta
entendible que no se haya homogeneizado del todo la mezcla.

45

E15
40

E1_8
35 -

34

30
1 2 3 4 5

Gréfica 4-2 Medidas de la superficie lateral de las probetas E1 5y E1 8

En el resto de las probetas no se aprecian cambios significativos a lo largo de las medidas realizadas.
Las curvas de tendencia de las graficas son practicamente paralelas, por lo que cabe entender que la
mezcla del compuesto se ha realizado de manera correcta y no se han producido heterogeneidades
durante la fase de curado.

Con los datos finales obtenidos en el ensayo de dureza, se puede calcular una superficie de respuesta
en la que se pueden visualizar los resultados de como afectan cada uno de los factores a la dureza de una
muestra de manera grafica. Esto se realiza con el software STATGRAPHICS, el mismo en el que se
disefid la matriz de Box-Behnken. Al introducir las medias aritméticas de cada una de las probetas y
resolver la respuesta, el programa muestra una grafica en la que se visualiza la superficie de respuesta.

De esta manera, se puede ver de forma intuitiva como afectan los factores a la dureza en una probeta.
La Gréfica 4-3 y la Gréfica 4-4 se han obtenido a partir de los datos de los ensayos realizados. De ellas
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se puede inferir que la dureza Shore D de la probeta sera mas dura tanto mas como sea el porcentaje en
peso tanto de aluminio como de material de cambio de fase. En el programa también se pueden cambiar
los factores de la gréafica anterior para ver como se afectan entre ellos en la respuesta, observando que
cuanto mayor es el porcentaje de espesante, la composicion final es mas homogénea y por tanto aumenta
la dureza del compuesto.

Dureza (Shore D)

N 350

s 36,2

art 37.4

o 45 38,6
o : 39,8
S 43¢ 41,0
0 41f 42,2
© s 43,4
g 39 44,6
3 37¢ o 20 458
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35 16 m— 47,0

14

20 24 12 Al

28 32 36
PCM

40 10

Gréfica 4-3 Superficie de respuesta de la dureza con espesante al 2%
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Gréfica 4-4 Superficie de respuesta de la dureza con espesante al 3%

4.3 Analisis termogravimetrico

El objeto del analisis termogravimétrico es determinar la capacidad del compuesto de absorber
energia calorifica para luego cederla al entorno y ver como afectan entre si los diferentes componentes
del compuesto mediante la superficie de respuesta.

Para el analisis termogravimétrico es necesario someter al crisol vacio al mismo ciclo de
calentamientos a los que se van a someter los diferentes materiales de las probetas, con el objetivo de
crear un blanco que poder restar posterior al analisis y poder ver de esta manera el analisis del compuesto
de manera precisa. Un blanco se trata del establecimiento de una referencia, es decir, determinar un cero
a partir del cual obtener los valores deseados. Cuando se somete una muestra a un analisis, los resultados
deseados son sélo los de la muestra a analizar, por ello, se hace un blanco previo del crisol para poder
restar posteriormente los resultados que se corresponden con el crisol. La Gréfica 4-5 se corresponde
con el ensayo de blanco realizado. Esta gréfica sirve de ejemplo, a su vez, para explicar las distintas
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curvas que se obtienen de los ensayos de TG de las diferentes muestras, sacadas del software de analisis
TG “Processing”.

En la Gréfica 4-5 se representan simultdneamente 3 gréficas. Para interpretarlas es necesario saber
que cada una de ellas se corresponde de la siguiente manera:

- Linea roja: temperatura de la muestra a lo largo de todo el proceso, que se ajusta de manera
precisa a la temperatura que se establece en el ciclo.

- Linea verde: variaciones de peso de la muestra que se producen a lo largo del proceso.

- Linea azul: flujo de calor en la muestra, destacando que si se encuentra en un valor positivo
significara que se trata de un proceso exotérmico y si su valor es negativo, el proceso sera
endotérmico.

e Blanco (ensayo con el crisol vacio):

ﬁ@ank (ma)

Sample Temperature (°C)
——

- — rl)ﬁea:F\UdE\ank(pV]
-5
g_\ T —

AEx
]

HeatFlow-Blank RESINA (V)
TG-Blank RESINA ma)

Sample

Time (min)

Gréfica 4-6 Andlisis TG muestra de resina epoxi
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e Material de cambio de fase:

B0

404

204

HeatFlow-Blanco PCM (V)
Sainple Temperature (°C)

_an

T T T T T T
0 a0 100 180 200 280
Time (min)

Grafica 4-7 Analisis TG material de cambio de fase

La Gréfica 4-5, la Gréfica 4-6 y la Gréfica 4-7 muestran los analisis TG tanto del blanco de crisol
como de una muestra de resina epoxi y otra de PCM para poder posteriormente analizar con mas detalle
las probetas del Box-Behnken.

A lo largo de este apartado se van a estudiar los resultados obtenidos de los analisis
termogravimétricos realizados de las diferentes muestras, analizando la capacidad de absorcion de
energia, capacidad de ceder energia y la reversibilidad del proceso. Cabe destacar que, aunque el proceso
completo se compone de tres ciclos de calentamiento de 30°C a 100°C, el primero se descarta por ser un
ciclo de estabilizacion y solo se tienen en cuenta los dos ultimos. Como ejemplo, en la Grafica 4-8 se
observa el analisis termogravimétrico de la muestro E1_1.

~ExD

20+

ra4.8

Sample Temperature (°C)
@
®
S
TG-Blank E1_1 (mg)

HeatFlow-Blank E1_1 (V)

ra4.2

Fa4

Time (min}

Grafica 4-8 Andlisis TG de la probeta E1_1
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A continuacidn, se procede a explicar de manera resumida los datos obtenidos a lo largo de los 15
analisis termogravimeétricos que se han realizado a las probetas. Para ello se utiliza una grafica (Gréafica
4-9) en la que se superponen los 15 experimentos que muestra el valor del flujo de calor frente al tiempo.
Las gréaficas de cada uno de los experimentos se encuentran en el Anexo IV: Graficas analisis TG.

25 120

HE(UV)1 WHF(UV)2 HF(WV)3 -HF (WV)4 <HF (WV)5 <HF (V)6 =HF(uV)7 =HF(uV)B <HF (uV)9 <HF (uV)10 ~HF (u¥) 11 -HF (uV)12 HF (4V) 13 -HF (WV)14 -HF (uV)15 -TEMP

Gréfica 4-9 Graficas de flujo de calor de todas las muestras analizadas

Lo primero que cabe destacar de la Grafica 4-9 es que, en todas las muestras, las curvas de flujo de
calor cortan el eje. Los procesos endotérmicos tienen lugar en la zona negativa y los exotérmicos en la
positiva. Se puede observar entonces que tanto la fusién como la solidificacion tienen lugar en los tres
ciclos.

Todas las probetas presentan la misma forma de curva a lo largo del tiempo, ya que cada matriz se
compone de los mismos componentes, pero con diferentes porcentajes. El dato que mas varia es la
cantidad de calor almacenado y cedido por el compuesto en funcion del valor que tiene el PCM en el
disefio de Box-Behnken, correspondiéndose los picos méas acentuados con aquellos compuestos cuyo
valor del material de cambio de fase en la matriz es +1, y las curvas mas amortiguadas aquellas en las
que el valores Oy -1.

En los procesos endotérmicos del PCM en los compuestos se puede visualizar dos picos que son
causa del calentamiento de la resina en la muestra, mientras que los picos generados en el proceso
exotérmico se corresponden al enfriamiento tanto del PCM como de la resina, contribuyendo los dos
componentes a esa forma caracteristica de la curva de flujo de calor en los compuestos. También antes
de que comience la solidificacién se produce un pico caracteristico de las parafinas, notable en todas las
gréaficas de los experimentos.

Otra caracteristica de la cera que se ha utilizado es su reversibilidad. De las gréaficas de flujo de calor
frente a temperatura anexadas a la memoria se puede inferir que los flujos de calor en tanto en los
procesos endotérmicos como en los exotérmicos son muy similares a lo largo del tiempo. Con este hecho
se puede estimar que los ciclos son reversibles y las propiedades térmicas no empeoran de manera
considerable tras los ciclos.

Para estudiar las propiedades de cada una de las probetas se sacan los siguientes datos de cada una
de las graficas:

- Rango de fusién.

- Q absorbido.

- Q cedido.

- Pico maximo de fusion.

- Pico maximo de solidificacién.
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Una vez sacados todos los datos con el software “Processing” tal y como se indica en el Anexo IlI:
Analisis resultados TG, se introducen en el programa “Statgraphics” (ver Tabla 4-3) para poder
determinar la superficie de respuesta en funcion de los tres factores y el diagrama de Pareto para ver que
factor es el més decisivo en cuanto a almacenamiento térmico.

E1_1 E1_2 E1_3 E1_4 E1_5

Rango de inicial 56,5°C 56,5°C 56,5°C 57°C 57°C

fusion final 67,5°C 67,5°C 67,5°C 69°C 68°C

Q abs 1 (uV*s/mg) 104,743 100,211 86,727 22,855 50,809

Q abs 2 (uV*s/mg) 101,276 96,239 84,019 22,497 48,725

Q ced 1 (uV*s/mg) -105,601 -118 -98,276 -26,959 -56,447

Q ced 2 (uV*s/mg) -115,829 -98,311 -100,961 -29,364 -51,226

Pico fusion 64,5°C 65°C 65°C 64°C 65°C

maximo | solidificacion 64,5°C 60°C 60°C 61°C 61°C

Q abs medio (uV*s/mg) 103,010 98,225 85,373 22,676 49,767

Q ced medio (uV*s/mg)| -110,715|  -108,156 99,619 -28,162 -53,837
E1_6 E1_7 E1_8 E1_9 E1_10

Rango de inicial 56°C 57°C 61°C 57°C 56,5°C

fusion final 67,5°C 67°C 67°C 67°C 67,5°C

Q abs 1 (uV*s/mg) 45,996 34,929 51,407 42,574 67,812

Q abs 2 (uV*s/mg) 58,466 28,184 48,65 45,522 59,104

Q ced 1 (uV*s/mg) -56,117 -38,275 -54,49 -46,902 -59,719

Q ced 2 (uV*s/mg) -55,293 -40,617 -50,955 -45,184 -71,378

Pico fusion 65°C 65°C 65°C 65°C 64°C

maximo | solidificacion 61°C 61°C 61°C 61°C 61°C

Q abs medio (uV*s/mg) 52,231 31,557 50,029 44,048 63,458

Q ced medio (uV*s/mg) -55,705 -39,446 -52,723 -46,043 -65,549
E1_11 E1_12 E1_13 E1_14 E1_15

