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Resumen

Esta investigacion fue de tipo cuantitativo experimental, y tuvo como objetivo establecer una
relacién entre los cambios de las formulaciones quimicas con las propiedades fisico-mecénicas
de las espumas flexibles de poliuretano (PUF). Se dispuso de un disefio factorial 23, donde los
factores seleccionados fueron: catalizador aminico (AM), catalizador organometalico (OE) y
silicona (SI). Los niveles seleccionados fueron la variacion de + 0.2, £ 0.3 y £ 0.5, con respecto
a la formulacion estandar del PUF de densidad de 10 kg/m?3, donde los experimentos se llevaron
a cabo en funcién de los procedimientos para ensayos de la empresa. A estos experimentos se
evaluaron las propiedades fisico-mecanicas como la densidad, donde se obtuvo un promedio de
11.32 kg/m?® + 0.69 kg/m?; resiliencia, con un promedio de 27.52 % + 3.28 %; dureza B, con un
promedio de 186.33 N £ 37.40 N; resistencia a la traccion, con un promedio de 50.19 kPa + 2.39
kPa; elongacion a la rotura, con un promedio de 63.55 % * 11.32 %; y comportamiento al fuego,
con un promedio de 3.42 mm/s + 0.20 mm/s. A partir de esto, se observo que a niveles altos de
AM y OE mejoraba la densidad y la resistencia a la traccion, y también, se encontré que la
interaccion de AM y OE afectaba directamente al alargamiento antes de la rotura. La formulacion
de experimento 5 (P5) fue la mejor porque permiti6 mantener y mejorar todas las propiedades
mencionadas anteriormente, y fue llevada a la prueba industrial para verificar si se mantenian los
mismos resultados de propiedades. Por consiguiente, se constaté que las variaciones mas altas
en las propiedades son de 12,81 %. Esta formulacién condujo a la reduccion de la cantidad de
AM y SI, y un aumento de la cantidad de OE; por lo que podria presentar una disminucion de los

costos de produccion.
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Abstract

This research was of a quantitative experimental type, and its objective was to establish a
relationship between changes in chemical formulations and the physical-mechanical properties
of flexible polyurethane foams (PUF). A 2° factorial design was employed, where the selected
factors were amino catalyst (AM), organometallic catalyst (OE), and silicone (Sl). The selected
levels involved variations of £ 0.2, + 0.3, and + 0.5, relative to the standard PUF formulation with
a density of 10 kg/m3. The experiments were carried out following the company's testing
procedures. These experiments included the evaluation of physical-mechanical properties such
as density, with an average of 11.32 kg/m?3 = 0.69 kg/m3; resilience, with an average of 27.52% +
3.28%; hardness B, with an average of 186.33 N £ 37.40 N; tensile strength, with an average of
50.19 kPa £ 2.39 kPa; elongation at break, with an average of 63.55% + 11.32%; and fire
behavior, with an average of 3.42 mm/s £ 0.20 mm/s. Consequently, it was observed that higher
levels of AM and OE improved density and tensile strength, and the interaction of AM and OE
directly affected elongation before rupture. The formulation of experiment 5 (P5) proved to be the
best, as it allowed for the maintenance and improvement of all the properties mentioned above.
It was then subjected to industrial testing to verify whether the same property results were
maintained. Consequently, it was found that the highest variations in properties were 12.81%.
This formulation led to a reduction in the amount of AM and Sl and an increase in the amount of

OE, potentially resulting in a reduction in production costs

Keywords: PUF, catalysts, polymerization, factorial design, industrial test
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Introduccioén

Durante las ultimas décadas hemos sido testigos de un asombroso avance en el desarrollo de
tecnologias basadas en polimeros, tales como plasticos y fibras sintéticas. Estos avances han
encontrado una amplia aplicacion en diversos campos, y han revolucionado sectores industriales,
como el mobiliario y la industria alimentaria (Sarkar et al., 2022). En la década de los afios 30, el
doctor Otto Bayer realiz6 el primer desarrollo de la espuma de poliuretano (PU) como una
alternativa innovadora a productos con mayor resistencia a la abrasién, impacto y una amplia
gama de propiedades mecanicas. Desde entonces, estos materiales son indispensables en la
vida diaria de las personas ya que se encuentran presentes en una gran variedad de productos
gue se utiliza en la actualidad (Kizilkaya et al., 2023).

La demanda global de los PU sigue en constante crecimiento. En 2021, el mercado de este
polimero alcanzé un valor superior a los 50 mil millones de délares, y se estima que este
crecimiento se mantendra hasta 2027 con una tasa anual del 5%. En el mercado de los plasticos,
los productos de PU ocupan actualmente el sexto lugar en términos de importancia, siendo Asia
y Norteamérica los principales productores en este sector (Mordor Intelligence, 2022).

En cuanto a la produccién local, varios paises de Latinoamérica cuentan con empresas
dedicadas a la fabricacién y comercializaciéon de productos de PU. Brasil, México, Argentina y
Colombia son algunos de los principales actores en la regién. En el caso especifico de Ecuador,
también se pueden encontrar empresas destacadas en el sector del PU como: Chaide y Chaide
S.A, Productos Paraiso del Ecuador S.A y Resiflex-Duraflex, que son ejemplos de empresas que
han demostrado un importante crecimiento econdémico en los Ultimos afios en el pais
(Superintendencia de Compafiias, Valores y Seguros, 2023).

La espuma flexible de poliuretano (PUF) es un material muy versatil, ya que presenta una amplia
variedad de caracteristicas tanto fisicas como mecanicas, que permiten satisfacer una alta gama
de requerimientos técnicos. Al ser un polimero poroso permite dar confort, amortiguacion y
soporte en una gran cantidad de productos de uso masivo y especializado. Su uso mas popular
recae en las industrias manufactureras como las de calzado, muebles, colchones y automotriz.
Ademas, tiene un uso importante en otras industrias como la de pinturas, recubrimientos y
adhesivos, industria automovilistica, industria eléctrica y electronica; en fibras para la industria
textil, en la industria biomédica, entre otros (Garcia, 2017; Vargas, 2019).

Una empresa con sede en la ciudad de Cuenca (cuyo nombre no puede ser revelado debido a
acuerdos de confidencialidad), se dedica a la produccion y comercializacion de colchones. Con

el objetivo de abastecerse internamente, cuenta con una subdivisibn encargada de la
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formulacion, produccion y comercializaciéon de espumas flexibles de poliuretano (PUF). Sin
embargo, la empresa también mantiene acuerdos de suministro con clientes externos que
producen asientos de vehiculos, sillas, sofas y otros productos similares.

