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Manufacturing process improvement of aliphatic amine adducts or
cicloaliphatic with epoxy resins used in the construction and industrial
maintenance

Ahmed Osman Cabrera®, Swann Rodriguez, Carlos Alvarado Almarza

Laboratorio de Biotecnologia Industrial (LABIOT), Centro de Investigaciones Quimicas de la Universidad de Carabobo
(CIQ-UC), Facultad de Ingenieria, Universidad de Carabobo, Valencia, Venezuela.

Abstract.-

The main objective of this research was to improve the manufacturing process of aliphatic amine adducts
or cicloaliphatic with epoxy resins used in the construction and industrial maintenance. Using a method of
manufacturing process at the laboratory, performing different treatments through a factorial design of three factors
with two levels each, followed by a statistical analysis of the variables influential in the process. The process
improvement allowed to get viscosity equals to (6033 = 1) cP needle number 3, 10rpm, a temperature equal to
(29.2 £ 0.1) °C for the aliphatic amine adduct and (2638 + 1) c¢P needle number 3, 20rpm, at a temperature equal
to (28.8 £ 0.1) °C for the cicloaliphatic amine adduct. The selected opperational conditions for the manufacturing
process of amine adduct were: a reaction temperature control system, dosing control of the resin above the amine
and a initial temperature control of the reactor.

Keywords: adduct; amine; viscosity; design; conditions.

Mejoramiento del proceso de fabricacion de aductos de aminas
alifaticas o cicloalifaticas con resinas epoxicas utilizados en el area de la
construccion y mantenimiento industrial

Resumen.-

El objetivo general de esta investigacion fue mejorar el proceso de fabricacién de aductos de amina alifdtica o
cicloalifética con resinas epdxicas utilizados en el area de la construccion y mantenimiento industrial. Se empled un
método de fabricacion del proceso a escala de laboratorio, realizdindose diferentes tratamientos mediante un disefio
factorial de tres factores con dos niveles cada uno, seguido de un andlisis estadistico de las variables influyentes en el
proceso. El mejoramiento del proceso permitié obtener viscosidades iguales a (6033 + 1) c¢P con aguja nimero 3,
10rpm, a una temperatura igual a (29,2 + 0,1) °C para el aducto de amina alifatica y (2638 + 1) ¢P con aguja
ndmero 3, 20rpm, a una temperatura igual a (28,8 + 0,1) °C para el aducto de amina cicloalifatica. Las condiciones
de operacidn seleccionadas para la fabricacion de aductos de amina fueron: presencia de un sistema de control de
temperatura de la reaccién, dosificacion controlada de la resina sobre la amina y control de temperatura inicial del
reactor.
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1. Introduccion

Hoy en dia los productos a base de resinas
epoxicas son ampliamente utilizados tanto en la
industria como el campo doméstico. Esto despierta
el interés de las industrias creadoras de estos
productos en el tema de mejorar la fabricacion de
los mismos, asi como también involucrar nuevas
tecnologias y nuevas opciones en el mercado
de modo de satisfacer una gran cantidad de
clientes. Uno de los tantos productos a base
de resinas epoxicas son las llamadas pinturas
para pisos industriales, las cuales son usadas
ampliamente por las empresas ya que poseen una
alta resistencia quimica, resistencia a temperaturas
altas y resistentes al trafico pesado entre otros. De
la misma manera, existen pinturas a base de resinas
epoxicas utilizadas para la prevencion de corrosion
extrema, proteccion a la humedad, y en ambientes
donde se requiere alto nivel de higiene como lo son
los hospitales [} 2, 3].

Todos estos productos son bicomponentes, for-
mados por una parte epoxica propiamente dicha
y una parte que actia como un agente curante.
Las aminas son utilizadas como agentes curantes
para estos productos, ocurriendo una reaccién de
polimerizacién durante la aplicacién del mismo,
realizada por el usuario [3, 4l]. La reaccion
de polimerizacién con amina pura sucede de
manera muy violenta provocando resultados con
caracteristicas desviadas a lo establecido para un
producto de alta calidad. Para ello se hace uso de
un compuesto menos reactivo con caracteristicas
similares a la amina pura, esto es, el aducto
de amina. Este ultimo proporciona resultados
satisfactorios con una calidad elevada dentro sus
usos [5]].

Los aductos de amina deben presentar entre
otras caracteristicas, viscosidades bajas por lo que
se debe tener sumo cuidado durante la fabricacion
de los mismos. Las caracteristicas apropiadas del
producto final dependen, en su mayoria de las
viscosidades de los aductos, esto es debido a que
a viscosidades altas se dificulta la homogenizacién
de los reactivos para la aplicacion, obstaculizando
la liberacion de burbujas de aire que se presentan
durante la homogenizacién de los mismos. Esto

hace que el producto final una vez polimerizado
pierda entre otras, resistencia mecanica debido a
la presencia de aire en su interior [1]].

Es por esto que a nivel industrial las empresas
fabricantes de dichos productos tienen la necesi-
dad de poseer un método de fabricacion donde los
resultados estén dentro de las especificaciones que
conlleven a productos de alta calidad, y a su vez
éstas sean constantes lote a lote de produccion.