Ventana inicial 61°C 57°C 61°C 61°C 57°C

de fusion final 67°C 67°C 67°C 67°C 67,5°C

Q abs 1 (uV*s/mg) 55,359 25,035 58,218 30,105 80,774

Q abs 2 (uV*s/mg) 53,351 24,446 60,169 29,22 75,536

Q ced 1 (uV*s/mg) -60,618 -34,823 -69,077 -39,041 -91,155

Q ced 2 (uV*s/mg) -60,836 -34,674 -72,372 -40,63 -85,315

Pico fusion 65°C 65°C 65°C 65°C 65°C

maximo | solidificacion 60°C 61°C 60°C 61°C 60°C

Q abs medio (uV*s/mg) 54,355 24,741 59,194 29,663 78,155

Q ced medio (uV*s/mg) -60,727 -34,749 -70,725 -39,836 -88,235

Tabla 4-3 Datos obtenidos con el software ""Processing"’

Para la superficie de respuesta del Box-Behnken, s6lo se ha tenido en cuenta la media de los
calores absorbidos y cedidos por las muestras analizadas. Para el resto de los datos cabe destacar que el
punto de fusion de todas las muestras se ajusta a la que el proveedor menciona en la ficha técnica de la
cera de candelilla. Dicho punto de fusidn es en todos practicamente el mismo, por lo que se demuestra
que el punto de fusion del compuesto no cambia en funcién de los componentes y se produce dentro del
rango de fusion.
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Gréfica 4-10 Superficie de respuesta de calor absorbido con 2% de espesante

Como era de esperar, en términos de calor absorbido (Gréfica 4-10), a mayor cantidad de material
de cambio de fase en la probeta, mayor capacidad de calor absorbido. En cuanto al aluminio, comienza
a tener efecto cuando el porcentaje de PCM aumenta, ya que, al afiadir el material de cambio de fase, el
compuesto empeora de manera considerable su conductividad térmicay por ello al afadir el aluminio se
mejora el almacenamiento ya que se conduce mejor el calor por la probeta. El espesante presenta un
efecto negativo en la absorcion de calor, ya que el programa ofrece la solucidén Optima de porcentajes
para la maximizacion de la absorcion dandole al espesante el valor -1 del Box-Behnken.

Q cedido (uV*s/mg)

~ . -1200
] s -110,0
. -100,0
-20 7 -90,0
> ] -80,0
g 40 B -70,0
4 ] -60,0
z ] 50,0
S -80 b -40,0
= ] s -30,0
8 -100 s 20,0
o
4120 1618 20
14
20 24 28 32 36 0 108277 A

PCM

Gréfica 4-11 Superficie de respuesta de calor cedido con 2% de espesante

En cuanto a la cesién de calor cuando se esté enfriando la probeta, se puede ver en la Gréfica 4-11
que a mayor cantidad de PCM mas calor se cede al entorno, ya que en el cambio de fase de solido a
liquido ha sido capaz de almacenar mas energia. En la superficie de respuesta no se aprecian mas efectos
que los nombrados anteriormente para la superficie de respuesta de absorcion de calor. El espesante
también tiene efectos negativos en la cesion de calor al entorno, maximizando los valores cuando se
encuentra también en -1.
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4.4 Analisis a compresion

El objetivo de este analisis es determinar como afectan los factores a la tension de fluencia de unas
probetas de los diferentes compuestos que salen del Box-Behnken. Para ello se preparan nuevos moldes
de manera que se cumpla la normativa ASTM D695. El andlisis se ha realizado en el laboratorio de
materiales del edificio Isaac Peral con el equipo de compresion manual WP 300.

Figura 4-2 Corte de probetas y puesto del ensayo a compresion

En un primer intento de realizar las probetas, se aplicd poca vaselina en el interior del molde para
actuar como desmoldeante, y el compuesto se adhiri6 al PVC de manera que resultaba imposible
desmoldear la probeta. Se intentd6 mecanizar la probeta en un torno, pero resulté imposible ya que se
rompia el cilindro de compuesto. Para resolver ese problema, se volvieron a hacer nuevas probetas, y a
los nuevos moldes se les coloco un film plastico de manera que actuara de separador entre el PVC y el
compuesto, y en la zona de contacto del compuesto y el plastico se aplicd vaselina para que se pudiera,
una vez curado, desmoldear el compuesto facilmente. Finalmente se consiguieron desmoldear las 15
probetas de manera sencilla siguiendo el proceso descrito. En la Figura 4-2 se puede visualizar el corte
de las probetas y el puesto donde se realizé el analisis.

Para la comparacion de las probetas en cuanto a resistencia a compresion se refiere, se determinan
los siguientes datos inferidos de las graficas del Anexo V: Graficas tension-deformacion:

- Tension de fluencia .

- Recta de regresion de la zona elastica.
- Valor Rz
- Moddulo de Young E.

El procedimiento para todas las gréficas es el siguiente:

1. Se determina graficamente el valor de la tensién de fluencia.
2. Luego se determina la recta de regresién de la zona elastica del compuesto.
3. Por ultimo, se calcula el médulo de Young atendiendo a la siguiente formula:
of =exE [4]

En la Tabla 4-4 se comparan los resultados de todas las muestras:
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Probeta or (MPa) Recta de regresion R? E (MPa)
E2 1 4.97 0=139,26x-2,9842 1 87,04
E2 2 4.47 0=60,927x-0,8289 0,9932 52,22
E2 3 4.47 0=60,927x-0,6631 0,9932 52,22
E2 4 19.89 0=35,395x+1,0645 0,9719 36,65
E2 5 12 0=19,253x-0,9515 0,8548 19,15
E2 6 5.96 0=60,927x+0,8289 0,9932 69,63
E2 7 7.95 0=17,283x-0,1374 0,969 18,57
E2 8 5.47 0=18,8x+0,6797 0,991 21,28
E2 9 4.22 o= 8,9429x+0,813 0,9183 11,38
E2 10 5.47 0=14,251x+0,44 0,9562 14,73
E2 11 6.71 0=14,787x+0,6859 0,9749 16,79
E2 12 11.93 0=18,877x-0,6395 0,9658 19,89
E2 13 5.71 0=13,725x+0,7173 0,9777 15,40
E2_ 14 9.94 0=17,273x+0,0504 0,9821 19,34
E2_15 6.96 0=87,038x-0,6631 0,9868 81,24

Tabla 4-4 Tabla de datos obtenidos en las curvas tensiéon-deformacion

En la ficha técnica proporcionada por el proveedor de la resina (Castro Composites) se puede ver
que el modulo de Young de la base epoxi con el endurecedor se encuentra en torno a los 160MPa. de los
datos obtenidos de los experimentos realizados, se puede observar que al afiadir diferentes compuestos
a la matriz de resina epoxi, el modulo de Young se ve afectado de manera notable.

Con los datos de la Tabla 4-4 de la tension de fluencia, se obtiene la superficie de respuesta para
resistencia a compresion con 1% y 2% de espesante respectivamente (Gréafica 4-10), ya que el objetivo
del compuesto es que, aungue sea deformado en algiin momento, el material tenga la capacidad de volver
a su estado inicial.
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Gréfica 4-12 Superficies de respuesta para resistencia a compresion con 1% de espesante
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Gréfica 4-13 Superficies de respuesta para resistencia a compresion con 2% de espesante

Se puede visualizar en la Gréafica 4-12 y en la Grafica 4-13 que los maximos en tension de fluencia
se alcanzan cuando el valor de PCM es el més pequefio. También se observa que los polvos de aluminio
incrementan la resistencia hasta que en un punto preciso comienzan a ser contraproducentes,
dependiendo del valor del espesante.
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5 CONCLUSIONES Y LINEAS FUTURAS

En este apartado de la memoria se tratan de exponer las conclusiones sacadas de todos los analisis
que se han realizado durante el desarrollo del trabajo, que han tenido como objetivo demostrar si es
viable el encapsulamiento de un material de cambio de fase en una resina epoxi, posibles aplicaciones
de estos compuestos y futuras lineas de investigacion que surgen tras el desarrollo de este proyecto.

5.1 Conclusiones de los analisis térmicos y mecanicos

Tal y como se ha mencionado al inicio del presente documento, la pregunta que se debia responder
a la finalizacion de este trabajo es si es viable o no la encapsulacion de un PCM en una matriz de resina
epoxi flexible. Habiendo realizado analisis termogréaficos, de dureza, termogravimétricos y de resistencia
a compresion, la respuesta a esta pregunta es afirmativa. La resina epoxi se trata de un material 6ptimo
para albergar materiales de cambio de fase en su seno, con las siguientes puntualizaciones:

e La conductividad térmica de las resinas epoxi estudiadas disminuye cuando se le introducen
aditivos.

En el estudio termogréfico se puede comprobar como las probetas que poseen algin material
adicional se observa un retardo para alcanzar la temperatura a la que se quiere llegar.

e Ladensidad de los aditivos puede afectar a la homogeneidad del compuesto generado.

Asi, materiales con una alta densidad muy probablemente acaben decantando y aquellos con baja
densidad, floculando. Se comprobd de manera experimental, a través de ensayos de dureza, que el
espesante amortiguaba este problema. Esto se debe a que el espesante crea redes tridimensionales
dentro de la matriz, fijando la posicién de los aditivos, durante el tiempo de curado de la resina.

e Ladureza del compuesto depende tanto de la resina, como del material de cambio de fase que se
utilice.

En este trabajo se ha estudiado una resina flexible, que no se caracteriza por tener una alta dureza
Shore D. Por ello, se observo gque, cuanto mayor es el porcentaje en masa del PCM, la dureza de la
probeta aumenta. Con la carga metalica ocurre algo parecido. Asi, en la superficie de respuesta de la
dureza Shore D, se observo como al incrementar la cantidad de aluminio aumenta la dureza, para
valores +1 en PCM. Por tanto, se deduce que el aluminio no solo ayuda a contrarrestar la disminucion
de propiedades térmicas en la resina, sino que también mejora su dureza.
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e Del estudio termogravimétrico de las probetas a partir del disefio Box-Behnken, se puede inferir
que el factor mas determinante para la variable cantidad de calor almacenado es el PCM.

Ademaés, del andlisis gravimétrico también se pudo comprobar el comportamiento reversible de
todas las probetas.

e De los analisis a compresion se concluye que, afiadiendo diferentes componentes a una probeta
de resina epoxi, las propiedades mecénicas se ven deterioradas.