Dentro de la empresa, se emplea una nomenclatura precisa para la identificaciébn de cada tipo
de espuma, la cual se basa en el valor de densidad expresado en kg/m?3. Esta caracteristica
resulta fundamental, ya que determina el tipo de espuma, sus caracteristicas, costos, calidad y
uso final del producto. En cuanto a la produccion, la empresa cuenta con tres lineas de
produccién, dos de las cuales son continuas y utilizan espumadoras automaticas. Mientras que
la tercera linea es discontinua y se caracteriza por el uso de grandes bloques de madera como
moldes para el vertido y crecimiento de la espuma.

En el proceso discontinuo, inicia con la recepcion de la materia prima en donde no se realiza
ningun tipo de control o andlisis de calidad de los reactivos. Posteriormente, se cuantifican las
cantidades de los reactivos segun la formulacién especifica de cada tipo de espuma que se va a
producir. Estos reactivos medidos se vierten en el mezclador, donde se someten a un proceso
de homogeneizacion durante aproximadamente 30 segundos a una velocidad de 400
revoluciones por minuto (rpm). Durante esta etapa, los componentes se mezclan de manera
uniforme para lograr una consistencia adecuada.

Posteriormente, la mezcla liquida viscosa se descarga en el molde de madera, lo que permite
gue el PUF se forme, adquiriendo las propiedades y caracteristicas deseadas para su posterior
uso en la fabricacién de colchones y otros productos.

Los encargados de la produccién hacen uso de un registro de férmulas quimicas que indican la
cantidad de reactivos a utilizar en cada tipo de espuma. Sin embargo, la dosificacion de los
reactivos puede variar en funcién del criterio del responsable de la produccion. Estas variaciones
se realizan teniendo en cuenta factores ambientales como la humedad relativa y la temperatura,
asi como los requisitos especificos de las propiedades deseadas para cada espuma.

Es importante destacar que estos ajustes se realizan sin contar con ningin documento o
procedimiento estandarizado para su control y documentacion. La falta de un sistema formalizado
dificulta la estandarizacion de las formulaciones y la trazabilidad de los procesos.

Ademas, la empresa enfrenta dificultades adicionales debido a la ausencia de un laboratorio de
andlisis quimico interno para evaluar la calidad de los reactivos utilizados y estandarizar las
formulaciones quimicas. La falta de capacidad para realizar pruebas de calidad y analisis
guimicos limita la posibilidad de obtener certificaciones de calidad reconocidas, lo que puede

afectar la credibilidad y competitividad de la empresa en el mercado.
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Recientemente, la empresa ha implementado un laboratorio para evaluar las propiedades fisico-
mecanicas de los productos fabricados en su planta. Esta medida se ha tomado con el objetivo
de obtener certificaciones y mejorar la calidad de los productos. En el laboratorio, se realizan
pruebas para analizar propiedades fisico-mecanicas como la densidad aparente, resiliencia,
fatiga bajo carga constante, deformacién remanente, comportamiento al fuego, dureza de
indentacion, entre otras.

Sin embargo, el departamento de calidad ha reportado la existencia de variaciones en las
propiedades fisico-mecanicas de las espumas en algunos casos. Estas variaciones han sido
acompafiadas por un aumento en la generacién de desperdicios debido a defectos en los
productos. Ademas, se han recibido constantes solicitudes de los clientes externos para mejorar
0 cambiar propiedades especificas, como la dureza y la resiliencia.

Estos problemas han generado grandes pérdidas econdmicas, bajos rendimientos y una alta
saturacion en el area de molino, donde se reprocesan los desperdicios. La empresa se enfrenta
a desafios para optimizar la calidad de sus productos, reducir los desperdicios y satisfacer las
demandas de los clientes en términos de propiedades especificas.

De manera general, los problemas mencionados pueden ser atribuidos a varios factores. Uno de
ellos puede ser la falta de control de calidad en la adquisicidon de los reactivos utilizados en la
produccion de las espumas PUF. La calidad y consistencia de los reactivos son fundamentales
para obtener productos finales consistentes y de alta calidad. Otro factor puede ser el
desconocimiento o subestimacion del impacto de los factores ambientales en el proceso de
produccion de las espumas. La humedad relativa, la temperatura y otros factores ambientales
pueden influir en las propiedades fisicas y mecanicas de las espumas, lo que puede resultar en
variaciones no deseadas. Ademas, la falta de formulaciones quimicas estandarizadas y
documentadas puede llevar a incertidumbre en los procesos de fabricaciéon de las espumas. La
experiencia y el criterio de los técnicos de la empresa pueden haber sido la base para las
formulaciones utilizadas, pero la falta de procedimientos de fabricacién establecidos y estandares
basados en pruebas experimentales previas pueden generar inconsistencias y dificultades para
reproducir resultados consistentes.

Dado el crecimiento de la demanda de espumas PUF en diversas industrias a nivel mundial y
local, es crucial establecer una produccion adecuada basada en formulaciones quimicas bien
fundamentadas. Esto no solo garantiza la capacidad de satisfacer la demanda, sino que también

reduce la generacion de desperdicios y mejora la rentabilidad en el largo plazo.
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En la empresa, la espuma PUF con la densidad mas baja (10 kg/m?) es la mas producida y se
utiliza principalmente como recubrimiento entre los componentes internos del colchdn y la capa
de tela superior del mismo, asi como para otros usos. Sin embargo, al finalizar el afio 2022, los
desperdicios generados por esta espuma ascendieron a aproximadamente 43,000 doélares, y se
identificaron varios problemas de formulacion como causa de su descarte. Dadas estas
circunstancias, se justifica de manera razonable la eleccién de esta PUF, como objeto de
investigacion en este trabajo de titulacion.

La importancia de este estudio radica en establecer correlaciones entre diferentes formulaciones
guimicas, variando las cantidades de catalizadores aminicos, catalizadores organometalicos y la
silicona, con respecto a propiedades fisico-mecanicas como densidad aparente, resistencia a la
traccion, alargamiento a la rotura, dureza, comportamiento al fuego y resiliencia. Con base en
esta informacién, se podra determinar una férmula adecuada que pueda reemplazar a la
formulacion original y pueda ser replicada en el area de produccion.

Ademas, se buscard determinar si existe alguna relacién entre las condiciones ambientales,
como la temperatura y la humedad, y el tiempo de reaccion de las espumas. Esto resulta crucial
para reducir la generacion de desperdicios en la industria y aumentar la eficiencia en la
produccion de la empresa. En este estudio, se mantendran en reserva los formulas completas y

cualquier tipo de informacién que puede comprometer el acuerdo de confidencialidad.
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Objetivos

Objetivo General

Establecer una relacién entre las distintas formulaciones quimicas con las propiedades fisico-

mecanicas de las espumas flexibles de poliuretano.