Dicha necesidad trajo como consecuencia la
realizacion de esta investigacion cuyo objetivo
general fue mejorar el proceso de fabricacion
de aductos de amina alifatica o cicloaliféticas
con resinas epoxicas utilizados en el drea de la
construccion y mantenimiento industrial.

2. Desarrollo de la investigacion

Se realizaron una serie de ensayos preliminares,
en relacion a la preparacion del aducto y a
las condiciones de reaccion de los procesos
industriales existentes. Los ensayos preliminares
consistieron en preparar los aductos de aminas
cicloalifaticas o alifaticas con resinas epoxicas
manteniendo su caracteristicas tales como curado
adecuado, brillosidad y dureza. Con ello se logré
describir a nivel de laboratorio la variacién de
la temperatura durante la reaccidn, las cargas de
resinas a afiadir sobre la amina, y sus propiedades
fisicas finales del aducto como lo son viscosidad,
densidad y porcentaje de s6lidos no volatiles.

El propésito de la investigacion fue encontrar
aquellas condiciones de fabricacién, las cuales
proporcionen las menores viscosidades en el pro-
ducto final, e igualmente que éstas sean constantes
por cada lote producido. Es por esto, que para cada
aducto fabricado se analizaban sus caracteristicas
y propiedades fisicas mencionadas anteriormente,
resultando estos un papel importante dentro de la
ejecucion de los ensayos posteriores.

Las viscosidades fueron determinadas por tres
métodos diferentes, Brookfield, Copa Zahn y
Gardner; mientras que el porcentaje de sélidos no
volétiles fue determinado por desecador infrarrojo
y secado en estufa. Segtin la American Society for
Testing and Materials [6] para la determinacion
de viscosidad primeramente se utilizé el método
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de copa Zahn, las mediciones fueron realizadas
sumergiendo la copa completamente en el aducto y
se determind el tiempo por el cual el material fluyo
por un hueco en la base de la copa; a partir del
tiempo de flujo se calculd la viscosidad cinemética
segln las constantes apropiadas para el tipo de
copa utilizada. Una vez obtenida la viscosidad
cinemadtica se determina la viscosidad dindmica a
partir de la densidad del aducto.

A partir de los ensayos preliminares, se iden-
tificaron las variables mds influyentes para la
fabricacion de los aductos, en base a los resultados
obtenidos y libertad de modificacion, siendo estas
la temperatura inicial del reactor, sistema de
enfriamiento para el control de la temperatura de
reaccion y la velocidad de dosificacion.

Con el objetivo de realizar un disefio experimen-
tal para estudiar las variables antes mencionadas,
previamente se analizaron diferentes arreglos en
la preparacion de los aductos. Dichos arreglos
fueron: toda la resina sobre la amina, toda la amina
sobre la resina, cargas parciales de resina sobre la
amina y cargas parciales de amina sobre resina;
generando reacciones que impactan directamente
en la viscosidad del producto final, buscando
obtener aquella en donde su viscosidad sea la
menor posible. La reaccion de polimerizacion
entre la amina y la resina se muestra en la Figura|[I]
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Figura 1: Reacciones presentes para el tratamiento de una
resina epoxica [[7]].

Las modificaciones consideradas en el arreglo a
partir de las variables influyentes para la fabrica-
cién de los aductos, arrojaron para cada variable
(factor) dos niveles de estudios tomados en cuenta
para el disefio experimental. Dichos factores se
muestran en la Tabla

Tabla 1: Factores a considerar en el disefio experimental.

Factor Descripcién

Uso de una chaqueta de enfriamien-

Sistema de enfriamiento  to por la cual circula un flujo de
S) agua con un sistema de bombeo

adecuado

Temperatura del componente den-

tro del reactor justo antes de comen-

zar el proceso de reaccién

Rapidez de adicién de la resina al

sistema

Temperatura inicial del
reactor (T)

Velocidad de
dosificacion (V)

La variable de respuesta en dicho estudio fue la
viscosidad del producto final. Mediante un esque-
ma del arreglo seleccionado para la fabricacion de
los aductos, la revision de materiales y equipos
disponibles, se realiz6 el montaje experimental.
Los montajes se realizaron en cuartos de galon
metalicos para una masa total de aducto de 500g.
Para el sistema de enfriamiento se utilizé un galon
metalico que contenia en su centro el envase donde
ocurria la reacciéon soportado por una base, en
los espacios internos circulaba agua la cual era
suministrada al sistema por una bomba centrifuga
marca HUBER® unida a un tanque de agua con
una capacidad de 80L, el flujo de agua utilizado
para el enfriamiento fue de aproximadamente
0,1513kg/s.

El sistema fue controlado de forma manual con
el fin de mantener la temperatura de reaccion en
un valor constante. Por otro lado, cuando no se
empled el sistema de enfriamiento, el reactor se
encontraba expuesto directamente a la temperatura
ambiente.

La temperatura inicial del reactor se consiguid
empleando una plancha de calentamiento para
llevar el componente dentro del reactor a la
temperatura deseada, éstas fueron 30 °C para el
nivel bajo y 35 °C para el alto. La dosificacion de
la resina fue realizada con un sistema de cuartos
de galén elevados, con vélvulas de compuerta
fijadas en su fondo de manera de poder controlar
la adicién de la resina al sistema. Los niveles de
dosificacion establecidos se pueden observar en la
Tabla [2} para el aducto de aminas alifaticas como
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3,65mL/min para el nivel bajo y 4,48mL/min
para el alto; y para el aducto de aminas ciclo-
alifaticas como 2,205mL/min para el nivel bajo y
3,5mL/min para el alto.