Sin embargo, conviene destacar que algunas probetas con cantidades pequefias de PCM
consiguen aguantar toda la carga a las que se sometieron durante el ensayo a compresion, logrando
volver a su forma inicial tras retirar la fuerza aplicada. Es decir, en la grafica tension-deformacion
se han encontrado casos en los que no se llego a alcanzar zona plastica. Estas probetas al finalizar
los ensayos no presentaron, en su superficie exterior, particulas de material de cambio de fase
desprendido, mientras que en otras si que se pudo visualizar. Esto lleva a pensar que cuanta menos
cantidad de PCM, maés heterogénea y compacta es la mezcla internamente, resistiendo mas los
esfuerzos a compresion que las probetas que poseen grandes porcentajes de éste y se agrietan a lo
largo del ensayo (prueba mecanica).

De la realizacion de este estudio, se puede extraer que las propiedades de almacenamiento térmico
de la resina epoxi flexible analizada se ven ampliamente mejoradas al combinarla con PCM vy carga
metalica; sin embargo, sus propiedades mecénicas se ven afectadas. No obstante, la resina epoxi es una
solucion Optima para actuar de contenedor de PCM abaratando los costes en comparacion a los
comerciales PCM micro o macroencapsulados. Se puede observar entonces que los porcentajes 6ptimos
de los compuestos varian en funcion de la aplicacion que se le quiera dar.

Finalmente, se concluye con que los materiales de cambio de fase tienen cavidad en innumerables
aplicaciones, y que hoy en dia solo se han desarrollado algunas de ellas. Por ello, forman parte de una
gran cantidad de lineas de investigacion que tienen como objeto final la maximizacion del ahorro, la
minimizacién del gasto y de las emisiones nocivas para el medio ambiente y

5.2 Lineas futuras

Para ofrecer un ejemplo de cémo varian las cantidades en funcién de las aplicaciones se nombran
las siguientes vias de experimentacion en las que las resinas epoxi con materiales de cambio de fase
podrian tener aplicacion

1. Impregnacion de resinas epoxi con PCM en textiles

Existen ya en el mercado novedosos tejidos utilizados en la industria textil que utilizan materiales
de cambio de fase para diferentes aplicaciones con el objetivo de minimizar los cambios de temperatura
en el cuerpo humano cuando se somete a temperaturas extremas o para ayudar a transmitir el calor hacia
el exterior cuando una persona realiza grandes esfuerzos y su temperatura corporal aumenta.

Con la resina epoxi flexible y PCM se puede conseguir un compuesto que sea posible impregnarlo
en tejidos porosos con el objetivo de abaratar los costes. De esta manera en funcion del material de
cambio de fase que se le introduzca al compuesto, se pueden obtener los mismos objetivos.

En el ambito militar, esta aplicacion puede ofrecer un gran abanico de posibilidades tales como la
impregnacion de uniformes utilizados por las tropas de Infanteria de Marina o del Ejército de Tierra con
el objetivo de reducir su firma infrarroja durante los despliegues que realizan. De esta manera, la
capacidad de ser detectado por el enemigo se podria reducir, ofreciendo una ventaja tactica para tropas
amigas (Figura 5-1).

No solo en el ambito tactico tiene cavidad este tipo de textiles impregnados. También se pueden
desarrollar equipos de proteccién individual utilizados en los buques y unidades de la Armada Espafiola
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para resolver incidencias de seguridad interior. De este modo, la gente se encarga de apagar los incendios
vera reducida la sensacién térmica a la que estad sometido evitando excesos de temperaturas en su cuerpo.

Figura 5-1 Visién infrarroja de fuentes de calor [26] y EPI de seguridad interior [27]

En este caso, lo que interesa en el compuesto es que se trate de un material eléstico ya que va a ser
sometido a constantes esfuerzos de todo tipo. Por ello, si se desea impregnar un textil con este
compuesto, convendria utilizar bajos porcentajes de PCM para evitar que cuando el tejido se flexione se
fracture y se pierda el PCM del interior. Sera necesario que el compuesto posea polvo de aluminio para
mejorar la conductividad térmica del material y no conviene introducir grandes cantidades de espesante
para que la tension de fluencia sea lo mas alta posible.

2. Recubrimientos en cascos de barcos

El ahorro en la energia consumida es también extrapolable a los barcos y unidades tanto de la armada
como de otros ejércitos. Con recubrimientos de compuestos epdxidos con materiales de cambio de fase
la cantidad de energia consumida podria se podria reducir consiguiendo de esta manera un ahorro en
combustible logrando mayores autonomias y reduciendo las emisiones de diéxido de carbono al exterior.

Otro enfoque posible para este tipo de aplicaciones es el recubrimiento de los pafioles sensibles a
cambios de temperatura. En las unidades de la Armada y de los diferentes ejércitos existen ciertos
pafioles como pueden ser el de municion, de misiles, de torpedos o de sefiuelos y contramedidas, que no
convienen que superen ciertas temperaturas. No solo es perjudicial que sobrepasen las temperaturas de
peligro, sino que los cambios bruscos pueden causar graves dafios en los elementos que alojan.

Si estos pafioles se recubrieran por su interior con compuestos de resinas epoxi con material de
cambio de fase, las temperaturas se podrian amortiguar en funcién de la temperatura de fusion del PCM,
consiguiendo mejorar la seguridad de estos pafioles y la buena conservacion de los objetos que albergan.

Figura 5-2 Pafiol de municidn [28] y vision IR de un buque [29]

También la firma IR de los barcos puede reducirse con este tipo de recubrimientos. Muchas de las
amenazas de hoy en dia son misiles y bombas que tienen guiado infrarrojo. Cuando estos misiles detectan
un foco de calor, se dirigen hacia ellos sin poder ser perturbados y sin que la unidad se percate de que
un arma se dirige hacia ellos. Estos compuestos podrian servir para recubrir las zonas que desprenden
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mas calor en un barco, tales como chimeneas, recubrimiento de radares o las paredes interiores de los
compartimentos que dan al exterior, con el objetivo de disminuir la radiacion infrarroja (Figura 5-2).

En estos ejemplos, la flexibilidad de los materiales es menos importante y se podrian realizar
compuestos que fueran mas vulnerables a flexiones ya que la resistencia se la ofrecera la pared que se
recubre. El objetivo seria entonces maximizar el calor almacenado por lo que se podrian poner altos
porcentajes de PCM. Al tener grandes valores de PCM seria necesario también agregar al compuesto un
alto porcentaje de aluminio en polvo para que la conduccidon de calor sea rapida.

3. Recubrimientos en edificios

Al igual que en punto anterior, estos compuestos pueden ser utilizados para recubrir paredes de
edificios con el objetivo de disminuir los cambios de temperatura, el consumo y las emisiones. En este
tipo de aplicacion se maximizaria también el calor almacenado, sin importar en gran medida las
propiedades mecanicas del compuesto.

4. Otros ejemplos

Otras aplicaciones posibles que pueden tener estos compuestos pueden ser recubrimientos de los
cascos de las tropas, manteniendo una temperatura constante en la cabeza de los que lo portan,
impregnacion de estas resinas en colchones, sacos de dormir, tiendas de campafia y muchos mas objetos
con el objetivo de minimizar los cambios de temperatura en el interior y conseguir ahorrar el méximo
de energia posible.

A raiz de este trabajo y habiendo observado que las resinas epoxi flexibles se tratan de un compuesto
Optimo para encapsular el material de cambio de fase, también surgen otras vias de investigacion como
las que a continuacién se nombran:

e El desarrollo de este trabajo se ha centrado en estudiar la viabilidad del almacenamiento de
un material de cambio de fase en una resina epoxi y estudiar los efectos en las propiedades.
Por ello se ha centrado Unica y exclusivamente en el uso de la cera de candelilla durante todo
el proyecto. Seria de gran interés estudiar como cambian las propiedades térmicas de estos
compuestos utilizando materiales de cambio de fase cuyo objetivo principal es el
almacenamiento térmico. Con el uso de un PCM especifico para este objetivo, se podra
maximizar el almacenamiento de energia minimizando la cantidad de material de cambio de
fase que se almacena en la matriz y por ello disminuyendo en menor medida las propiedades
mecanicas del compuesto.

e Tal y como se ha explicado en las posibles aplicaciones, existen ya numerosos tejidos que
almacenan PCM. Teniendo en cuenta los despliegues de tropas que existen hoy en dia, seria
bueno experimentar la impregnacion de estos compuestos en tejidos y estudiar en qué medida
se disminuyen las emisiones infrarrojas.

e Teniendo en cuenta el ambiente en el que se desarrollan las actividades de la Armada
Espafiola, convendria realizar un estudio sobre como se ven afectados estos compuestos ante
los agentes corrosivos del ambiente marino.
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ANEXO |: PRACTICAS DE LABORATORIO

El siguiente anexo trata de recopilar las diferentes sesiones de laboratorio explicando lo que se ha
realizado en cada una de ellas y el material utilizado.

Sesion 1: Preparacion de probetas para estudio termografico

El objetivo de esta sesion de laboratorio es preparar las probetas de resina epoxi que posteriormente
se van a someter al estudio termogréfico.

e Fecha: 22 de enero de 2019.
e Lugar: Laboratorio de quimica de docencia.
e Material utilizado:

1. Balanza.
Vasos de precipitado de 200 ml.
Varillas agitadoras de vidrio.
Jeringuillas.
Molinillo.
Base epoxi y endurecedor Resoltech ECO.
Espesante.
Aluminio en polvo.
. Cera de candelilla.
10. Molde de hielo.

Como el objetivo de esta sesion de laboratorio es otro ver como afectan los aditivos, se establecen
unos porcentajes en peso de aditivos segun:

©CoNoORWN

Componente 1 2 3 4

Base epoxi  74% 72.5% 61.5% 40.5%

Endurecedor 26% 25.5% 21.5% 32.5%

Espesante - 2% 2% 2%
PCM - - 15%  15%
Aluminio - - - 10%

Tabla Al-1 Porcentaje de componentes en la matriz epoxi
Todas las probetas suman un peso final de 20g, por lo que los porcentajes que se relacionan en la
Figura Al-1 se corresponde con el porcentaje en peso del componente de la matriz.

A mayores se preparan 4 probetas méas, dos de ellas sin espesante para ver como afecta a la
homogeneizacién de la mezcla y otras dos que seran una copia de la n°3 y n°4 por si fuera necesario
utilizarlas para para otro experimento.