Objetivos especificos

e Levantar informacion preliminar relacionada al manejo de formulaciones, la
manipulacién de los reactivos y control de reaccion quimica.

e Determinar las correlaciones entre las espumas de distintas formulaciones con
sus propiedades fisico-mecénicas.

e Comprobar las correlaciones obtenidas en el proceso de produccion.
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1. Contenido tedrico
1.1. Poliuretano

Los poliuretanos (PU) se obtienen por reacciones de adicion o condensacion de compuestos que
contienen grupos hidroxilo, como los polioles, y compuestos que contienen grupos isocianatos,
como el diisocianato de tolueno (TDI). Ademas, los PU pueden contener otras funcionalidades
como grupos éster, éter, carbonilos y amino, lo que depende de los reactivos usados en la
sintesis y de las condiciones experimentales, a su vez, esto genera cambios en su estructura y,

por ende, diferentes propiedades (Lucas-Freile, 2018).

R R 0

OH——R' + Ne—C—=0 —» H‘R\' ”hf%’
=5

C

N
H / O0——R'

Poliol Isocianalo Uretano (reaccion 1)

En la reaccién 1 se puede observar la interaccion entre el grupo hidroxilo presente en el poliol y
el grupo isocianato del TDI, lo que conduce a la creacion de enlaces uretano. Este proceso se
conoce como polimerizacion por adicién, ya que no genera ningun subproducto adicional durante
su desarrollo. Por otro lado, en la reaccion 2 se ilustra la formaciéon de enlaces uretano a partir
de la interaccion entre el grupo carboxilo y el grupo isocianato. Sin embargo, en esta reaccion de

condensacion, se produce la liberaciéon de agua como subproducto.

N i S

c” + Ne——C=—0 —» N F ., HoO
,L. o \O—R'

Acido carboxilico Isocianato Uretano (reaccion 2)

De igual modo, se requiere la accidon de otras sustancias quimicas que actian como adyuvantes
0 estabilizantes de las reacciones, entre estas tenemos los surfactantes, catalizadores, los
agentes de expansion fisicos y retardantes de llama, de manera que, todas ellas interactian de

manera especifica dentro del sistema reactivo (Vargas, 2019).
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1.2. Métodos de sintesis

Existen dos métodos principales de sintesis para la produccion de los PU, dependiendo del tipo
de método empleado, y a su vez, afecta a sus propiedades finales como el grado de
entrecruzamiento, flexibilidad, etc. Estos métodos son:

1.2.1. Método “one shot”

Es una técnica de sintesis de PU en la cual todos los reactivos necesarios se mezclan
simultaneamente para su produccion. Este método implica dos reacciones principales: la primera
involucra la reaccion entre los grupos isocianato (NCO) y los grupos hidroxilo (OH), lo cual es
beneficioso para la produccién del PU. Sin embargo, la segunda reaccion es el principal
inconveniente de este método, ya que los grupos NCO reaccionan con las aminas, lo que reduce
la cantidad de grupos NCO disponibles para reaccionar con los grupos OH del poliol. El uso del
método "one-shot" puede resultar en una estructura menos uniforme de los PU, debido a la
presencia de poros con diferentes tamafios. Esto esta relacionado con las altas temperaturas
alcanzadas durante el proceso de produccion; las cuales pueden superar los 100°C si la reaccion
no es controlada con un agente regulador de temperatura. Estas altas temperaturas también

conducen a velocidades de reaccidon mas rapidas. (Akindoyo et al., 2016; Lucas-Freile, 2018).

1.2.2. Método del prepolimero

Esta técnica implica la produccién previa de un prepolimero antes de la formacién del polimero
final. En este método, se realiza una reaccién quimica entre un poliol y un exceso de isocianato
para formar el prepolimero, el cual es una cadena polimérica parcialmente formada que contiene
grupos NCO en sus extremos. La formacién del prepolimero se realiza bajo condiciones
controladas, incluyendo una temperatura especifica que generalmente oscila entre 13°Cy 16°C,
asi como un tiempo de reaccién determinado. Posteriormente, el prepolimero se utiliza como uno
de los componentes en el proceso de fabricacion del PU final. Durante esta etapa, se lleva a
cabo una reaccion conocida como poliadicion, en la cual los grupos isocianato restantes del
prepolimero reaccionan con los grupos hidroxilo de un poliol adicional, dando lugar a la formacion
polimero. Este método es ampliamente empleado en la fabricacion de PU debido a su capacidad
para controlar y ajustar las propiedades del polimero resultante, tales como la densidad, dureza
y flexibilidad. Ademas, se logra una estructura mas uniforme, caracterizada por la presencia de
poros con un tamafio relativamente uniforme y pequefio. Esto se debe al hecho de que la

reaccion se lleva a cabo a temperaturas bajas en comparacién con el método "one shot". Sin
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embargo, es importante tener en cuenta que este método también presenta ciertos
inconvenientes, como la posibilidad de contraccién y la presencia de quemaduras en el bloque
de PU (Macedo et al., 2017; Lucas-Freile,2018).

1.3. Reacciones de sintesis

1.3.1. Reaccidn de gelificacidn o polimerizacién

Es la reaccién entre un grupo isocianato y un grupo hidroxilo, y a medida que la reaccién avanza,
se produce un proceso de gelificacion, que es la formacion de una estructura tridimensional
reticulada en la matriz de PU. La estructura reticulada resultante confiere resistencia mecanica,
estabilidad dimensional y durabilidad al PU. Ademas, la gelificacion afecta las propiedades fisicas
y quimicas, como la densidad, la dureza, la flexibilidad y la capacidad de absorcion de impactos
del PU. (Ebewele, 1996, p. 185; Zhang et al., 2014).

R R’ o

™ \‘\ ,,’;5/, . 24 Kcal/mol
S

Ne—=C—0 + OH——R —»= C

N
o 0——R

lsocianato Paoliol Uretano Calor

(reaccion 3)
La reaccion de polimerizacion es exotérmica como se denota en la reaccion 3, pudiendo existir
una reaccion en estas condiciones donde el uretano formado reacciona con otra molécula de
isocianato para formar un alofanato que se denota en la reaccién 4, que es el responsable del

incremento del entrecruzamiento en la matriz polimérica (Sarmiento, 2007).

0
/
R’ —N—c<
R’ 0 R" O——R
Cc——=0
>N—-C< + \N:C:O —
H O——R N R"
H
Uretano Isocianato Alofanato

(reaccion 4)
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1.3.2. Reaccién de expansion o soplado

Es la reaccion entre un grupo isocianato y un agente fisico o quimico de expansion, generando
burbujas nucleadas dentro de la mezcla gelatinosa. Como se puede observar en la reaccion 5,
el primer producto de la reaccion es el acido carbamico, que es térmicamente inestable,
descomponiéndose instantdneamente generando una amina primaria y diéxido de carbono,
donde este ultimo acta como un agente soplante interno que provoca la expansion (Sarmiento,
2007).