Tabla 2: Niveles de dosificacion establecidos para los aductos
de amina.

Aducto de amina Nivel bajo (mL/min) Nivel alto (mL/min)
Alifatica 3,65 4,48
Cicloalifatica 2,205 3,5

Por otra parte, dichos tratamientos fueron rea-
lizados con un sistema de agitacion constante
el cual no se incluia como una variable de
estudio como fue fijado en la seccion anterior.
El sistema de agitacién se ejecutd empleando
agitadores eléctricos marca Oster® con aspas de
acero manteniendo una velocidad de agitacion
igual a 632rpm y una potencia absorbida de 240W.
La Figura 2| muestra el esquema del montaje
experimental.

E

R-1
R-2

R-1: Recipiente donde ocurre la reaccién
R-3: Recipiente dosificador de resina

M: Motor de agitacion OSTER®

T: Indicador de temperatura

R-2: Chaqueta de enfriamiento
V: Vilvula para control de caudal
E: Agitador de aspas de acero inoxidable

Figura 2: Esquema del montaje experimental

A partir de los distintos factores a estudiar
y los niveles para cada factor, se desarroll6 un
disefio experimental factorial para cada aducto con
la finalidad de evaluar todas las combinaciones

posibles entre estas con tres replicas para cada
combinacién, resultando un total del 24 corridas
para cada aducto ejecutdndose de manera aleato-
ria.

Posteriormente, luego de haber culminado las
24 corridas experimentales para cada uno de los
aductos, se realizd un analisis de la varianza
tomando en cuenta los procedimientos descritos
en disefios factoriales con la forma 2% para un
numero de factores igual a tres (k=3) como lo
establece Montgomery [8] y Pulido [9] para el
andlisis y disefio de experimentos, determinando
de esta manera las influencias de los factores y sus
interacciones en la viscosidad del producto final.
Se obtuvieron asi gréficas representativas para las
correlaciones determinadas, permitiendo de esta
manera fijar las condiciones mds apropiadas para
el proceso de fabricacion de los aductos.

3. Analisis y Discusion de Resultados

3.1. Caracteristicas relevantes del proceso y pro-
piedades de los aductos

De los ensayos preliminares realizados a las
mismas condiciones antes descritas se obtuvieron
los perfiles de temperatura para cada uno de los
aductos (ver Figuras [3] y @) y las propiedades
fisicas de los aductos mostradas en las Tablas [3]
y @ que sirvieron como patrén para los ensayos
realizados en el disefio experimental. De las
Figuras [3] y [] se observa que la temperatura tuvo
un aumento considerable a medida que el tiempo
avanzaba, luego alcanz6 un valor mdximo en cada
una de las cargas y comenz6 la disminucion de la
misma hasta la siguiente adicion.

A pesar de haber sido un proceso relativamente
controlado ya que las temperaturas que se obtuvie-
ron no son tan elevadas, igual continuaba siendo
un proceso complejo debido a que desde el punto
de vista del tiempo de producciéon éste seguia
siendo alto, ademas las propiedades, en concreto la
viscosidad, variaban considerablemente por cada
lote producido debido a que la temperatura inicial
de la reaccién no eran constantes. Esto concuerda
con lo expuesto por Collyer [S)] y Fan-Long [1]] con
respecto al comportamiento de la reaccion para la
formacion de aductos.
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350 — Primera carga
—Segunda carga
Tercera carga

Temperatura (T +0,5)°C Ex: 1:1

0,00 200000  4000,00  6000,00 800,00 10000,00
Tiempo de reaccion (t +0,01) s Ex: 1:400

Figura 3: Perfil de temperatura para el aducto con amina
alifatica.

Tabla 3: Propiedades fisicas del aducto con amina alifatica
aplicando el método actual.

Propiedades fisicas Valor experimental

(p £ 0,002) g/mL
(T £0.5C) 1,022 (25,0)
(NVM1 £9)% 85
(NVM; +0,01) % 92,66
(/11 + 1) cP
(Aguja, RPM, (T + 0,5) °C) 7780 (3, 10, (28,8))
(12 £ 32) cP
(T +05)°C) 13501 (25,0)
(s 1) cP

(Patrén, (T = 0,5) °C) 9850 (25, 25.0))

p: Densidad, T: Temperatura

NV M, : Sélidos no volatiles con secado en la estufa.

NV M,: Sélidos no voldtiles con secado en el desecador infrarrojo.
w1 Viscosidad por método de Brookfield.

p2: Viscosidad por método de copa Zahn.

p3: Viscosidad por método de Gardner

I
S
=3

w
=

~ Primera carga
—Segunda carga
Tercera carga

£
=3

Temperatura (T +0,5) °C Ex: 1:1

I~
1%
°

20,0
0,00 400000 8000,00  12000,00 16000,00 20000,00
Tiempo de reaccion (t+0,01) s Ex: 1:800

Figura 4: Perfil de temperatura para el aducto con amina
cicloalifatica.