La metodologia utilizada en esta sesidn de laboratorio es la que se desarrolla en el apartado 3.1.2,
dando como resultado las probetas de la Figura A1-1.
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Figura Al-1 Probetas para andlisis termografico

Sesion 2y 3: Analisis termografico probetas epoxi

El objetivo de estas sesiones de laboratorio es determinar qué efectos tiene afiadir aditivos a la matriz
de resina epoxi y ver como cambian sus propiedades térmicas. Para ello se propone hacer un experimento
en el que se somete a las 4 probetas a un calentamiento progresivo desde la temperatura ambiente hasta
aproximadamente 90°C.

e Fechas: 25y 28 de enero de 2019.
e Lugar: Laboratorio de quimica de docencia.
e Material utilizado:
1. Probetas de la sesion de laboratorio anterior.
2. Vaso de precipitados de 500 ml.
3. Placa calefactora de laboratorio.
4. Céamara termografica Flir.
5. Arena de playa.

Se decide rellenar el vaso de precipitados con arena de playa e introducir las probetas de resina epoxi
dentro con el fin de que la rampa de calentamiento se homogeneice alrededor de las 4 probetas a la vez,
de manera que quedaria como en la Figura Al-2.

Una vez colocadas las probetas dentro de la arena
(Figura Al-2), se enciende la placa calefactora de
manera el calor se transmite por la arena de forma
homogénea a las cuatro probetas de resina epoxi.

Cada 30 segundos se realiza una medida de las 4
probetas y se procesan en Excel. El experimento se
repite debido a la imprecision en la toma de datos, y
se opta por realizar fotos cada 30 segundos y
analizarlas posteriormente en el programa que ofrece
Flir de analisis de iméagenes (Figura A1-3).

Figura Al-2 Vaso de precipitados con arena 'y Figura Al-3 Vaso de precipitados calentdndose
probetas con la placa
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Sesion 4: Preparacion de probetas del Box-Behnken

El objetivo de esta sesion de laboratorio es generar las probetas que salen de las diferentes
combinaciones del Box-Behnken con el fin de poder hacer luego su estudio termogravimétrico en el
equipo TG.

e Fecha: 4 de enero de 2019.
e Lugar: Laboratorio de quimica de docencia.
e Material utilizado: mismo que en sesion 1 a excepcion de Base epoxi Resoltech 1600.

Para sacar la matriz del Box-Behnken se ha utilizado el programa STATGRAPHICS, y a partir de
las combinaciones que da el programa, se ha generado un Excel con las diferentes cantidades de
componentes, tal y como se observa en la Tabla A1-2.

PCM Al Espesante Base epoxi Endurecedor Total
8 4 0,4 3,34 4,26 20
8 3 0,2 3,87 4,93 20
8 2 0,4 4,22 5,38 20
4 3 0,2 5,63 7,17 20
6 2 0,2 5,19 6,61 20
6 4 0,6 4,14 5,26 20
4 2 0,4 5,98 7,62 20
6 4 0,2 4,31 5,49 20
6 3 0,4 4,66 5,94 20
6 2 0,6 5,02 6,38 20
6 3 0,4 4,66 5,94 20
4 3 0,6 5,46 6,94 20
6 3 0,4 4,66 5,94 20
4 4 0,4 5,10 6,50 20
8 3 0,6 3,70 4,70 20

Tabla Al-2 Cantidad de componentes de las probetas de Box-Behnken

Una vez realizadas las muestras, se dejan curar durante un fin de semana. Las probetas obtenidas
son las que se visualizan en la Figura Al1-4.
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Figura Al-4 Probetas con diferentes combinaciones de componentes

Sesiones 4-10: Andlisis termogravimétrico de las probetas del Box-Behnken

Durante estas sesiones se han realizado los andlisis termogravimétricos tanto de las probetas del
Box-Behnken como de una muestra de parafina y otra de resina epoxi, con el objetivo de poder sacar
conclusiones de las gréficas y ver como afecta cada uno de los componentes al compuesto final.

e Fechas: del 11 al 17 de febrero de 2019

e Lugar: laboratorio de mecénica del edificio de investigacion del CUD.

e Material utilizado:

Equipo termogravimétrico Labsys Evo 1200.

Crisoles de alimina.

Probetas del Box-Behnken.

Clter.

Pinzas.

Disolucién HCI al 7% y acetona.

Balanza de alta precision del laboratorio de quimica de investigacion.

NogkrwdpE

El anélisis de las probetas se ha realizado por partes ya que el equipo consume una gran cantidad de
agua potable y no conviene dejarlo encendido si no se va a apagar el equipo cuando acabe el ciclo de
calentamiento. Por ello se ha dividido de la siguiente manera:

- Lunes: creacion del blanco de crisoles de alumina y analisis TG de la cera de candelilla.
- Martes: analisis TG muestras E1 1, E1 2y E1 3.

- Miércoles: analisis TG muestras E1 4, E1 5y EL1 6.

- Jueves: analisis TG muestras E1_7,E1 8y E1 9.

- Viernes: andlisis TG muestras E1_10y E1_11.

- Sabado: analisis TG muestras E1_12 y E1 13.

- Domingo: andlisis TG muestras E1_14 y E1 15.

Para agilizar el proceso en la creacion de un nuevo experimento se guarda el en las propiedades del
proceso el ciclo al que van a ser sometidas todas las muestras, de manera que no hace falta introducir los
datos cada vez que se quiere hacer un nuevo analisis.
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Como en todas las muestras a analizar el crisol ha sido el mismo (Al203 100ul), el primer dia se
creo el blanco que se va a restar a todos los analisis posteriores. Para ello se colocaron los dos crisoles
en la cafa sin ningun tipo de muestra y se le somete al mismo ciclo al que van a ser sometidas el resto
de las muestras de manera que al finalizar el analisis, se puede restar el efecto de los crisoles en la
adquisicion de datos.

Para todos los analisis realizados se trata de coger la muestra aproximadamente en la misma zona
para establecer el mismo criterio para todas. Para ello se hace un corte diagonal y se cortan lascas de la
matriz hasta conseguir el peso de 35mg en la balanza de precision. Ver Figura Al-5.
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Figura Al-5 Corte en probeta y balanza de precisién

Sesion 11: Preparacion probetas para analisis a compresion

En esta sesion de laboratorio se preparan otras probetas con unas dimensiones 6ptimas para realizar
el andlisis a compresion de las probetas del Box-Behnken, con el objetivo de ver como afecta la adicion
de materiales a la resina en su resistencia a ser comprimido.

e Fecha: 15 de febrero de 2019.
e Lugar: laboratorio de quimica de docencia.
e Material utilizado: el mismo que en la sesion 4.

El cambio mas significativo con respecto a la sesion cuatro es que esta vez el molde que se utiliz6
no era el molde de hielo, sino que se adquirié una tuberia de PVC de 1 metro de largo y 20mm de
didmetro con el fin de crear 15 moldes de 50mm de altura y 20 de didmetro para conseguir una relacion
del doble de altura.

El tubo de PVC es cortado en el barrio industrial con un torno mediante tronzado para conseguir una
superficie superior e inferior perpendicular a la altura del molde, de manera que no existan
irregularidades. Una vez cortados los moldes se les realiza un pequefio agujero en la parte inferior del
molde para que al introducir el compuesto en el molde el aire sea expulsado por él y no se creen burbujas
de aire a lo largo de la probeta que puedan comprometer los datos obtenidos en el analisis a compresion.
Tras este proceso, se pegan todos los moldes en una superficie rectangular con un pegamento especial
de plésticos rigidos para que sea mas facil introducir el compuesto y permitir su curado posterior sin que
el material se escape por la superficie inferior. Ver proceso en la Figura A1-6.
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Figura Al-6 Moldes de las probetas para anélisis a compresion

Sesion 12: Analisis a compresion de las probetas

e Fecha: 26 de febrero de 2019.
e Lugar: laboratorio de materiales del Isaac Peral.
e Material: Equipo de compresion y probetas de la sesion 11.

El procedimiento del ensayo es el que se explica en el apartado 0. Durante esta sesién se realizan
los 15 ensayos a compresion de las probetas y se pasan los datos obtenidos a la hoja de calculo de Excel.

Posteriormente se calculan las gréficas de tension-deformacién en el ordenador para poder ver de
manera intuitiva como se deforma la probeta cuando se le aplica la fuerza.

En las fotografias sacadas después de los ensayos se pueden visualizar como quedaron las probetas
analizadas, destacando que algunas no llegaron a romper tras aguantar todo el estudio de compresion,
recuperando su forma al cabo de un determinado tiempo. Otras en cambio sufrieron grandes dafios
cuando se les sometia a poca carga, correspondiéndose con las que mas material de cambio de fase
poseian en su composicion.
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ANEXO II: MANUAL DE USO LABSYS EVO

Durante el trabajo se han analizado una gran cantidad de muestras en el TG, por lo que a
continuacion se anexa un breve manual que facilite al usuario la preparacién del equipo para tenerlo listo
para hacer los analisis termogravimeétricos.

- Gases de
Caudalimetros arrastre
Ordenador TG

de control

Figura A2-1 Puesto del equipo TG en el laboratorio de mecanica

El equipo (Figura A2-1) se compone de varias partes, por un lado, se encuentra el equipo en si, en
el que se encuentra la balanza y el horno, por otro lado, esta el ordenador al que se encuentra conectado
el equipo mediante un cable Ethernet desde donde se preparan y lanzan los experimentos y
posteriormente se analizan. En la zona posterior se encuentran las dos bombonas, una de aire y otra de
nitrégeno, que se utilizaran como gas de arrastre, uno neutro cuando queremos evitar alguna reaccion
con la muestra y el aire en caso de que no nos importe que interactde en algin proceso. Entre las
bombonas y el equipo se encuentran los dos caudalimetros, uno para cada botella. EI del gas inerte se
coloca en el caudalimetro cuya bola es de cristal. El del aire va comunicado con el de metal. También
en la parte posterior del equipo y ordenador se encuentra la refrigeracion del TG, tanto la entrada como
la salida.