R
0
RS H H
N—e=0 + o =N = Rt o
H o H H
H
Isocianato Agua Acido carbamico Amina Diéxido de

carbono
(reaccién 5)

A su vez, la amina generada anteriormente reacciona con un grupo isocianato para producir una

urea disustituida como se aprecia en la reaccion 6.

R' ;
% R /O

H
R—N< 4 N—=C—=0 + \N_C/
H
Amina Isocianato Urea disustituida  (reaccion 6)

También, en la reaccion 7, se presenta una reaccion posterior entre la urea disustituida con un
grupo isocianato produciendo biureto, que también incrementa el entrecruzamiento de la matriz

polimérica.
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O
| R
/
R (@) C ——N
Ho \N R+ N—C=—0 —» R—N
’ R
C ——N
H | ~H
@]
Urea disustituida Isocianato Biureto

(reaccion 7)
Todas las reacciones secundarias producidas al reaccionar los subproductos con el isocianato,
son debido a la presencia de un exceso estequiométrico de grupos isocianato, por lo que todos
los subproductos generados intervienen directamente como agentes entrecruzantes del sistema

reactivo de las espumas flexibles de poliuretano (Vargas, 2019).

1.4. Espumas de poliuretano

La espuma de poliuretano se puede definir como un material polimérico altamente poroso,
formado por la difusiébn del gas a través de la matriz polimérica. Este gas es generado por
diversas reacciones producidas durante el proceso de sintesis, el cual puede quedar
encapsulada o eliminarse de la matriz polimérica (Lucas-Freile, 2018). Estos polimeros contienen
segmentos blandos, dependiendo del tipo de poliol utilizado, y también, contienen segmentos
duros, dependiendo del tipo de isocianato utilizado. Estos segmentos se alteran para controlar

sus estructuras y propiedades (Oppon et al., 2015).

De manera general, existen tres tipos principales de espumas PU, los cuales se diferencian por
su densidad: espumas flexibles, espumas rigidas y elastomeros. Las espumas flexibles son
comunmente utilizadas en la produccién de colchones, tapizados y asientos para la industria
automotriz. Estas espumas se caracterizan por tener una estructura de celdas abiertas, ya que
durante el proceso de produccion se elimina el agente soplante, ya sea fisico o quimico, de la
estructura. Esto da lugar a una densidad que varia en el rango de 10 a 80 kg/m?3, debido a que
se fabrican con un bajo nivel de entrecruzamiento para mejorar su flexibilidad. Por otro lado, las
espumas rigidas se utilizan principalmente en la industria de los aislantes térmicos, equipos de
refrigeracion, camiones frigorificos y como material estructural para la industria de la

construccion, ya que estas espumas presentan una estructura de celdas cerradas, lo que
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significa que el gas permanece dentro de las celdas, lo que resulta en una baja conductividad
térmica. A diferencia de las espumas flexibles, las espumas rigidas tienen un alto nivel de
entrecruzamiento, lo que le proporciona una alta resistencia a la compresion. La densidad de las
espumas rigidas varia entre 30 y 50 kg/m3. Finalmente, los elastbmeros son considerados
espumas flexibles, pero con densidades mas altas, que superan los 100 kg/m3. Entre los
elastbmeros, se destacan los materiales microcelulares que tienen densidades entre 400 y 800
kg/m3. Estas espumas presentan una estructura de celdas cerradas y son ampliamente utilizadas
en la industria automotriz y del calzado. (Ocampo, 2012; Mazo, 2011). Algunas propiedades
como laresistencia, dureza y viscoelasticidad del PU dependen de la longitud de cadena de poliol
gue reacciona con el isocianato, por ende, haciendo énfasis en las espumas flexibles de PU, se
presentan largas cadenas de poliol para el desarrollo de la flexibilidad requerida en este tipo de
espumas (Abdullah, 2023).

1.5. Espumas flexibles de poliuretano

La espuma flexible de poliuretano (PUF) es definida segun el Servicio Ecuatoriano de
Normalizacion (INEN) como: “Material celular producido por la reaccién de un poliol con un
poliisocianato organico, en la presencia de agua y que puede incluir catalizadores, agentes
activos de superficie, agentes sopladores, auxiliares, rellenos, plastificantes, colorantes y otros

aditivos que no afecten adversamente las propiedades de la espuma” (INEN, 1995).

Los PUF presentan una matriz polimérica de red entrecruzada que contiene dos segmentos, que
dependen del tipo de polimero formado. Los segmentos blandos o flexibles se destacan por la
presencia de cadenas hidrocarbonadas alifaticas que son formadas por la reaccién de un
compuesto con grupos hidroxilo y un compuesto con grupos isocianato, generando asi enlaces
de uretano con macromoléculas en los lados, las cuales son apolares y aportan flexibilidad al
producto (Yuan et al., 2022). Por otro lado, los segmentos duros o rigidos son formados por la
reaccion de un compuesto con grupos isocianato y un extendedor de cadena, la cual es
generalmente agua, generando compuestos con grupos urea y dioxido de carbono, que son
moléculas apolares y de bajo peso molecular, la cual contribuye directamente al soporte de la
espuma, por su aporte de rigidez al mismo (Lucas-Freile, 2018; Ocampo, 2012). A partir de esta
premisa, se indica la existencia de una dependencia directa de la distribucién de la proporcién

de segmentos duros y blandos con las propiedades finales de los PUF.
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1.6. Materia prima

1.6.1. Isocianato

Los isocianatos son compuestos que presentan el grupo NCO en su estructura, los cuales son
altamente reactivos. Los reactivos utilizados en la sintesis de PU deben contener al menos dos
grupos funcionales reactivos, por ende, en la mayoria de estudios se presenta el diisocianato
(Taguado, 2020). Debido a las caracteristicas de este reactivo, su almacenamiento debe
realizarse en contenedores sellados herméticamente para evitar el contacto directo con el agua
y, no favorecer la generacién de urea y diéxido de carbono. Ademas, no debe alcanzar altas
temperaturas, puesto que puede ocurrir un proceso de dimerizacion, generando soélidos
insolubles que afectan al proceso de polimerizacion del PU (Ocampo, 2012).

Estos compuestos pueden ser alifaticos y aroméaticos, donde los alifaticos son utilizados en la
industria de recubrimientos y elastémeros especiales, este tipo de isocianatos son mas costosos,
sin embargo, resultan en las espumas de PU una mayor estabilidad frente a la radiacién UV.
Mientras que los aroméaticos son los mas utilizados en la industria de los PU, especificamente en
la produccién de espumas y la mayoria de elastobmeros. Son muy utilizadas por su alta reactividad
con toda la mezcla de reactivos, sin embargo, sufren la oxidacion de los dobles enlaces del anillo
aromético, y con el tiempo, genera un oscurecimiento y presencia de compuestos téxicos durante
su proceso de utilizacién y degradacién (Taguado ,2020; Amin, 2016). En algunos isocianatos
preiniciados o prepolimerizados, el contenido de grupos isocianato puede variar desde un 18 a
35 % de funcionalidad (Porras, 2012).

