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Introduccion

Uno de los polimeros mds investigados, debido a su gran aplicacion en recubrimientos, son los
poliuretanos hase de agua (WPU). Sin embargo, este tipo de recubrimientos presenta una pobre
durabilidad, creando microgrietas o poros en presencia de un entorno agresivo. En este trabajo, se
presenta la obtencién de un nanocomposito, (3-Ciclodextrina y nanoparticulas de 6xido de zinc,
proveyéndole una mayor proteccidn al sustrato, en los procesos a los que puede ser expuesto, como lo es
la corrosidn. La aplicacién de (3-Ciclodextrina en la matriz polimérica se obtuvo en dos porcentajes (1%
w/wy 3% w/w) con el objetivo de analizar su comportamiento al modificar la arquitectura molecular del
material polimérico permitiendo la adsorcion y formacion de sitios hidrofdhicos y de complejacion con
los iones de las nanoparticulas de dxido de zinc.

Objetivos

o Realizar [a sintesis de la matriz polimérica de WPU y las nanoparticulas de Zn0.
o Obtener peliculas delgadas del composito y realizar un andlisis de sus propiedades fisicoguimicas
y mecanicas.

Materialesy métodos

Sintesis de WPU con B-CD

Se inicia obteniendo un prepolimero a hase de PCDL deshidratado e IPDI. (Prepolimero 1/
Prep1), para posteriormente introducir disuelto la 3 -CD en Prepl, y aiiadir DBTDL, el cual
actia como catalizador para la obtencion de nuestros segundo prepolimero (Prepolimero
2/Prep?2). Posterior a ello, se aiiade DMPA con el fin de extender las cadenas del Prep2, una
vez logrado, se deja caer el HEA, el cual reaccionara con el grupo NCO residual al final de
las cadenas del Prep2. Se continia usando TEA como agente neutralizante con el fin de
ionizar los grupos carhoxilicos de las moléculas de DMPA en la cadena del polimero.
Finalmente, se introduce agua destilada, para después eliminar la acetona residual por
medio de destilacion a presion constante.
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Figura T: Equipo para el sistema de reaccion ~ Figura 2: Estructura molecular de B-Ciclodextrina
Sintesis de nanoparticulas de Zn0 por el método Sol-gel

Se requiere una solucion 0.5 M de hidréxido de sodio (NaOH) en 50 ml de Etanol, asi
como de una solucion al 0.8 % de acetato de zinc dihidratado. Para iniciar la
solucion de NaOH se afade gota a gota en la solucion de acetato de zinc, hajo
agitacion magnética hasta lograr un pH lo suficientemente alcalino (entre 9y 11) en
la solucion final. Se coloca en bhafio de agua a 60°C por una hora en agitacion
mecdnica y magnética, para posteriormente someter a la solucidn a un bafo frio con
el fin de detener el crecimiento de las nanoparticulas.

Las nanoparticulas separan mediante un proceso de centrifugacion de 10 minutos a
6000 rpm en tubos falcon de 50 ml, desechando el etanol se recuperan las
nanoparticulas de dxido de zinc en un crisol, para finalmente llevarse a un proceso
de secado en horno de conveccidn a 60°C por al menos 12 horas.

Figura 3: Solucion de nanoparticulas de
In0 + etanol

Resultados

Figura 4: Nanoparticulas de Zn0

Figura 5: Peliculas pnllmerlcas desarrolladas
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Figura 6: Resultado de las pruebas realizadas WPU 1% [3 -CD con el dinamdmetro fuerza
aplicada vs tiempo (kgf vs seg).

% ©

Torque meter monitoring curve(AiLiGu)

3% B-CD
0% Zn0

0.25% 200
0.5% Zn0.

1%2n0

[

E] = % @

Figura 7: Resultado de las pruehas realizadas WPU 3% 3 -CD con el dinamémetro fuerza

aplicada vs tiempo (kef vs seg).
Para las mugstras que presentan una concentracion de 3 - CD en 1%, la fuerza aplicada
maxima tolerada incrementa con la presencia del composito siendo la muestra blanca
(0% de Zn0) la menor tolerante, el comportamiento de dicho incremento no es
proporcional a la cantidad de composito afadido, viendo la mejor resistencia a la fuerza
aplicada para la muestra que contiene 0.5%. Por otra parte, se puede apreciar que
cuando se trabaja con una concentracion de 8 - CD igual al 3%, la presencia del
composito hace que disminuya la fuerza aplicada maxima tolerada, caso contrario a lo
que ocurre cuando se tiene 3 - CD igual al1%.
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Pruebadedureza