En la parte posterior (Figura A2-2) del equipo se pueden diferenciar varias entradas y salidas, la
entrada de alimentacidn con el interruptor de encendido y apagado, la entrada del agua de refrigeracion,
una pantalla que informa de la temperatura de trabajo del equipo, la entrada Ethernet y las entradas de
los gases de barrido. También cuenta con un ventilador para refrigerar el equipo.

e Refrigeracion: En la parte posterior encontramos dos entradas (IN1 e IN2) y una salida
(OUT1). La entrada IN1 posee una valvula solenoide que corta la entrada de agua cuando
termina el experimento. La dos no posee esa valvula por lo que, aunque el experimento
acabe, el agua sigue corriendo. En el caso de este equipo, es un grifo el que controla la
entrada de agua al equipo por lo que se debe conectar la entrada de agua a IN2. Es necesario
que exista un flujo de 2 I/min para que se garantice un correcto funcionamiento del equipo,
pero en caso de que falte flujo de agua para refrigerar, el equipo avisard de que es
insuficiente.

e Gases de barrido: el circuito de gas tiene tres propositos: proteger los crisoles de que se
produzca oxidacion, proteger los elementos del equipo cuando se trabaja a temperaturas
mayores de 500°C e imponer una atmosfera determinada para causar una reaccion. Existen
2 entradas de gases (1 y 2). Se pueden utilizar distintos gases o los mismos con diferentes
caudales para generar diferentes efectos. Las entradas de gas tienen valvulas solenoides que
controlan la entrada del gas y se cortan al acabar el experimento. Por defecto se encuentra
abierta la valvula 1 pero se puede cambiar desde el software de control. En este equipo hemos
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conectado a la entrada 1 el nitrégeno ya que ha sido el Gnico gas que vamos a utilizar en los
experimentos de analisis.

e Otras conexiones: para que sea posible encender el equipo se debe conectar el cable de
alimentacion y colocar el interruptor en la posicion de ON. A mayores, para que el equipo se
encuentre conectado al ordenador y se puedan lanzar experimentos y recibir datos en tiempo
real, el cable Ethernet debera estar conectado entre el equipo y el ordenador con el software
instalado.

Figura A2-2 Diferentes entradas y salidas de la parte trasera del TG

Antes de utilizar la balanza se debe calibrar, se puede realizar con el software del equipo abierto.
Se realiza siguiendo el procedimiento descrito en la Tabla A2-1.

1.Se abre el horno para introducir la cafia donde se van a colocar los crisoles.
2.Se desbloquea la cafia de manera que quede balanceando de manera libre.

3.Se introducen los dos crisoles, tanto el de referencia (que se sitta siempre
en la parte posterior) como el de ensayo (parte anterior).

4.Se enciende el equipo de control y se abre el software de adquisicion de
dantos.

5.Una vez hemos abierto el software de control, entramos en la pestafia de
datos en tiempo real y desplegamos la pestafia de TG.

6.En esa pestafia somos capaces de ver en tiempo real el peso que esta
midiendo la balanza, en ese momento, introducimos cuidadosamente los dos
crisoles, primero el de referencia y después de ensayo.

7.Yacolocados los crisoles, cerramos el horno para que las corrientes de aire
no afecten al peso medido por la balanza y la tara sea mas precisa.

8.Abrimos en la parte derecha del equipo la tapa que alberga el otro lado de
la balanza, donde nos podremos encontrar diferentes pesos en ella.

9.Una vez abierta la balanza procedemos a afiadir o retirar peso hasta que el
valor de la medida sea 0 o préxima, momento en el que pinchamos en el
boton “Tare” y ya se encontraria calibrada la balanza.

Tabla A2-1 Calibracion de la balanza del TG
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La cantidad de agua que debe correr por el circuito de agua dulce de refrigeracion es de 2 I/min.

Para establecer el caudal, se marca el grifo en la posicion en la que permite dicho caudal, midiéndolo
con un matraz aforado.

En funcion del gas de barrido que queramos, se deben abrir las bombonas hasta conseguir una

presion en el circuito de 1,5 bar y comprobar en el caudalimetro correspondiente que efectivamente
existe flujo de gas.

El procedimiento para crear un experimento y lanzarlo es el siguiente:

Una vez colocada la muestra en el crisol de ensayo, se debe abrir el horno y colocar la muestra
en la parte delantera de la cafia tal y como se ha mencionado antes. Posteriormente, se cierra el
horno y se abre el software Acquision para proceder a analizar la muestra. En la parte superior
de la pantalla principal del programa se puede comprobar si el equipo TG esta conectado. En
caso de no estarlo, se debe seleccionar el equipo y pulsar en la pestaiia “Connect”(Figura A2-3).

Connect [« D ® 0®EI —
Experiment « Typeacomr

Figura A2-3 Conexion equipo TG al programa

Cuando ya se ha conectado el equipo se pueden visualizar dos pantallas, una en la que podemos
disefar el experimento y otra en la que vemos los datos obtenidos del equipo en tiempo real. En
la pestana “Experiment” es donde vamos a ser capaces de disefiar el experimento. Por defecto,
ya crea un nuevo experimento al abrir el programa, pero en caso de que hayamos realizado uno
y queramos hacer otro, hay que dar en la casilla “New Experiment”. También aparece por defecto
una vez abierto el experimento, el aparato con el que se va a realizar. En caso de querer cambiarlo,
se selecciona en la pestafia “Apparatus”. Ver Figura A2-4.

hbeolho™ -

Program Experiments - Data Acquisition

Experiment » Typea command to execute

=

Control Experiment File

»(7) Experiment 15/02/2019 17,
i »+ | Apparatus Labsys Evo 1150 - TG-DSC 1200°C

Experiments

. #= Print Experiment.. J- 3 Import Temp. Profil... th Importations...

s Clone Experiment EDCopyTemp. Profile
New Open Save Standard Clone Delet

Experiment] Experiment.. Experiment 45 Close Experiment zone ™ Zone  Zone o) Paste Temp. Profile

ﬁ Exportations...

Zone Export Window
Selected Experiment

Procedure

Procedure Summary

Procedure Properties

Figura A2-4 Creacién de un nuevo experimento

En “Experiment Properties” se le da nombre al experimento, se seleccionar el blanco que se le
quiere restar (previamente hecho), se introduce la masa de material que se ha introducido en el
crisol de ensayo y por ultimo se selecciona el tipo de crisol que se ha utilizado. Una vez finalizado
esto, se introduce el procedimiento a utilizar. Se pueden disefiar procedimientos o cargar uno que
ya se ha utilizado y guardado. Para crear un procedimiento hay que abrir el desplegable de
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“Procedure Properties” en el que se establece el grupo al que pertenece ese experimento (test,
prueba, blanco o instalacion), el modo en el que queremos que se quede el equipo cuando acabe
el experimento (stop o pause), las temperaturas que queremos que grabe el programa, los tipos
de gases que hay en cada entrada y el “TG range” que sera “small” si el crisol es pequefio o
“large” si el crisol es grande. Una vez rellenados todos estos campos se procede a disefiar el ciclo
de rampas de calentamiento y enfriamiento. Para ello pulsamos en la parte superior la pestafia de
“Standard Zone” o la que queremos utilizar y se disefan los ciclos a los que queremos que se
someta la muestra, pudiendo variar la temperatura inicial, la final, la velocidad de aumento o
disminucion de temperatura, el tiempo y el gas que se quiere utilizar en cada tramo.

Selected Experiment

Apparatus Labsys Evo 1150 - TG-DSC 1200°C

=l Experiment Properties

Mame |Experiment 15022019 17:54:35 | Comment
Blank | |H‘ &~
Macro | | H‘ e -NOMBRE
-BLANCO
Mass o ms
-PESO MUESTRA
Molar Mass IC' g/mol
Cruchie i o D >< ) -TIPO CRISOL
Procedure
=l Procedure Summary
MName Procedure 15/02/2019 17:54:34 =Y = CARGAR O
GUARDAR
Comment PROCEDEDIMIENTO
=l Procedure Properties
General Measure Range TIPO
E i t G £ [
*periment Group Test DX TG range ta¥e _MODO AL ACABAR
End Mode Stop i
-GAS DE
Temperature Sample Temperature ~ ARRASTRE
Carrier Gas 1 Air ~ D x ') -GRABACION DE
Carrier Gas 2 Air w TEMPERATURAS
-TG RANGE
Figura A2-5 Disefio del experimento en el programa
Zone Duration | 2000 1]
# Initial T (*C) Final T (*C) 5.r. (K/min) Time {s) Valves TG Tare Valves
1 — 20 20 600 INEE OEEE EEOE [ Gas 12 =
2 20 70 5 IEENE DEEE EECON [l ) T
i — 70 70 600 JNEE EEEE EECOE| [ -
4 ~a 70 20 5 IENEE DEEE EECE [
5 — 20 0 600 MNNE NEEE EEOE [ -
| A
v
W
W
- v
Water flow
- w

Figura A2-6 Tramos del ciclo y caracteristicas de cada uno de ellos
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| £ Standard zone

15 a2 43 64 8 86 12 128 M8 % 76 182 w8 24 E ®6 @2 o ®E W04 2 B6 B2 HBE ;W4 @ 45 482 45 54 ) 436
Time (nin)

A INNNS>PR
e
&

Figura A2-7 Grafico del ciclo completo al que se quiere someter la muestra

Una vez finalizado el procedimiento, si se va a utilizar varias veces, se le puede dar un nombre y
guardarlo pinchando en la pestafia de “Procedure Summary”.

Cuando se ha finalizado el disefio del experimento, si se quiere comenzar, se pulsa en la pestafia
de “Start/Continue Exp.” y se selecciona el experimento que se quiere lanzar. Cuando se ha lanzado y
se desea ver cOmo se desarrolla, en la pestafia de “Real Time Drawing” se puede visualizar el desarrollo
del experimento y ver los datos en tiempo real, asi como variar algin pardmetro.
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ANEXO I11: ANALISIS RESULTADOS TG

El analisis de los resultados obtenidos en el software “Acquision”, se pueden procesar facilmente en
el software de analisis “Processing” que proporciona el equipo Labsys Evo. Al abrir el programa, se pide
que el usuario introduzca la contrasefia. Una vez se haya introducido la contrasefia, se entra en la interfaz
principal del programa. La Unica posible opcion inicial es abrir un experimento, tal y como se ve en la
Figura A3-1.

" P»0Q0D -

Menu speriment Mathematics Functions View « Typeacommand to execute
b rtie Zone Propertie e P ) Importations...
OEHE Save  Save s e -L, o d harts i:] portations..
Files... As Close Experiment Close Chart - z 4 Import ASCIl Data... ata
File Export

Figura A3-1 Interfaz principal del software ""Processing"

Una vez pulsado el comando “Open Zone Files”, se abre una pestafia (Figura A3-2) en la que se
pueden visualizar todos los experimentos realizados con el equipo, donde se pueden elegir aquellos que
el usuario desea analizar en ese momento.