Los isocianatos mas comunes en la produccion de espumas de PU son:

e MDI (Diisocianato de difenilmetano): Es una molécula simétrica con dos grupos isocianato
de igual reactividad. El isbmero mas importante es el 4,4’-MDI, la cual puede estar en
estado puro, que es utilizado para la produccién de espumas flexibles y elastbmeros.
También, se presenta como un sélido, para la preparacion de un prepolimero, que es
utilizado en la produccién de elastomeros y, crudo, como un liquido negro para la
produccion de espumas rigidas. Generalmente, su uso no es muy comun debido al alto
costo que presenta, sin embargo, este reactivo presenta una menor toxicidad y presion
de vapor, con respecto al TDI (Sarmiento, 2007; Diaz et al., 2014). Su estructura se

presenta en la Figura 1.
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Figura 1

Isébmeros del difenilmetano (MDI)
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TDI (Diisocianato de tolueno): Es una molécula asimétrica con dos grupos isocianato de
diferente reactividad debido a la posicién de los grupos quimicos, donde la posicion 4
presenta una reactividad cuatro veces mayor que el de la posicién 6. Este compuesto
presenta dos tipos de isbmeros mas importantes que son los isbmeros 2,4 e isébmeros
2,6, los cuales estan representados en la Figura 2. Debido a esto, el producto comercial
puede presentar diferentes concentraciones de los isémeros, siendo la mas comuan el TDI
(80/20), el cual contiene en un 80% de isbmero 2,4 y el 20 % de isbmero 2,6. El isbmero
2,4 es el mas reactivo de todos los isémeros, por eso su concentracién es alta para
favorecer la reaccién con los grupos hidroxilos del poliol, y mediante esto evitar la
formacion de reacciones secundarias. Ademas, en el mercado pueden presentarse
productos comerciales de TDI de concentracion 65/35, 90/10 o en estado puro, esto
dependera del campo de utilizacién, sin embargo, el TDI (80/20) es el mas utilizado en

los PUF, por su bajo costo (Caceres, 2018; Pérez, 2015).
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Figura 2

Isébmeros del diisocianato de tolueno (TDI)
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1.6.2. Poliol

Es un compuesto polihidroxilado, es decir, aquella molécula que en su estructura contiene dos o
mas grupos hidroxilos. Existen dos categorias principales de polioles, el poliol poliéster (-C-O=C)
y poliol poliéter (-C-O-C-), donde este ultimo, representa el 90 % del poliol utilizado en la industria
del PU (Sarmiento, 2007). Para la caracterizacion de los polioles se tienen como principales
factores al indice de OH, contenido de sélidos, tamafio de particula y viscosidad, ademas se
pueden incluir la funcionalidad y el peso molecular (Izarra et al., 2021).

La funcionalidad del poliol hace referencia al nimero de sitios reactivos por molécula, donde se
puede presentar los dioles, que son polioles de funcionalidad 2 que se utilizan en la fabricacion
de elastomeros y revestimientos; los trioles, son polioles de funcionalidad 3 que se utilizan en la
fabricacion de PUF; tetroles a octoles, son polioles de funcionalidad de 4 a 8 que se utilizan en
la fabricacién de espumas rigidas (Kobold, 2002).

Segun Lucas-Freile (2018), el uso de polioles con menor funcionalidad produce una menor
reactividad en las PUF, por lo que no se produce una reaccion completa con el isocianato, por
ende, indica que estos parametros influyen de manera determinante en las propiedades finales
del producto, esencialmente en su flexibilidad y rigidez. Las caracteristicas principales se

presentan en la Tabla 1.
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Tabla 1

Caracteristicas de diferentes polioles usados para obtener espumas de PU

Propiedad de poliol Espumas Flexibles Espumas rigidas
Peso molecular (g/mol) 1000-6500 150-1600
Funcionalidad 2-3 3-8

indice OH (mg KOH/qg) 28-160 250-1000

Uno de los parametros mas importantes dentro de la produccion de PU es el indice de isocianato
0 NCO index (NCO/OH). Este se define como la relacién entre la cantidad de grupos isocianato
libres (NCO) y la cantidad de grupos hidroxilo (OH) presentes en la mezcla de reaccion. Este
indice se expresa generalmente en forma de porcentaje 0 en equivalentes por peso, y es un
parametro fundamental para controlar y ajustar las propiedades finales de los productos de
poliuretano, como la dureza, la elasticidad y la resistencia mecanica. Sus valores oscilan

comunmente entre 0.8 a 1.5 (Zhang et al., 2020).

1.6.3. Agentes soplantes

Los agentes soplantes 0 espumantes son sustancias que producen una estructura celular que
da origen al PUF, mediante la liberacion de las burbujas de gas. El agente expansor mas comun
es el agua, la cual reacciona con el isocianato formando poliurea y liberando diéxido de carbono,
la cual expande la masa reactiva y la transforma en espuma (Mendonca, 2015).

También existen agentes de expansion auxiliares que se utilizan de manera simultdnea con el
agua, ya que, si solo se mantiene este Ultimo reactivo como agente de expansién, provoca
problemas en la difusién de las moléculas. Estos agentes son solventes de bajo punto de
ebullicién que no reaccionan con ningulin otro componente de la reaccion, sino que utilizan el calor
desprendido por las reacciones simultaneas para evaporarse y asi, aumentar el volumen de la
masa reactiva y generar la espuma (Gémez, 2003). En la Tabla 2 se presenta los agentes mas

utilizados, siendo el cloruro de metileno el mas utilizado.
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Tabla 2

Agentes fisicos de expansion mas comunes en la produccion de PU

Nombre Comun Nombre quimico y férmula Punto de ebullicion (°C)
Fluorocarburo-11 (F-11)  Triclorofluorometano 23.8
Refrigerante-11 (R-11) CCIsF
Cloruro de metileno Diclorometano 40

CH.Cl,
Fluorocarburo-12 (F-12)  Triclorofluorometano -29.8

Refrigerante-12 (R-12) CClyF,

1.6.4. Catalizadores
Los catalizadores son parte fundamental del proceso de produccion de las espumas PUF, ya que
nos permite ajustar la reactividad de la reaccién segun las necesidades y condiciones del proceso
de produccién (Kobold, 2002). Estos catalizadores promueven y controlan las reacciones del
isocianato con poliol (reaccion de cremado) y las reacciones del isocianato con agua (reaccion
de soplado), donde los catalizadores frecuentemente utilizados son las aminas terciarias y los
compuestos organometalicos (Porras, 2012).