En las Tablas 3] y ] se puede observar la
diferencia entre la viscosidad del aducto de amina
alifatica y cicloalifatica, siendo de (7780 = 1) cP
y (3530 £ 1) cP respectivamente, €sto debido a

que las aminas cicloalidticas proporcionan menos
reactividad que las aminas alifatica. En las aminas
cicloalifaticas, el solapamiento entre el anillo
aromatico y el orbital que contiene el par solitario
del nitrégeno estabiliza al par solitario y lo hace
menos reactivo [[7]].

Tabla 4: Propiedades fisicas del aducto con aminas
cicloaliféticas aplicando el método actual.

Propiedades fisicas
(p +0,002) g/mL

Valor experimental

(T 20950 1,044 (25,0)
(NVM; £5)% 43
(NVMy +0,0D) % 4316
(=D cP
(Aguja, RPM, (T +0,5) °C) 3330 3,20, 28:4))
(2 = 15) cP
(T 205 °C) 6304 (25,0)
(3 = D cP

(Patrén, (T = 0,5) °C) S417(Z4-25, (23,00

p: Densidad, T: Temperatura

NVM,;: Sélidos no volatiles con secado en la estufa.

NVM;: Sélidos no voldtiles con secado en el desecador infrarrojo.
w1 Viscosidad por método de Brookfield.

H2: Viscosidad por método de copa Zahn.

p3: Viscosidad por método de Gardner

A su vez, esta reactividad tiene dependencia
directa con la temperatura, por lo que en produc-
ciones previas a distintas temperaturas iniciales,
es decir, temperatura ambiente, se obtuvieron
diferentes viscosidades en ambos aductos. La
reactividad entre distintos componentes no se da
a las mismas condiciones de temperatura, ya que
ésta depende de su estructura molecular, lo que se
pudo considerar como una variable influyente en
el proceso [1]].

Esta temperatura podria mantenerse constante
si existiera la presencia de un sistema de control,
reduciendo asi el nimero de cargas y por ende
el tiempo de reaccion para la produccion de los
aductos [[1].

Otra variable importante es la agitacion, ya que
sin la debida homogenizacion de la materia prima
la reaccion tarda en comenzar el cambio ascen-
dente en la temperatura provocando un tiempo de
reaccion elevado, y de igual forma no permitia la
obtencién de una mezcla uniforme obteniéndose
una reaccion incompleta y en consecuencia errores
en su funcionabilidad. A su vez, por ser un reactor
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completamente abierto se obtuvieron pérdidas
por evaporacion de la amina debido a las altas
temperaturas alcanzadas, provocando variaciones
en las propiedades finales de los aductos.

Esta investigacion preliminar, trajo como re-
sultado la identificaciéon de las variables mas
influyentes, siendo estas: temperatura del medio
ambiente, ausencia de un sistema de dosificacion y
ausencia de un sistema de control de temperatura
de reaccién, identificadas a partir de un anélisis
causa rafz y una matriz de seleccién, ver Figura[5

Medio Ambiente

Ausencia de
control de
temperatura

Pérdidas por
2 evaporacién
Altas temperaturas

Situacién

del sistema

del medio
ambiente

Viscosidad de
un aducto

Equipos

inadecuados

Ausencia de un
sistema de
dosificacion

Maquinaria

Figura 5: Diagrama causa-efecto de las variables selecciona-
das que afectan al proceso de fabricacién de los aductos de
aminas.

3.2. Mejoramiento del proceso de fabricacion

Luego de haber realizado los distintos modos
de preparacion de los aductos, se obtuvieron los
diferentes resultados para ambos, reportados en
las Tablas [5] y [0l En dichas tablas se pueden
observar las discrepancias que proporcionan en
la variable de respuesta y los diferentes modos
de preparacion. Si se comparan los valores de
viscosidad obtenidos, se observa que las menores
viscosidades se consiguieron para el modo de
preparacion denominado cargas parciales de resina
sobre la amina en ambos aductos, ya que lo que se
desea alcanzar es la menor viscosidad posible en
el proceso de fabricacion, de tal modo que dicho
resultado es el mejor arreglo para la seleccion.

Posteriormente, una vez aplicado el estudio de
disefio experimental para el modo de preparacion
seleccionado, las viscosidades obtenidas para am-
bos aductos se pueden observar en las Tablas[7]y[§]
para el aducto de amina alifética y cicloalifatica
respectivamente. Asimismo, en dichas Tablas se
puede apreciar la influencia de cada una de los

Tabla 5: Valores de viscosidad obtenidos para el aducto de
amina alifatica en los diferentes modos de preparacion.

Modo de preparacion Viscosidad del aducto (1 + 41) cP

de los aductos Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
Toda la resina sobre 14438 16320 15463
la amina
Toda la amina sobre 14563 17463 17132
la resina
Cargas parciales de 14454 13362 13370
resina sobre la amina
Cargas parciales de 16807 13778 13768

amina sobre la resina

Tabla 6: Valores de viscosidad obtenidos para el aducto de
amina cicloalifética en los diferentes modos de preparacion.