L O X

B Loading Experiments and Zones

Experiments

Experiment list

Experiment {37) Procedure Last Modification Date  Launch Date Ap A ) Chart Preview
Resina 22/02/2019 19:00:57 Cido 30-100 08/02/2019 10:12:18 - Modifi... 22/02/2019 19:02:07  22/02/201% 19:02:11 La
E1_15 17022019 14:50:39 Cido 30-100 08022019 10:12:18 - Modifi... 17022019 14:51:08 17022019 14:51:13 La
E1_14 17/02/2019 9:32:49 Cido 30-100 08/02/2019 10:12:18 - Modifi... 17/02/2019 18:58:45  17/02/2019 9:34:06 La
E1_13 16/02/2019 13:51:06 Ciclo 30-100 08/02/2019 10:12:18 - Modifi... 16/02f2019 13:53:31  16/02/2019 13:53:35 La
E1_13 16/02/2019 9:25:59 Cido 30-100 08/02/2019 10:12:18 - Modifi... 16/02/2019 13:51:16  16/02/2019 9:27:51 La
E1_13 16/02/2019 9:21:34 Cido 30-100 08/02/2019 10:12: 18 - Modifi... 16/02f20199:22:53  16/02/2019 9:22:58 La
E1_12 15/02{2019 12:41:53 Cido 30-100 08/02/2019 10:12:18 - Modifi... 15022019 12:42:25  15/022019 12:42:30 La
E1_11 15/02/2019 7:30:06 Cido 30-100 08/02/2019 10:12:18 - Modifi... 15/02/2019 7:30:48  15/02/2019 7:30:52 La
E1_10 14/02/2019 16:01:44 Ciclo 30-100 08/02/2019 10:12:18 - Modifi... 14/02/2019 16:02:34  14/02/2019 16:02:39 La
E1 9 14/02/2019 11:42:14 Cido 30-100 08/02/2019 10:12:18 - Modifi... 14/02/2019 11:42:43  14/02/2019 11:42:53 law
£ >
Collapse all Expand All
=l Advanced Search

Search in Name, Procedure and Description

From ] 23/02/2019

@] 1o [z @~ |

S 4=!

Zone Type Apparatus Quality Evaluation
Vit v l = “ =
User Dedared Apparatus
A[ ) DE ) oo
InProgress (@ (] Interrupted

Experiment Group Option

0 Complete
& x o a = "
| ) Print Catalog. .. I @ Deletion Management. .. V4 x Cancel ?

Figura A3-2 Ventana de seleccion de experimentos a analizar
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Una vez seleccionados los experimentos a analizar, se podran ver en la columna de la izquierda los
experimentos elegidos. En el caso de que en el software de adquisicion de datos ya se haya escogido el
blanco que se quiere restar a la muestra, apareceran en la leyenda del experimento todas las gréficas tal
y como se indica en la Figura A3-3.

Ei) E1_1517/02/2019 14:50:39
[l =[v 4 Standard zone

Sefal TG con blanco

e[| Furnace - .

o7 Sample Sefial TG sin blanco

e[ | TG

[ TG-Blank E1_15 —» | Flujo de calor con blanco
e[| HeatFlow ==—

E"'F HEﬂtFID\'-Elﬂnk E1_15N Flujo de Calor SIn blanco

Figura A3-3 Leyenda experimento E1_15

En caso de que no se le haya restado el blanco durante el experimento, se le puede restar una vez
abierto en el programa “Processing” haciendo clic derecho en el experimento en el que se quiere restar
el blanco, se pulsa en el apartado de “Blank Experiment Subtration” y se busca en “Browse” el blanco
que se le quiere restar a la muestra (Figura A3-4).

=) Copy of PCM 07/02{2n49 40-20:% | f ‘7 '\\‘ \

& »[@ 1 Standard zon| ) save / \ A

®W| Sample Tem 4 SaveAs.. i L\

°W “urnace Ter \\ i
oV TG
»[v| HeatFlow Quality Evaluation.., {] \ A\

o

Experiment Properties... / \ \

Print Experiment...

O |

plC

Close Experiment

Apply Set of Formats .,"

Rename /

oL

Importation FTIR > / 78
Importation MS » 1 —

~
v

o

Blank Experiment Subtraction /& Browse...

Show Temperature Profile Descomposicion Sulfato de Cobre 11-07-2018

Record Experiment Macro... {

Run Experiment Macro... j /
f

Run Macro On All Zones... J‘ /
== i [

Figura A3-4 Eliminacion de blanco en una muestra

ace Temper

El objetivo del analisis TG es determinar la capacidad de absorcion de energia de las muestras, para
ello se debe medir el calor absorbido de cada una de las gréficas. Para ello se debe determinar la integral
de la curva en las zonas donde se absorbe y cede energia que se realiza en la curva de flujo de calor. Para
realizar este proceso se debe seleccionar la curva “Heat Flow” y en la parte superior del programa
apareceran diferentes opciones de calculo. Se debe seleccionar la opcion de “Baseline construction”,
que nos calculara los datos necesarios para determinar el calor absorbido. Ver Figura A3-5.

HeatFlow 1 Standard zone (Copy of PCM 07/02/2

View| HeatFlow Type a command to execute

e Filt ﬁ; f Bf Termperature Determination Q ITg
G Standard Deviation +i Regression
- Correction | Customizing Pea Delta Baseline Glass

’
Equation f' Derivation Construction] Transition
Maths

Figura A3-5 Procedimiento para calcular la integral de la curva Heat Flow
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Habiendo hecho clic en el apartado
“Baseline”, se abre una ventana (Figura A3-6) en
la que se pueden seleccionar una serie de datos
que se quieren mostrar en la ventana de
resultados. Para la determinacion del calor
absorbido, el modo en el que se debe elegir es el
lineal ya que traza una linea recta de punto a
punto y calcula el area entre la linea y la grafica.
En la misma ventana también se pueden elegir los
datos que se desean que aparezcan en la ventana
de resultados, siendo de mayor interées la gréafica
construida, el calor, las temperaturas, los picos
maximos y la masa utilizada.

También se realiza lo mismo con los picos
exotérmicos, para poder determinar la capacidad
del compuesto de ceder calor al entorno cuando
la temperatura esta disminuyendo. El
procedimiento es el mismo que el mostrado en
este caso siendo los datos de interés también los
mismos.

El programa ofrece muchas herramientas
mas, pero para el estudio que se ha realizado
durante este trabajo solo se han requerido las
explicadas anteriormente. Se pueden destacar
entre las herramientas las siguientes:

Division por partes del experimento.
Interpolaciones.

Derivacion.

Rectas de regresion.

Smoothing.

Correcciones de temperatura.
Variacion de puntos.

Ajustes de ejes.

Ajustes de las curvas obtenidas.

EE—)

F LeftLimit RightLimit  []3rd Paint
§[o3a mis | = =<
© .27 = 1067 = - = min
b LeftLimit Right Limit
i =

o

Baseline Calculation Mode

= =
:‘min

Linear ~
Onset/Offset Mode | Auto ~
Mass used for the calculation

Initial mass of the sample ~

Results
— | Onset ‘ Peak 1 | Pezk 2 | Offset |

T(°C) 55.82 | ©6.22 7114
t (min) 99.45 | 104.83 107.07
Heat : uV=s -
1.32E+4 (uv's)
= Print... x\_ Export...
El Results on Chart
Graphical construction
Show Results
Temperature visible Time visible
[#] Peak Maximum [~] Peak Height
Onset Offset
Heat [ normalized
[ Baseline Type [Mass Used
Limits Visible
Size Color 30
- N
1

A

Hest : 1.32E+4 (p¥-)
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Peak Height : -44 566 (U4

Onzet: 55825 (°C) £ 99446 (min)

Oftsst: 7114 (*C) /107 071 (min)

Baseline Type : Linear
Mass Used : 0 mg (initisl)

704

le Termperatur
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ANEXO IV: GRAFICAS ANALISIS TG
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e ProbetaEl 3
PCM Aluminio Espesante
+1 -1 0
AEx0
159 F34.4
104
F34.2
5
8 5 o _
- g e
w0 2 =
< g o
o i £
2 = fase
E -5 E [=4
-109 [336
54
Fa34
0]
0 50 100 150 200 250
Time (min)
A Exo
A g A\.
15 Vo / b Fadd
Y/ i
& 4
104
Fa4.2
2 T
s ta
= 2
0 =
E | ]
@ i £
& I laa®
[ ]
w6 =
g
£
-109 fa36
RER
F33.4
-204
20 an an 50 50 0 a0 an 100

Sample Temperature (°C)

Gréfica A4-3 Andlisis TG probeta E1 3

71



IGNACIO NAVARRETE PARDO
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Probeta E1_5
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e ProbetaEl 7
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e ProbetaEl 9
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e ProbetaE1l 13
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e ProbetaEl 14
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e ProbetaE1 15
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ANEXO V: GRAFICAS TENSION-DEFORMACION

E2 1 E2 2
12 10
10 3
8
© © 6
a 6 a
= = 4
4
2 2
0 0
0 0,2 0,4 0,6 0 0,2 0,4 0,6
€ €
E2 3 E2 4
12 25
10 50
8
15
£ 6 &
= = 10
4
2 5
0 0
0 0,2 0,4 0,6 0 0,2 0,4 0,6
€ €
E2_5 E2_6
25 7
6
20
5
o 15 o 4
a a
= 10 =3
2
> 1
0 0
0 0,2 0,4 0,6 0 0,2 0,4 0,6
€ €

85



IGNACIO NAVARRETE PARDO

10

MPa MPa

N Wb U1 O

MPa
O R N W b U1 OO N

E2_7

F2.9

E2 11

0,6

0,6

0,6

86

MPa
O P N W b U1 OO N

MPa
N w D (6, [e)}

14
12

MPa
o N B OO

E2 10

E2 12

0,8

0,8

0,8



DESARROLLO DE COMPUESTOS CON RESINAS EPOXI Y MATERIALES DE CAMBIO DE FASE

MPa
O L N W b U1 O N

0,2

E2_13 E2_14
12
10

Titulo del eje
E=Y [e)} o]

0,4 0,6 0,8 0 0,2 0,4 0,6
) €
E2_15
8
7
6
© 5
% 4
3
2
1
0
0 0,1 0,2 0,3 0,4

87






DESARROLLO DE COMPUESTOS CON RESINAS EPOXI Y MATERIALES DE CAMBIO DE FASE

ANEXO VI: FICHAS TECNICAS

Cera de candelilla

I Bl.: B3 715 OB 48

cerasmartily] oo L :

ESPECIFICACIONES

REFEREMNCIA PRODUCTO CERA CAMDELILLA REFINADA
HOMBRE PRODUCTO Candelilla Refinada

CARACTERISTICAS UNIDADES LamES METODO

Min. Max.