e Aminas terciarias
Este tipo de catalizadores tiene como funcién principal el balanceo y control de la reaccion de
gelificacién, y en menor proporcion, la reaccién de expansion, aunque esto dependera del tipo
de catalizador comercial utilizado. Dependiendo del producto final a obtener, el tipo y
concentracion de estos reactivos se pueden seleccionar para que cumplan con el perfil de
crecimiento, tiempos de reaccion e incluso la superficie exterior de la espuma. Mientras que la
dosis se puede ajustar para mejorar el paso del aire y reducir al minimo las variaciones de
densidad (Huaraca, 2018).

e Compuestos organometalicos
Estos derivados organicos son considerados catalizadores de gelado porque afectan
preferentemente a la reaccion de gelificacion. Al usar este catalizador en combinacién con el
catalizador aminico se puede lograr un mejor balanceo de reaccion expansion/gelificacion. Los
catalizadores organometalicos a base de estafio son los mas utilizados, y dentro de los cudles,
resalta el octoato de estafio. La dosificacion de este catalizador es un punto critico ya que, por

debajo del nivel minimo el bloque de espuma colapsa o se produce una raja, debido a la
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incapacidad de gelificacion del sistema induciendo a la excesiva expansion del bloque. A su vez,
un ligero incremento de la dosificacién ideal causa una densificacion, que provoca una mayor
compactacion de la espuma, debido a que la velocidad de reaccion de gelificacion es alta con
respecto a la velocidad de reacciéon de expansién (Herrington, 1997; Huaraca, 2018). Debido a
la gran importancia de este reactivo, la dosificacidbn debe determinarse experimentalmente para
cada formulacion

Los catalizadores mas usados a nivel industrial se presentan en la Tabla 3.

Tabla 3

Catalizadores mas usados en la industria del PU

Nombre Caracteristicas Nombres comerciales

Octoacto de Estafio Espumado en bloque. Jeffcat T9
Organometalico Dabco T9

Trietilendiamina Catalizador en gel, de Jeffcat TD-332
proposito general Dabco 33LV

Fuente: Ocampo (2012).

1.6.5. Agentes de actividad superficial

La funcion principal de estos agentes, también llamados surfactantes, es mejorar la miscibilidad
de los ingredientes o reactivos durante la fase de mezclado. Ademas, permite regular la
estructura de las celdas de la espuma porque su adicién regula las dimensiones del aire
nucleante y de las burbujas de gas generadas durante la fase de expansién de la espuma. Para
las espumas flexibles en bloque se requiere un nivel minimo de este reactivo para cada
formulacion, y mediante esto, evitar la presencia de inconformidades en el producto final
(Huaraca, 2018).

Actualmente, la mayoria de las industrias del PUF utilizan surfactantes basados en silicona o
aceites de silicona, siendo la dimetilsilicona, la més utilizada. Dependiendo de la dosificacién de
silicona en la masa reactiva influira directamente en el producto final, ya que una mayor cantidad
genera una menor tension superficial, lo que ayuda a aumentar el numero de burbujas de aire
introducidas durante la mezcla, y supone la presencia de tamafios de celda mas pequenias,
aungque un exceso puede generar espumas compactas con bajas propiedades de carga y
compresion. Mientras que, la insuficiencia del reactivo puede provocar la presencia de fisuras,

colapso y celdas muy grandes en el bloque de espuma (Pérez, 2015).
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1.6.6. Retardantes a la llama

Son reactivos que tienen como funcién principal modificar la combustién, inhibir la ignicion y
retardar la reaccion dindmica que ocurre al estar en contacto con el fuego, por lo qgue aumenta
su accion retardante a la llama. Asi, los productos que contienen estos compuestos en su
estructura pueden exhibir propiedades finales diferentes, asi como también, alguna influencia en
la degradacién térmica, ya que en este producto pueden presentarse procesos de combustion
del polimero como el calentamiento, pir6lisis, propagacién de la llama y la velocidad de

degradacién térmica (Andrade, 2015; Valderrama, 2004).

1.6.7. Agentes entrecruzantes y extensores de cadena

Son compuestos quimicos de cadena corta, que poseen un bajo peso molecular. Se pueden
definir como precursores del alargamiento de las unidades macromoleculares durante la sintesis
de PUF. Los reactivos mas utilizados son los glicoles difuncionales y diaminas, por lo que, si este
extensor es un diol, estos compuestos reaccionan con los isocianatos generando segmentos de
uretano dentro de la matriz polimérica. En cambio, si el extensor es una diamina y reacciona con
los isocianatos, se genera la presencia de segmentos de urea dentro de la matriz polimérica. A
partir de esto, la introducciéon de estos compuestos en la mezcla reactiva toma un papel
importante en el grado de ordenamiento de la arquitectura final del PUF, la cual a su vez se
relaciona con la cristalinidad del mismo. Los agentes mas utilizados son el etilenglicol, 1.4-

butanodiol, 1.6-hexanodiol, etilendiamina, entre otros (Amin, 2016; Taguado, 2020).

1.7. Propiedades de las espumas de poliuretano

1.7.1. Densidad aparente

La densidad aparente es un factor importante que representa la estabilidad de la espuma de PU.
Este se puede usar como un indicador importante con respecto a la comodidad, el apoyo y la
durabilidad (Imran et al., 2021). Al cambiar la composicién de poliol e isocianato las espumas
pueden clasificarse como rigidas o flexibles (Suhailuddin etal., 2022). En nuevas
investigaciones, se ha tratado de aumentar la densidad mediante la introduccién de cargas
inorganicas como BaSO4 o CaCOs. Estas cargas actian como agentes nucleantes durante el
proceso de formacién de la espuma y ayudan en la apertura de las celdas al final del proceso de
elevacion, provocando un cambio en el tamafio promedio de las celdas de la estructura del PU
(Izarra et al., 2021).
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1.7.2. Dureza de indentacion

Segun la NTE INEN-ISO 2439, define a la dureza de indentacién como la “Fuerza total requerida
para producir, en las condiciones especificadas, una indentacién determinada en una probeta de
ensayo normalizada”. Es decir, mide la resistencia de las espumas PUF a la deformacion bajo
una carga especifica. Se utiliza un penetrador con geometria y dureza especificas para aplicar
una carga controlada sobre la espuma. Este ensayo es importante para evaluar y comparar
diferentes espumas de PU en términos de su resistencia, en donde, la densidad, estructura
celular y formulacién de los materiales pueden afectar los resultados del ensayo (Chen et al.,
2018).