Modo de preparacién Viscosidad del aducto (1 + 25) cP

de los aductos Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
Toda la resina sobre 7794 7058 Q215
la amina
Toda la amina sobre 6783 3357 3181
la resina
Cargas parciales de 4787 7479 6027
resina sobre la amina
Cargas parciales de 10468 10810 10158

amina sobre la resina

Tabla 7: Viscosidad del aducto de amina alifatica obtenida
a diferentes condiciones de temperatura inicial del reactor,
sistema de enfriamiento y velocidad de dosificacién de la
resina epoxica

Con sistema de enfriamiento
T T>
Réplicas Trar 1aVy Trar6aVy | TrysdaVy Trar8aVy
1 8653 7002 8122 7512
2 9019 6464 8054 7183
3 7973 7006 7354 7181
Sin sistema de enfriamiento
T, T
Réplicas TratSaVy Trat2aVo | Try7aVy Trat3aV;
1 7189 11095 8814 8873
2 8214 9856 6445 9374
3 6766 9013 6624 8102

Viscosidad del aducto (up + 27) cP

Tyq: Tratamiento

T : Temperatura 1 (30,0 + 0,5) °C

T,: Temperatura 2 (35,0 + 0,5) °C

V1: Velocidad de dosificacion 1 (3,65 mL/min)
V,: Velocidad de dosificacion 2 (4,48 mL/min)

factores considerados en el disefio experimental
del proceso de fabricacion.
Al comparar, por ejemplo, la viscosidad obteni-
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Tabla 8: Viscosidad del aducto de amina cicloalifatica
obtenida a diferentes condiciones de temperatura inicial del
reactor, sistema de enfriamiento y velocidad de dosificacion
de la resina epdxica

Con sistema de enfriamiento
T, T
Réplicas Trar 7TaVy TratSaVy Tt 82V Trar3aV,
1 3785 2731 4662 4263
2 4575 4503 3622 5299
3 3955 2101 4855 4782
Sin sistema de enfriamiento
T, T
Réplicas TrardaVy Tra6aVy | TyyylaVy Trat2aVy
1 5249 7773 14701 7524
2 5901 6611 8330 6839
3 5418 7335 6652 5550

Viscosidad del aducto (up + 36) cP

T4 Tratamiento

Ty: Temperatura 1 (30,0 + 0,5) °C

T,: Temperatura 2 (35,0 + 0,5) °C

Vi: Velocidad de dosificacién 1 (2,205 mL/min)
V5,: Velocidad de dosificacién 2 (3,5 mL/min)

da para la amina alifética en el tratamiento 6 con
el tratamiento 2, se puede apreciar la influencia
del uso de un sistema de enfriamiento bajo las
mismas condiciones de temperatura de reaccion y
velocidad de dosificacion.

Esta tendencia es valida ya que a temperatura
controlada el ordenamiento de las moléculas
presente en la red de polimeros se realiza de
una manera mds adecuada produciendo menores
viscosidades en el aducto [10, 4]].

Con respecto a la velocidad de dosificacion se
observa que la mejora en la variable de respuesta
ocurre a velocidades de 4,48mL/min 'y 3,5mL/min
para el aducto de amina alifatica y cicloalifdtica
respectivamente, en condiciones de enfriamiento.

A pesar de tratarse de velocidades altas de
dosificacion, la adicion de la resina sigue siendo
a velocidad graduada, por lo que coincide con lo
investigado por Fan-Long [1] donde afirma que
la preparacion de aductos debe ser a temperatura
de reaccion controlada y suministro gradual de los
reactantes.

De manera grafica se pueden observar las
viscosidades para diferentes tratamientos, a sus
respectivas condiciones, en las Figuras [ y
donde en estas se compara la variabilidad entre

cada una de las réplicas y la diferencia entre cada
uno de los tratamientos. Por ejemplo, en la Figu-
ra [6] para tratamiento 8 se aprecian viscosidades
entre (7512 £ 1) ¢cP y (7181 = 1) cP lo que se
considera una variabilidad baja en comparaciéon
con viscosidades que oscilan entre (11095 + 1) cP
y (9013 = 1) ¢P como lo son para el tratamiento
2. En este sentido en la Figura [0 se observa que el
tratamiento con menores valores en la viscosidad
es el numero seis y a su vez tiene una tendencia
relativamente constante en las viscosidades para
cada una de las réplicas, en comparacién con el
tratamiento numero dos, el cual no hace uso de
sistema de enfriamiento, que tiene una marcada
diferencia entre sus réplicas y aporta las mayores
viscosidades del sistema.

~Tratamiento 1 ~=Tratamiento 6 Tratamiento 4

~~Tratamiento 8 Tratamiento 5 Tratamiento 2

11000

10000
- 9000
—~ 8000

7000

Viscosidad (2 +27) P Ey: 1:200

6000

Réplicas

Figura 6: Viscosidades del aducto de amina alifdtica para
cada uno de los tratamientos y sus respectivas réplicas.

~Tratamiento |~ ~*Tratamiento 6 Tratamiento 4
~~Tratamiento 8 Tratamiento 5 Tratamiento 2

14000

12000

10000

8000

Ey: 1:200

6000

Viscosidad (u2 % 36) cps

4000

2000

2
Reéplicas

Figura 7: Viscosidades del aducto de amina cicloalifatica
para cada uno de los tratamientos y sus respectivas réplicas.

Con respecto al aducto de amina cicloalifatica,
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los valores de viscosidad obtenidos para las dife-
rentes combinaciones posibles, fueron menores a
la condiciones de enfriamiento.