Punto de fusion c ae T3 USP 741 CLASE |
indice de acidez mgig KOH 12 22 USP 401
indice de Esteres mg'g KOH :h 43 USP 401
indice de Saponificacién mgig KOH 43 63 USP 401
Penetracion Dmm a 2 ASTMD 1321
Color Amarilla VISUAL

Cera de Alta pureza elaborada a partir de la planta silvestre de Candelilla (Euphorbia Cerifera). Su composicion
quimica se caracteriza por un alto contenido de hidrocarbures (alrededor del 50%) y una cantidad relativamente baja
de ésteres volatles. Su contenido de resina puede llegar hasta un 8% en peso. lo cual confribuye a sus propiedades
adhesivas. La Cera de Candelilla ademas posee propiedades protectoras, plastificantes, akta estabilidad quimica,

punto de fusion elevade, impemeabilidad, propiedades disbéciricas y brillo

La Cera de Candslilla es una cera sometida a un proceso de fitrado y blanqueo, la cual se diferencia de las demas
por presentar un color amarillo claro y una presentacion en escamas. Al igual que ks cera de camauba es altamente
reconocida por su alta dureza con resistencia al desgaste pero a diferencia de ésta presenta un mejor desempenio
en cuanto a la mparticion de barrera contra la humedad. eso es debido al alto contenido de hidrocarburos que

confiene.

Tiene una composicion basada principalmente en: Hidrocarburos (50-57%), Esteres (28-28%), Alcoholes, estroles y
resinas (12-14%) y Aridos libres (7-8%). La Cera de Candelilla, es reconocida por la Administracién de Alimentos y
Drogas de Estados Unides (FDA), coma sustancia natural segura — GRAS, Generally Recognized As Safe- para su
aplicacion en la industria alimenticia, gracias a su procedencia vegetal y a las propiedades Unicas de proteccion y

consistencia que imparte.

Ceras Indusiriales Martl, LU, Inscrita en of R de Barceiona, F40 — T24572 — BTOSSS 1. 17 100111732, MIF: 3-50165224
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1 Tal.: B3 715 0B 48

cerasmartiff] oo e,

enak [BEMN info @ perasmart, com

Aplicaciones principales: Cosmética, Alimentacion, Industria Farmacéutica, Pieles y Tintas.

La cera de Candelila s compatible con una extensa gama de ceras, puede ser mezclada con: Todas las ceras
vegetales y animales. Ceras minerales como la montana, las parafinas y microcristalinas. Acidos Qrasos y Ceras
hidrogenadas. Ceras sintéticas como polietilénicas oxidadas, polipropilénicas, ésteres. Homopolimeros como
polietienos de baja densidsd. Copolimeros como etleno-vindacetatos (EVA). Resinas naturales como breas y goma
laca.

CERTIFICACIONES:

FDA aprobada en CFR 21 175.105; 175.320; 176.130; 184;1878

Cumple con el Food Chemicals Codex, Sth Edition (FCC).

Cumple con el Japan's Specfications and Standards for Additives (E-202), JSFA 7T Edicion.

Pagina: 1 de 1 Fecha de Rewvision: 2018 Version: 002

Ceras Industriales Martl, 21U, Inscria en 2 RA de Barosiona. F240 — T24572 — ETOELS 1. 121011782, MIF: B-60165224

90



DESARROLLO DE COMPUESTOS CON RESINAS EPOXI Y MATERIALES DE CAMBIO DE FASE

Rubitherm RT35HC

Data sheet RUBIHERM
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*Measured with 3-layer-calorimeter.

Beispiel: RT35 Teilenthalpie { Partial enthalpy distribution

RUBITHERM® RT is a pure PCM, this heat storage material utilising the processes
of phase change between solid and liguid {melting and congealing) to store and
release large guantities of thermal energy at nearly constant temperature.

The RUBITHERM® phase change materials [PCM's) provide a very effective means
for storing heat and cold, even when limited wolumes and low differences in
operating temperature are applicable.

% We look forward to discussing your particular questions, needs and interests with
you.

Properties for RT-line:

- high thermal energy storage capacity

- heat storage and release take place at relatively constant temperatures

- no supercocling effect, chemically inert

- leng life product, with stable performance through the phase change cycles
- melting temperature range between -3 °C and 100 °C available

Rubitherm Technologies GmbH
Imhoffweg &

D-12307 Berlin

Tel: +49 {30) 7109622-0

Fax: +4%5 (30) 7109622-22
E-Mail: info@ rubitherm.com
Internet: www.rubitherm.com

The product infarmation given is & non-
bindling planming sid, sudject to technical
changes without notice. Version:
0€.08.2018

—_——d
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Resoltech 1070 ECO

resoltech ° CRSTRO

ADBVANGED TEGHNOLOGY REBING
RESINAS CASTROSL.
Pol. Ind. A Granxa, 3* Panalela. C/Cies 190.

& | 36400 O Pomito -Pontevedra - Espada
e ’ TIf.: 986 342 953 / 086 342 520
: . info@castrocomposites.com
7 P WWW_Castrocomposites.com

Sistema Epoxi Transparente para laminacion Manual

con contenido Bio

Resina epoxi con 37% de contenido Bio

Curado y desmolde a temperature ambiente

Tg hasta 73°C

Excelentes propiedades de impregnacion sobre todo tipo de fibra de refuerzo
Ideal para la fabricacion de laminados estructurales y topcoats

RESOLTECH 1070 ECO es un sistema epoxi transparente como el cristal que ha sido formulado para la
fabricacion de laminados transparentes y para obtener acabados transparentes de alto brillo con buena
resistencia a la radicacion ultravioleta (UV) y altas propiedades mecanicas.

El sistema 1070 ECO es una formulacion de Gltima generacion con dos components fundamentales:
una resina epoxi con un maximo contenido Bio que incorpora un diluyente reactivo procedente de una
planta, sin comprometer las propiedades mecanicas estructurales del Sistema.

Los laminados resultantes son absolutamente transparentes con fibra de carbon e incluso transparentes
si son realizados con tejidos especiales de tipo silionne E— con tratamiento de tipo TF970 o similar.

La viscosidad esta ajustada para su uso con espatula, brocha o rodillo, y permite obtener superficies
libres de burbujas gracias a sus propiedades de tension superficial. El sistema epoxi 1070 ECO ha sido
virtualmente formulado para no dejar ninguna amina libre sobre el laminado. Esto incluso permite el uso
de cualquier topcoat de acabado de poliéster para un rapido lijado de la parte exterior del laminado sin
que el poliéster sea inhibido por la epoxi.

Page 14
RESOLTECH R=SOLVING YOUR ENGINERING CHALLENGES www_resoltech.com
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- Technical Datasheet- 10/04/2015
Resina

Endurecedor

RELACION DE MEZCLA

EM PESC

Resina 1070 ECO 100
Endurecedor 1074 ECO 35

Advertencia: La relacidn de mezcla debe ser respetada con total precisidn. No se puede cambiar 2 relacidn de mezcla, va
gue ello resulta en una pérdida de propiedades mecanicas. La mezcla debe ser realizada y agitada de forma completa para
gue resulte homogénea. Es muy importante sefialar que los sistemnas epoxi tienden a calentarse mas en recipientes
cilindricos que en bandejas planas. Es preferible mezclar dnicamente la cantidad necesaria -I.- usarla dentro del tiempo de
disponible. Mantener la mezcla en recipientes planos abiertos reducird el riesgo de exotermia.

El sistema epoxi Resoltech 1070 ECO pusde ser aplicado mediante espétula, brocha o rodillo. En
caso de laminar sobre una superficie curada sin tejido pelable, se necesita realizar un lijado, limpiar y

desengrasar el soporte antes de realizar el laminado.

Se recomienda que la temperatura del taller de trabajo esté entre 18-25°C para facilitar la mezcla y la
impregnacion de las fibras de refuerzo. Una menor temperatura incrementara la viscosidad de la
mezcla asi como su paot life. Por el contrario, una mayor temperatura reducira la vizscosidad y el tiempo
de gel de la mezcla.

CARACTERISTICAS FiSICAS

Aspecto visual

1070 ECO: liquido plrpura
1074 ECO : liquido transparente
Aspecto de la mezcla: liguido ligéramente plrpura
Densidades 1070 ECO 1074 ECO
Densidad @ 23°C {alem®) 1.18 0.96
Densidad de la mezcla @ 197
230 )

{150 1675, values with = 0.05 tolerance)

Viscosidad

1070 ECO (1074 ECO
Viscosidad @ 23°C {mPa.s) 1750 50
Viscosidad de la mezcla @ 23°C 700
imPa.s)

(IS0 12058.2, vakees with + 15% tolerance)

Fage 24
RESOLTECH FSSOLVING YOUR ENGINERING CHALLENGES www_resoltech.com
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Technical Datasheet- 10/04/2015

Resina

Endurecedor

Tiempo de gel para

Tiempo de pico Temperatura de

Tiempo de gel para
TOmL @ 23°C
(mezcla de 4 cm de

pelicula de 2mm de

exotérmico para
70mL @ 23°C

pico exotérmico
para TO0mL @ 23°C

espesor @ 23°C

1070 ECO/

28 miin

31 min

185%C

2h5S0 min

1074 ECO

Meadidas de reactividad en &l Trembotech®

CURADO & POST CURADO

Tg obtenida con los siguientes endurecedores vy ciclos de curado:

14 dias @ 23°C 16h @ 60°C

Siztemas Ta Dureza Shore T Dureza Shore
D D

1070 ECO . .

1074 ECO 49°C 86 73,7°C 88

Ta medida en el Kinetech [TMA)
Dwreza: IS0 BAE

PROPIEDADES MECANICAS

Flexidon segin norma IS0 178
Modulo Maxima fuerza Elongacion a rotura
{GPa) (MPa) %)
Ciclos de curado
14 dias 14 dias 14 dias
@23°C 16h @ 60°C @23°C 16h @ 60°C @23°C 16h @ 60°C
10T0ECO 3.55 3.24 89,8 1106 27 9,3
Paga 34
RESOLTECH RSz0LVING YOUR EMGINERING CHALLENGES www_resoltech com
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Resina

Endurecedor

Technical Datasheet— 10/04/2015

PROPIEDADES MECANICAS {continuacién)

Absocion de agua (IS0 62) : 0,36%

FORMATOS DE SUMINISTRO

®m 1,35 kg kit {1 kg + 0.35 kg)
m 5,75 kg kit {5 kg + 1.75 kg)

m 37.8 kg kit {28 kg + 9.8 kg)

m 270 ko kit (200 kg + 3 x 23.33 kg)

m 1350 kg kit {11BC + 2 x BIDONES DE 175ka)

TRANSPORTE & ALMACENAMIENTO

La caducidad ez de al mencs un afio si los
productos se mantienen cermados en su
envase onginal. Mantener loz envases
cemados vy lejos de fuentes de calor o de la
accion directa del sol preferiblements entre
10°C y 30°C vy siempre en un almacén bien
ventilado.