Izarra et al., (2021), expone que por el aumento de 1 kg/m?® de densidad de la espuma implica un
aumento de alrededor de 0,1 kPa en la dureza. Esto podria explicarse por la existencia de poros
en las espumas de celda abierta qué estan conectados entre si formando una red suave
interconectada. Las espumas de celda cerrada no tienen poros interconectados. La resistencia
a la compresion es generalmente mayor en las espumas de celda cerrada debido a su
estructura. Sin embargo, las espumas de celda cerrada son mas compactas, requieren mas
material y son mas caras de fabricar. En este tipo de celdas es posible el aislamiento con la
ayuda de un gas. Las espumas de celda cerrada tienen bajos coeficientes de absorcién de

humedad en comparacién con las espumas de estructura de celda abierta (Imran et al., 2021).

1.7.3. Resiliencia por bola rebotante
La resiliencia es una propiedad importante de los PUF que se refiere a su capacidad de recuperar
su forma original después de ser sometidos a deformacion. Esta propiedad es relevante en
diversas aplicaciones donde se requiere resistencia al impacto, absorcion de energia y capacidad
de rebote (Jia et al., 2022). La resiliencia se mide mediante la prueba de resiliencia o rebote, que
implica deformar el material y medir la cantidad de energia recuperada cuando vuelve a su forma
original. Un mayor valor de resiliencia indica una mayor capacidad del PUF para recuperar su
forma y absorber y devolver energia (Nabipour et al., 2020).
Tener una resiliencia mas elevada en los PUF implica una serie de ventajas:
1. Resistencia al impacto: Los PUF con alta resiliencia son capaces de absorber y disipar
energia durante impactos, lo que los hace mas resistentes a golpes y choques.
2. Amortiguacion de vibraciones: La resiliencia permite que los PUF absorban y disipen
vibraciones, reduciendo la transmision de energiay mejorando la comodidad y estabilidad

en aplicaciones como colchones, asientos de automoviles o suelas de calzado.
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3. Durabilidad: Un PUF con mayor resiliencia tiende a ser mas duradero, ya que puede

soportar mejor el estrés y la deformacion repetida sin perder sus propiedades mecanicas.

Es importante destacar que la resiliencia puede estar influenciada por otras propiedades del PUF,

como la densidad, la estructura celular, la dureza y la elasticidad. Por ejemplo, una mayor

densidad generalmente se correlaciona con una resiliencia mas baja, mientras que una

estructura celular abierta y una mayor elasticidad pueden aumentar la resiliencia (Yin et al.,
2016).

1.7.4. Resistencia a la traccién y alargamiento a la rotura

La resistencia a la rotura se refiere a la capacidad del material para soportar una carga antes de
romperse, mientras que el alargamiento antes de la rotura indica la capacidad de deformarse
antes de fracturarse. Estas propiedades se evalian mediante pruebas de traccién donde se
aplica una fuerza gradualmente a una muestra hasta su ruptura. Estas propiedades son
importantes para comprender la capacidad de carga y la flexibilidad de los PUF en aplicaciones
donde se requiere resistencia y capacidad de deformacién (Ako & Kennedy, 1989).

Wen et al., (2023) determinaron que espumas de PUR de alta densidad obtenida partir de
poliéster e isocianato puede soportar grandes deformaciones en compresion, pero es propenso
a la fractura por traccion. La resistencia mecéanica de las espumas disminuye al introducirse
nanoparticulas como los nanotubos porque aumentan la porosidad del mismo. lzarra et al.,
(2021) afirma que en la introduccién de cargas inorganicas con el objetivo de aumentar la
densidad en un 5% se obtiene una disminucién del 62% de la resistencia a la traccion y un 76%

menos de elongacion.

1.7.5. Comportamiento al fuego

El comportamiento al fuego tiene como objetivo comprender y analizar la respuesta de los PUF
frente al fuego, incluyendo su inflamabilidad, propagacién de llama, emision de humos y gases
téxicos, generacion de calor y resistencia al fuego. En un estudio realizado por Wang et al.,
(2018), se encontrd que las diferentes densidades de PU tienen un impacto significativo en las
propiedades de la combustién como el tiempo de establecimiento, la velocidad de combustién y
la temperatura alcanzada durante el proceso de combustion. De la misma forma, Lefebvre et al.,
(2004), plantea que la inflamabilidad de los PUF depende en gran medida de sus propiedades
fisicas, como la densidad, el contenido de segmentos duros (contenido de urea) y la porosidad.
Las espumas altamente porosas tienden a tener una alta tasa de propagacion de la llamay una

emision térmica elevada. Los PUF, en general, son propensas a la inflamabilidad, lo que puede
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representar un peligro para los usuarios debido a su rapida combustién y los gases emanados
durante este proceso. Entre los gases liberados, se incluye el cianuro de hidrégeno (HCN) debido
al alto contenido de nitrégeno (N.) presente en las espumas (Jia et al., 2022). La estabilidad
térmica de las espumas PUF esta influenciada principalmente por el equilibrio entre la
polimerizacion y la despolimerizacion en los grupos funcionales.

Segun Suhailuddin et al., (2022), aumentar la cantidad de poliol en el sistema manteniendo la
misma cantidad de isocianato puede resultar en polimeros mas seguros ante el fuego. Ademas,
numerosas investigaciones se centran en encontrar compuestos retardantes de llama efectivos

y menos perjudiciales para el medio ambiente (Hamidov et al., 2021).
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2. Materiales y métodos

En esta seccion se describiran los materiales y metodologias utilizados para lograr los objetivos
establecidos. El objeto de estudio fue la espuma de menor densidad producida por la empresa,
cuya densidad es de 10 kg/m?, porque este tipo de PUF presenta una alta demanda, y una mayor
cantidad de problemas relacionado a una alta presencia de defectos. Es importante destacar
que, tanto la recopilacion de informacion como el disefio experimental se realizaron en las
instalaciones de la empresa, ya que contaban con los materiales, equipos y reactivos requeridos.
Por otro lado, el analisis quimico del poliol e isocianato se llevo a cabo en los laboratorios del
Centro de Estudios Ambientales (CEA) de la Universidad de Cuenca.

2.1. Materiales y equipos

Se emple6 un molde de madera para dar forma a los productos en estudio. Para realizar las
mediciones, se emplearon equipos como una balanza de precisién para pesar los componentes,
un higrémetro con termémetro para medir la humedad y la temperatura del entorno, un agitador
para mezclar los reactivos, una sierra de corte vertical, un flexémetro y un cronémetro para medir
el tiempo de reaccion. En cuanto a los reactivos, se utilizaron el poliol poliéter, diisocianato de
tolueno (TDI), catalizador aminico (AM), catalizador organometélico (OE), silicona (Sl), cloruro
de metileno y agua. En la Tabla 4 se presentan todos los equipos utilizados para determinar las

propiedades fisico-mecanicas.