Este resultado es vdlido por lo explicado ante-
riormente para el aducto de amina alifatica sobre
el reordenamiento de las moléculas. Con relacién
a la temperatura inicial, se observa que a menor
temperatura existe una mejora en la variable de
respuesta. Dicho valor resulta apropiado, debido
a que a temperaturas iniciales altas la reactividad
de amina aumenta, provocando asi una reaccién
violenta y por ende viscosidades altas.

Cabe destacar que la reactividad entre distintos
componentes no se da a las mismas condiciones de
temperatura, ya que ésta depende de su estructura
molecular lo que concuerda con lo mencionado
por Collyer [S] y Rojas [4]. Por ultimo, se observo
igualmente una mejora en la viscosidad del aducto
con un aumento en la velocidad de dosificacidn,
lo que se justifica con lo explicado anteriormente
para el aducto de amina alifética.

Por otro lado en la Figura[/| se puede observar
que el tratamiento ndmero cinco presenta las
menores viscosidades, sin embargo su diver-
gencia entre los resultados de las réplicas es
representativa, recordando que se quiere hallar
aquel proceso donde las viscosidades sean las
menores y que estas se mantengan constantes en
la fabricacion lote a lote; de la misma figura se
puede observar que el tratamiento numero siete
presenta viscosidades bajas en comparacién con
los tratamientos tres, uno, seis, dos, cuatro y ocho,
asi como también tiene una tendencia constante
entre los resultados de sus réplicas. El tratamiento
numero uno tiene una variacion significativa en
la viscosidad de la primera réplica con respecto
a las otras dos réplicas esto se debe a errores
experimentales al momento de la dosificacién de
la resina sobre la amina durante la realizacion del
ensayo.

Todas estas comparaciones se realizaron toman-
do en cuenta los valores promedios para cada uno
de los tratamientos los cuales estdn representados

en las Figuras 3]y 9]

7292 3783

9988
6824

V=4.48 mL/min

Velocidad de
dosificacién (V)

7843 1

o 7294
- T=35°C
Temperatura (T)

‘ha
Sistema de enfriamiento (S)

Figura 8: Representacion ctibica de la viscosidad promedio
del aducto de amina alifdtica para todos los tratamientos
diferentes.

4781 6638

7240

3112
V=3.5 mL/min

Velocidad de
dosificacién (V)

9894
T=35°C

4379 1

3 Temperatura (T)
V=2.205 mL/min s T=30°C
4105 5523

Con chaqueta Sin chaqueta

Sistema de enfriamiento (S)

Figura 9: Representacion ctibica de la viscosidad promedio
del aducto de amina cicloalifatica para todos los tratamientos
diferentes.

3.3. Andlisis estadistico para el disefio experi-
mental

El andlisis de varianza realizado presentado en
las Tablas [9] y [I0} mostré una distribucién F para
el aducto de amina alifatica e igualmente para el
aducto de amina cicloalifatica de 4,49 para un
95 % de confianza (@ = 0,05) y de 8,53 para
un nivel de confianza igual a 99 % (o = 0,01).
Segtn esto, se puede establecer que el sistema
de enfriamiento y la interaccién entre éste dltimo
y la velocidad de dosificacién son los factores
influyentes en la viscosidad del producto final
para el aducto de amina alifatica. Con respecto al
aducto de amina cicloalifatica, de la misma manera
el sistema de enfriamiento es un factor influyente
en la viscosidad del producto final, como lo es
también la temperatura inicial del reactor y la
interaccion entre los tres factores principales [, 9].

En la Figura 10| se puede observar la influencia
de las variables principales sobre la viscosidad
promedio del aducto de amina alifdtica, donde
la que mas afecta dicha propiedad es el sistema
de enfriamiento provocando una diferencia de
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Tabla 9: Aplicacién del andlisis de varianza en los datos
obtenidos a partir de los tratamientos correspondientes al
aducto de aminas aliféticas.

Fuentes de variacion Fy Fresrico = 0,05 | Fresrico = 0,01 | Influencia
S 5.93 *
T 1.61 NS
\Y 2.24 NS
ST 0.77 4.49 8.53 NS
SV 27.62 P
TV 0.00 NS
STV 3.56 NS

Tabla 10: Aplicacién del andlisis de varianza en los datos
obtenidos a partir de los tratamientos correspondientes al
aducto de aminas cicloalifiticas.

Fuentes de variacion Fy Frosrico = 0,05 | Fiegrico = 0,01 | Influencia

S 22.83 *%

T 4.47 *

\% 0.62 NS
ST 0.46 4.49 8.53 NS
NY% 0.12 NS
TV 1.75 NS
STV 5.55 *

casi 2000cP en la viscosidad del mismo, por
lo que se comprueba lo demostrado por medio
del andlisis de varianza ya explicado; de aqui
también se puede observar que la temperatura y
la velocidad de dosificacion tienen una variacion
sobre la viscosidad de menos de 1000cP, segtin los
célculos estadisticos, estas variables no influyen
significativamente sobre la variable de respuesta.

8400
8300

8200

8100 \
8000

7900 \
7800

7700

24)cP  Ey:1:20

Viscosidad promedio (u2

7600

Figura 10: Efectos principales sobre la viscosidad del aducto
de amina alifética.

Asimismo, se puede establecer que empleando
un sistema de enfriamiento y a velocidades de
dosificacion bajas las viscosidades son bajas, lo
que sucede igualmente a temperaturas iniciales
altas, esto concuerda con lo expuesto por Fan-
Long [1].