GRETRO

SEGURIDAD & HIGIENE

Se debe evitar el contacto con la piel llevando
guantes de nitrilo y trajes de frabajo
impermeables a las resinas.

Se debe llevar gafas protectoras para evitar el
contacto de resinas, endurecedores,
disclventes o simplemente polve en los ojos.
Si esto ocume, enjuaguese inmeadiatamente los
gjos con agua durante 15 minutos,
manteniendo los parpados abiertos y
posteriormente acuda al médico.

Asaglrese de que las dreas de frabajo estan
bien ventiladas. Se recomienda el uso de
proteccion respiratoria con filtros ABEKP.

Resoltech y por supuesto Castro Composites
como su distribuidor, ponen a su disposicion
las Hojas de Seguridad de todos nuestros
productos considerados peligrosos.

Por favor, asegurese de que dispone de la
Hoja de Seguridad (MSDS) antes de

Hota Los datos proporcionados en este documento son el resultado de los ensayoes realizados por Resoltech y se
considera que son totalmente precisos. No aceptamos ninguna responsabilidad por la mala utilizacin de estos productos

¥ en todo caso, nuestra garantia estarfa sujeta dnicamente al valor de ks productos gue SUMINISIFAMOS COMO
distribuidores de Resoltech.

resoltech °

ADVANOED TECOHMOLOGY AESIMNG

RESINAS CASTROSL.

Pol. Ind. A Granxa, 3* Paralela, C/Cles 190.
36400 O Porrifio -Pontevedra - Espafia
TIE: 0BG 342 953 [ 08S 342 520
mfoicasrocompesites com

WWW.CASITO COMposifes. com Page 44
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Resoltech 1600

resoltech

ADVARNCED TECHMOLOGY RESIMNS

RESOLTECH 1600

Endurecedor 1606 Sistema de resina epoxi flexible

DESCRIPCION

RESOLTECH 1600 es un sistema epoxi para la fabricacion de laminados flexibles a temperatura
ambiente, que presentan alta resistencia a impacto.

El sistema 1600/1606 es un novedoso avance en el campo de las resinas epoxi flexibles sin
plastificantes, conservando todas las ventajas de las resinas epoxi; alta adherencia, alta tenacidad,
pero sin los problemas de envejecimiento derivados de los antiguos flexibilizantes gue existian en el
mercado. Nuestro dltimo sistema de altas prestaciones es un sistema para laminacion que cura a
temperatura ambiente. Se ha formulado para la fabricacion de laminados que precisan alta
flexibilidad v buena resistencia quimica.

Sus principales caracteristicas son:
* Alta flexibilidad
# Buena resiliencia
* Excelente adherencia sobre todos los substratos
* Muy buena resistencia a detergentes, disolventes, derivados de aceites, soluciones alcalinas
y acidos diluidos

Hasta el momento, las aplicaciones en las que ha sido empleado este sistema son:
* Tubos de carbono flexibles
+ Contramoldes de RTM ligero flexibles, para lo cual s& mezcla con el sistema epoxi Resoltech
1050 en distintas proporciones.
* Decoracion y tapizados
* Piezas de coches de rallies (defensas y cubre carteres)
*+ Embebido de sensores
* Membranas reforzadas con fibra

La mezcla de los dos componentes debe ser en las propordones indicadas en esta ficha téonica.

Una vez realizada esta premezcla, y cuando parezca que la mezcla se ha completado
perfectamente, se recomienda volcarla en otro envase limpio y seco, donde s& volverd a remover
para asegurar una completa homogeneizacion de los dos componentes. Sera desde éste dltimo
envase, desde el que se realizara el trabajo. Es muy importante atender a esta recomendacion
para evitar fracasos en el endurecimiento final de la resina epaoxi.
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DESARROLLO DE COMPUESTOS CON RESINAS EPOXI Y MATERIALES DE CAMBIO DE FASE

RELACION DE MEZCLA

La relacion de mezcla en peso es de 100 g de Resina Resoltech 1600 con 126 g de endurecedor
1606:

By weight
1500 100
1 TN Lol ]

La relacion de mezcla debe seguirse de forma rigurosa. No es posible modificar la relacion de
mezcla, pues ello traeria como resultado piezas con peores propiedades mecanicas. La mezcla
debe ser intimamente agitada para asegurar una mezcla homogénea. Es muy importante tener en
cuenta que los sistemas epoxi tienden a calentarse mucho mas répido en un envase que en una
pelicula fina. Es por tanto necesario mezclar inicamente la cantidad gue vayamos a usar teniendo
en cuenta el tiempo de gel. Mantener la mezcla en envases planas (bandejas) reduce el riesgo de
reaccion exotérmica.

APLICACIONES

Los procedimientos tipicos de las resinas epoxi son aplicables a la RESOLTECH 1600/ 1606.

La mezcla de ambos productos no debe realizarse jamas por debajo de de 5 2C, y la recomendacion
para obtener aplicaciones de calidad es hacerlo siempre por encima de 18 2C.

Se recomienda realizar siempre una prueba antes de industrializar cualquier proceso.

En el caso de realizar una colada con esta resina, es preciso realizar un lijado, limpieza y desengrase
del soporte, sila resina debe quedar pegada al mismo.

PROPIEDADES FiSICAS

Resina 1600
Tipo Resina epoxi modificada
Aspecto Transparente a liperamente
Viscosidad 406 mPa.s
Densidad 1,08 gfcm?®
Endurecedor 1606
Tipo Aminas alifaticas modificadas
Aspecto Liquido amarillento
Viscosidad 1.400 mPa.s
Densidad 1,02 gfcm’

RESINAS CASTRO 5. L.

Pol. Ind. & Granxa, 32 Paralela, C/ Cles 190
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IGNACIO NAVARRETE PARDO

Mezcla de resina y endurecedor

Tiempo de gel para 70 g a 25 2C &0 minutos
Tiempo de gel para pelicula himeda de 3 mm a 25 2C 3 haras
Aspecto Liquido transparente ligeramente
Viscosidad 878 mPa.s
Densidad 1,05 gfcm®

Maodulo de traccion: 160 MPa

Maxima resistencia: 9 MPa
Te: menor de 0 2C

temperatura negativa.

dias:

GAETRO

WResoleoar 16001606

PROPIEDADES MECANICAS Y TERMICAS

=4

Elongacion a a rotura: 55% +/-3% después de 24 hors (ASTM DE3EM-96)

Dureza A / D (25 2C-7j): 60D f 864 (ASTM D2240)

La temperatuta de transicion vitrea de este sistema es inferior a 0 2C debido a que se trata de una
epoxi elastomérica. El sistema Resoltech 1600/1606 permanecera flexible en condiciones de
Dado que s2 trata de un sistema muy nuevo, la maxima Tg de servicio todavia ha de

definirse. En la siguiente grafica se muestra la evolucion de la dureza Shore A durante 7

1600/1606
A —————&
e
LoD 120 140 160 180
Time {h)
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DESARROLLO DE COMPUESTOS CON RESINAS EPOXI Y MATERIALES DE CAMBIO DE FASE

PROPIEDADES DE RESISTEMNCIA QUIMICA
Este sistema es resistente el contacto directo con:
* Aceites orgdnicos, animales, vegetales y minerales.
* Detergentes productos de limpieza.
* Alcoholes: bencilico, etilico, isopropilico, butilico, metilico y furfural.
+ [Disolventes y combustibles: acetona, metiletilcetona, xileno, tricloroetilenc, gasolina sin
plomao, diésel y queroseno.
# Disoluciones salinas y alcalinas.
= Acidos diluidos.

En el caso de que estos productas quimicos no se encuentren a temperatura ambiente,
rogamas consulten la viabilidad de la aplicacion a nuestro departamento técnico.

ETIQUETADO

1600 1606

Irritant Corrosive

Dangerous Dangerous
for the for the
environment environment
RESINAS CASTRO 5. L.
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IGNACIO NAVARRETE PARDO

PRESENTACION
RESOLTECH 16001606 se suministra de la siguiente forma:

Envasesde 1kg+ 1,26 kg

Envasesde 4 kg + S kg

Envases de 20 kg + 25 kg

Bidones metalicos de 152 kg + 190 kg

El plazo de caducidad de este sistema es de un afo en envases herméticamente cerrados y alejados
del calor o el frio.

SEGURIDAD & HIGIEME
La zona de trabajo debe estar limpia y con ventilacion. Debe evitarse todo contacto con piel v ojos
de la resina y del endurecedor. Emplear mascarillas si se produce polveo al lijar o cortar. En caso de
contacto con los ojos, lavar con abundante agua y acudir al médico con urgencia.

Por favor, atienda las recomendaciones de las correspondientes hojas de seguridad.
El producto debe ser almacenado al cobijo de la luz directa del sol y preferiblemente en condiciones
de entre 10 y un maximo de 30 2C.

La informacian contenida en este documento es el resultado de nuestras pruebas y es considerada
como fiable y exacta. No aceptamos ninguna responsabilidad sobre el mal uso de estos productos y
ella se limita estrictamente al valor del producto que proveemaos.

RESINAS CASTRO 5. L.

Pol. Ind. A Granxa, 32 Paralela, C/ Cies 190
36400 O Porrifio - Pontevedra - Espana
TIL: 986 342 953 / Fax: 986 342 5320
info@castrocompaosites.cam
COMPOBITES W, Castrocom posites.com

Resoleoar 16001606

100




	Portada
	OLE_LINK2
	OLE_LINK3
	OLE_LINK4
	OLE_LINK5
	OLE_LINK6
	OLE_LINK7
	OLE_LINK9
	OLE_LINK28
	OLE_LINK29
	OLE_LINK8