PRUEBAS DE DUREZA SHORE A (HA)
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Figura 8: Resultado de las pruebas realizadas con el durometro Shore A
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Figura 9: Resultado de las pruebas realizadas con el durdmetro Shore D
Para la dureza shore A, se tiene en promedio una mayor dureza en las muestras que se trabajaron con

un porcentaje de 3 - CD igual al 1%, mientras mas baja fuese la concentracion de compositos en
estas muestras, mayor es su dureza. De manera contraria, cuando se trahajaron las muestras que
contenian una concentracion de [3 - CD igual al 3% existe una tendencia de aumento en el valor de la
dureza de cada muestra acorde aumenta la cantidad del composito.En cuanto a las pruehas realizadas
con el durdmetro shore D, para una concentracidn de (3 - CD igual al 1%, el valor de dureza disminuye
a medida que la concentracion de compositos va reduciendo.Mientras que en las pruebas que
presentaban una concentracién de (3 - CD igual al 3% parecen no tener un patron definido o una
tendencia.
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Figura10: FT-IR del WPU 1% 3-CD contra el afiadido de nanoparticulas 0.5% Zn0

Entre los 4000 a los 2000 cm-1 podemos notar una banda ubicada a 3357 cm-1en el caso del WPU con
nanoparticulas de Zn0 el valor asciende a 3367 cm-1, atribuida por los enlaces hidroxilo 0-H. Entre los
3000y los 2800 cm-1 podemos apreciar dos picos uno muy significativo y definido, asociado a enlaces
del tipo C-H de estiramiento y otro propio del poliuretano a 2944 y 2863 cm-1. En la region que va de los
2000 a los 1500 cm-1 hallamos la region de los enlaces dohles, el pico mas grande esta en esta seccidn,
situado a los 1719 para el WPU con (3-CD y en los 1724 cm-1 para la muestra con 0.5% de Zn0. Finalmente
en la region que va de los 1500 a los 600 cm-1 nos encontramos con la huella dactilar caracteristica de
nuestro poliuretano hase agua con un el pico cercano al de la beta ciclodextrina anterior a 1044 cm-1
debido a un enlace C-0-C, por la presencia de las particulas de dxido de Zinc se reduce este valor hasta
1051038 cm-1.
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Figura 11: FT-IR del WPU 3% [3-CD contra el afiadido de nanoparticulas 0.5% Zn0

En la region que va de los 2000 a los 1500 cm-1 hallamos la region de los enlaces dobles asociado a la
presencia de enlaces carbonilo que se encuentran en las regiones de las amidas, el pico mas gran esta
en esta seccion situado a los 1719 para el WPU con 3-CD y en los 1724 cm-1 para la muestra con 0.5% de
In0, aumenta ligeramente. Finalmente en [a region que va de los 1500 a los 600 cm-1 nos encontramos
con la huella dactilar caracteristica de nuestro poliuretano hase agua con un el pico cercano al de la 3-
ciclodextrina anterior a1044 cm-1dehido a un enlace C-0-C que es caracteristico de esta molécula, tiene
una reduccidn ligeramente significativa por la presencia de las particulas de dxido de Zinc reduciendo
este valor hasta los 1038 cm-1.

Conclusiones

La adicion de nanoparticulas de Zn0 a nuestra matriz polimérica de WPU, tanto con concentraciones de
1% y 3% de B-CD, tuvo efectos variados en las propiedades del material polimérico. En el andlisis
realizado en las pruebas mecanicas obtuvimos una relacion clara del efecto del composito sobre la
fuerza de tensién méxima que las peliculas alcanzaron. Para el polimero con concentracion 1% de (3-CD
se manifestd un comportamiento esperado; en donde las nanoparticulas mejoraron su rendimiento
considerablemente, siendo proporcional la concentracion de Zn0 a la fuerza alcanzada de tensidn. Si
hien, esto nos indica que concentraciones mayores de nanoparticulas, brindaran mejores resultados; se
tendrian que hacer pruebas con concentraciones mayores de esta para determinar un punto maximo de
efectividad. Para las concentraciones empleadas en este articulo, se deduce que la concentracidn es
una funcidn directamente proporcional a la fuerza de tension empleada. Sin embargo, para el WPU con
concentracion de (3-CD del 3%, se obtuvieron resultados opuestos. La adicion de nanoparticulas
demostrd dar esfuerzos maximos de tension menores a los empleados en las peliculas de control. Esto
puede estar relacionado con la saturacion de componentes aunados a la matriz polimérica, debido a la
presencia de mayores ciclodextrinas en la estructura de la matriz.
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