Por otro lado, se sabe que frente a la existencia
de diversos factores en un disefio experimental,
surge una interaccion entre estos que puede o
no afectar las propiedades, como si se tratara de
una nueva variable de interés; estadisticamente
se demostré que la interaccién entre el sistema
de enfriamiento y la velocidad de dosificacién
de la resina influye considerablemente sobre la
viscosidad del aducto de amina alifatica, de igual
modo de manera grafica también se puede observar
esta influencia, analizando las Figuras y

En la Figura[I1]se observa que las dos rectas no
se cruzan entre si, esto indica segin Montgomery
[8]], que no existe interaccién entre las variables
de estudio, en este caso la temperatura inicial
del reactor y la velocidad de dosificacion de la
resina; esto ocurre también en la Figura [12] no
hay interaccion entre el sistema de enfriamiento
y la temperatura inicial del reactor. Tomando en
cuenta lo anterior y al observar la Figura [I3]
se puede notar el cruce entre las rectas, este
hecho representa una interaccion que influye en el
proceso identificada como SV, lo que concuerda
perfectamente con lo demostrado en el andlisis de
varianza.

©
3
=]
3

9200

8700

8200

7700

Viscosidad promedio (42 +24) P Ey: 1:100

7200
=30°C *35°C

Figura 11: Interaccién doble entre (T) y (V) sobre la
viscosidad del aducto de amina alifitica (sistema de
enfriamiento (S) constante).

La influencia de las variables principales sobre
la viscosidad promedio del aducto de amina
cicloalifatica se puede observar en la Figura [14]
donde las variables més influyentes son el sistema
de enfriamiento y la temperatura inicial del reactor,
ya que para niveles diferentes presentan una gran
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variacién en la viscosidad del aducto, teniendo
un poco mds de 3000cP de variacién para la
primera variable y aproximadamente 1500cP para
la segunda, esto concuerda perfectamente con
lo demostrado estadisticamente; por otro lado,
la velocidad de dosificacién no afecta conside-
rablemente la viscosidad del aducto de aminas
cicloalifaticas. En la Figura [I4] se puede ob-
servar que a temperaturas altas y empleando un
sistema de enfriamiento se obtienen las menores
viscosidades, lo que es de gran interés para esta
investigacion.

8600
8400
8200
8000
7800
7600

7400 —_

7200

Viscosidad promedio (12 = 24) cP Ey: 1:40

™ 2
~=Sin chaqueta ~Con chaqueta

Figura 12: Interaccién doble entre (S) y (T) sobre la
viscosidad del aducto de amina alifatica (velocidad de
dosificacién de la resina (V) constante). .

9700

Ey: 1:100

9200

8700

8200

7700

7200

Viscosidad promedio (42 + 24) cP

6700

~*Con chaqueta ~*-Sin chaqueta

Figura 13: Interaccién doble entre (S) y (V) sobre la
viscosidad del aducto de amina alifitica (temperatura inicial
del reactor (T) constante).

Ahora bien, en este sistema no puede faltar
la consideracion de las interacciones entre los
factores, observando la Figura |15| se puede notar

7500
=

10

" 7000

B
6000 /

25500 J///
5000

24500

E
2
%
S
=

Viscosidad promedio (12 + 24) cP

4000

Figura 14: Efectos principales sobre la viscosidad del aducto
de amina cicloalifatica.

que a menor velocidad de dosificacion de la resina,
la influencia de la temperatura sobre la variable
de respuesta es menor (menor de 500cP) que
cuando dicha velocidad de dosificacion es mayor
(més de 1.600cP). En contraste, de la Figura
se puede observar que a temperaturas bajas hay
una menor influencia del uso o no de un sistema
de enfriamiento que cuando la temperatura es
mayor donde hay una mayor influencia, finalmente
de la Figura se puede destacar que hay una
menor influencia del empleo de un sistema de
enfriamiento o no a velocidades de dosificacion
bajas que cuando éstas son mds altas.

4700
£,4500

4300

1:40

Ey:

woow s
3 s =
S S 32
s 3 3

3500

cosidad promedio (n2 + 24) cP

is

3300

Vi

3100
“30°C =35°C

Figura 15: Interaccién doble entre (T) y (V) sobre la
viscosidad del aducto de amina cicloalifatica constante uno
de los niveles en el siste (sistema de enfriamiento (S)
constante).

Finalmente, la regresién lineal miltiple rea-
lizada arroj6 la correlacion representada por la
ecuacion (I), entre la viscosidad del producto final
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Figura 16: Interacciéon doble entre (S) y (T) sobre la
viscosidad del aducto de amina cicloalifatica (velocidad de
dosificacién de la resina (V) constante).
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Figura 17: Interaccién doble entre (S) y (V) sobre la
viscosidad del aducto de amina cicloalifdtica (temperatura
inicial del reactor (T) constante).

y los factores e interacciones mas influyentes en
la variable de respuesta para el aducto de amina
alifatica.

Y =7995,37 + 368,488 + 795,258V (1)

Y para el aducto de amina cicloalifatica repre-
sentada por la ecuacion (2)

Y =5708,96 + 1614,68 S +
714,20T —796,05STV 2)

Las Figuras y representan las graficas
de probabilidad normal obtenidas empleando las
ecuaciones de regresion lineal presentadas ante-
riormente, dichas grificas arrojaron una distribu-
cidn normal adecuada, es decir, se obtuvo una
tendencia lineal con una valor de R, mayor a

0,90 para ambos aductos, por lo que se verifica
que no existe sospecha de algin problema con
la normalidad de los datos utilizados para el
andlisis estadistico, y se verifica la hipotesis de
que las variables influyentes en la viscosidad del
producto final son las antes mencionadas, todo
esto siguiendo el procedimiento establecido por
Montgomery [8] y Pulido [9] para el estudio
estadisticos de disefios factoriales.
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Figura 18: Probabilidad normal de los residuos sobre la
viscosidad del aducto de amina alifética.
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Figura 19: Probabilidad normal de los residuos sobre la
viscosidad del aducto de amina cicloalifética.

3.4. Condiciones de operacion adecuadas para la
fabricacion de los aductos.

Las mejores condiciones obtenidas se muestran
en la Tabla [[1l A estas condiciones las carac-
teristicas de los aductos de amina alifatica y
cicloalifatica son presentadas en las Tablas y
respectivamente. También se obtuvo un rango
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de temperaturas durante el proceso de elaboraciéon
como se puede ver en la Figura [20| para el aducto
de amina alifdtica, que estd entre 60 y 70 °C,
de igual manera presentado en la Figura [21| para
el aducto de amina cicloalifatica oscilando en el
mismo rango de temperatura.

Tabla 11: Condiciones obtenidas en la preparacion de los
aductos.

Variables Condiciones
Aducto de amina Aducto de amina
alifatica cicloalifatica
SlsFem.a de Con chaqueta Con chaqueta
enfriamiento
Velocidad de Alta, aproximadamente | Baja, aproximadamente
dosificacion (mL/min) igual a 4,48 igual a 2,205
Temperatura inicial del | Alta, aproximadamente | Baja, aproximadamente
reactor (°C) igual a 35 igual a 30

Los productos finales obtenidos a partir de las
condiciones establecidas arrojaron caracteristicas
funcionales adecuadas para su aplicacion, siendo
éstas un curado adecuado, brillosidad y dureza a lo
largo de toda la superficie, asi como también una
superficie no pegajosa.

Estas condiciones conllevan a la adquisicion
de ciertos equipos para el mejoramiento del
proceso, estos equipos pueden ser la de un sistema
apropiado para el calentamiento previo de la
amina en el reactor, un equipo apropiado para la
dosificacion de la resina, un reactor encamisado
con una capacidad adecuada, y la presencia de un
agitador de velocidad rotatoria moderada.
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Figura 20: Perfil de temperatura con respecto al tiempo para
el aducto de amina alifatica a las condiciones seleccionadas.
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Figura 21: Perfil de temperatura con respecto al tiempo
para el aducto de amina cicloalifatica a las condiciones
seleccionadas.

Tabla 12: Propiedades fisicas del aducto con amina alifatica
a las condiciones seleccionadas

Propiedades fisicas Valor experimental

(o =£0,002) g/mL
(T +0.5)°C) 1,003 (25,0)
(NVM; £43) % 83
(NVM; +0,01) % 95,38
(u; £ 1)cP
(Aguja, RPM, (T +0,1) °C) 6033 (3, 10, (29.2))
(u2 £ 18) cP

(T +0.5)°C) 7315 (25,0)

p: Densidad, T: Temperatura

NV M, : Sélidos no volatiles con secado en la estufa.

NV M,: Sélidos no volatiles con secado en el desecador infrarrojo.
p1: Viscosidad por método de Brookfield.

2 Viscosidad por método de copa Zahn.

Tabla 13: Propiedades fisicas del aducto con amina
cicloalifatica a las condiciones seleccionadas

Propiedades fisicas Valor experimental

(o =£0,002) g/mL
(T +0.5)°C) 1,042 (25,0)
(NVM; £35)% 49
(NVM, +0,01) % 47,24
(1 £ 1)cP
(Aguja, RPM, (T +0,1) °C) 2638 (3, 20, (28.8)
(up £ 11) cP

(T +0.5)°C) 4279 (25,0)

p: Densidad, T: Temperatura

NV M, : Sélidos no volatiles con secado en la estufa.

NV M,: Sélidos no volatiles con secado en el desecador infrarrojo.
p1: Viscosidad por método de Brookfield.

w2 Viscosidad por método de copa Zahn.
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4. Conclusiones

Las variables mds influyentes en la fabricacién
de los aductos de amina fueron: la temperatura
del medio ambiente, ausencia de un sistema de
dosificacién y ausencia de un sistema de control
para la temperatura de reaccion.

Para la fabricacion de aductos de amina alifati-
ca, se selecciond como condiciones de operacion
la dosificacion gradual de la resina con velocidad
de 4,48 mL/min y temperatura inicial del reactor
de aproximadamente 35 °C, y para la fabricacion
de aductos de amina cicloalifatica resulté de una
dosificacion gradual de la resina con velocidad de
2,205 mL/min y temperatura inicial del reactor de
aproximadamente 30 °C.

El sistema de control de temperatura de la

reaccion para ambos aductos debe manternerse
entre (60 y 70) °C.
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