Tabla 4

Equipos de laboratorio para la determinacién de las propiedades mecanicas

Equipo Detalle

Balanza analitica Modelo HD-A838-1, precision de 0,01 g
Equipo de Resiliencia Modelo HD-F754

Equipo de dureza y traccion Modelo HD-F781

Equipo de determinador de velocidad de Modelo HD-F7550A, precision 10,5%

combustién
Modelo HD-E702-100B40

Acondicionador
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Calibrador y regla metalica

Nota: Todos los equipos son de la marca Hanna y cada uno de ellos cumple con la norma
ecuatoriana NTE-INEN 5999-2013.

En la Figura 3, se presenta un bosquejo acotado del molde y en el lado derecho una imagen del

mismo durante una corrida experimental.

Figura 3

Molde de madera recubierta en su interior de plastico para la realizacién de los experimentos

46,53 cm

N\ < ;‘
s)
R

o

38,90 cm

Para determinar el indice de hidroxilo (OH) del poliol poliéter y el contenido de NCO del TDI se
usaron dibutlamina 99%, tolueno G.R., acetona G.R., azul bromofenol 0,04%, acido clorhidrico
1M, isopropanol G.R., anhidrido acético, piridina 99%, imidazol G.R., ftalato 4cido de potasio
G.R., fenolftaleina 0.05%, hidroxido de sodio 0,5 M.

En cuanto a los materiales y equipos usados para el andlisis quimico se encuentran:
potenciometro para realizar mediciones de pH, jeringas dosificadoras, agitador magnético para
mezclar las sustancias, balanza analitica, pipetas volumétricas, probetas, matraz erlenmeyer,

condensador tipo West y matraz de yodo esmerilado.
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2.2. Métodos

2.2.1. Levantamiento de informacion preliminar

Se consider6 un margen de tiempo de estudio de 20 dias laborales, correspondientes a un mes,
para obtener los datos necesarios. La informacién se recopilé directamente en el lugar de trabajo,
mediante la observacion, registro e identificacion de los operadores que manipulaban la materia
prima, asi como de los instrumentos utilizados en el proceso de medicion y dosificacién. Ademas,
se tomaron notas sobre el modo de empleo y las pautas de seguridad seguidas en el proceso de
produccion de cada lote. En lo que respecta al manejo de las formulaciones y control de reaccion
guimica, se analizaron los cambios en las dosificaciones de agua, poliol, catalizador aminico
(AM), catalizador organometalico (OE) y silicona (Sl). Ademas, se determiné el tiempo de
reaccion para cada lote, y se registraron tanto la temperatura como la humedad del entorno en

un mismo punto para todos los lotes.

2.2.2. Andlisis quimico de Poliol y Diisocianato

2.2.2.1. Andlisis quimico del Poliol

Se llevaron a cabo analisis quimicos de los monémeros correspondientes para determinar si el
indice de isocianato (NCO/OH) utilizado en la empresa se encontraba dentro de los valores
recomendados en la bibliografia. Para evaluar el indice de hidroxilo en el poliol, se utiliz6 el
procedimiento del método A de la norma ISO 14900-2001 "Plastics-Polyols for use in the
production of polyurethane- Determination of hydroxyl number"”, el cual consistié en someter 10
gramos de poliol a reflujo durante 45 minutos a 250°C en una solucién de anhidrido acético en
piridina para acetilar los grupos hidroxilo presentes; la reaccién fue catalizada por imidazol. El
exceso de reactivo se hidroliz6 con agua y el acido acético resultante se titulé con hidréxido de
sodio con solucién estandarizada. El contenido de hidroxilo se calcul6 a partir de la diferencia en
la titulacion de la porcién de prueba y una solucién en blanco.

De manera similar, se determin6 la humedad del poliol utilizando el método Karl Fischer, el cual
fue ejecutado por la Universidad de Cuenca a través de sus servicios de laboratorio disponibles

para el publico. Los resultados correspondientes se encuentran anexados.

2.2.2.2. Analisis quimico del Diisocianato
Por otro lado, para determinar el contenido de grupos isocianato (%NCO) en el TDI, se emple6
el método A de la norma ISO 14896-2009 "Plastics-Polyurethane raw materials- Determination

of isocyanate content”, en el que se preparé una muestra del monémero, asegurandose de que
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estuviera completamente liquida y homogénea mediante calentamiento. Posteriormente, se
permiti6 que la reaccion entre la muestra y la solucion de di-n-butilamina se completara a
temperatura ambiente. Luego, la mezcla se diluy6 con acetona para facilitar la titulacion y se tituld
el exceso de di-n-butilamina utilizando solucion de HCl acuoso 1 M, con azul de bromofenol como

indicador. El punto final se determiné cuando el color cambié de azul a amarillo.

2.2.3. Planteamiento del disefio experimental

Con el objetivo de evaluar la influencia de diferentes férmulas quimicas en las propiedades
mecanicas de las espumas, se llevé a cabo un disefio factorial 23, lo que implica 3 factores con
2 niveles cada uno, que se presentan en la Tabla 5 y Tabla 6. Se seleccionaron como factores
la cantidad en masa de catalizador organometalico, catalizador aminico y silicona, lo que resulté
en un total de 8 tratamientos. Estos factores se seleccionaron de acuerdo a las necesidades de
la empresa y en base a los cambios observados en el levantamiento de datos iniciales. Por otro
lado, con el fin de realizar comparaciones, se llevd a cabo un noveno tratamiento que
correspondié a los niveles de reactivos de la férmula utilizada por la empresa. Los diferentes
niveles para cada factor se determinaron segun los requisitos de la empresa, y a través del
andlisis de los datos recopilados en la fase inicial.

Tabla 5

Disefio experimental general

Factor Materia prima Nivel bajo Nivel medio  Nivel alto
Factor 1 Catalizador aminico (AM) - 0 +
Factor2  Catalizador organometalico (OE) - 0 +
Factor 3 Silicona (SI) - 0 +

Nota. El nivel medio (0) es de referencia y corresponde a la formula que se usa en la empresa.

Utilizando un software estadistico como MINITAB®, se realiz6 un analisis de varianza ANOVA
para determinar la existencia de diferencia significancia de la influencia de diferentes factores en
las propiedades de los PUF, con un intervalo de confianza de 95% (p<0,05). Asimismo, se

graficas de superficies de respuesta para analizar las relaciones entre las variables. Ademas, se
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elaboraron diagramas de dispersion para visualizar la relaciébn entre los factores
medioambientales.
Tabla 6

Disefio experimental

Factor Materia prima Nivel bajo  Nivel medio Nivel alto
Factor 1 Catalizador aminico (AM) 0,2 0,4 0,6
Factor 2  Catalizador organometalico (OE) 0,9 1,2 15
Factor 3 Silicona (SI) 51 5,6 6,1

Nota: El nivel medio es de referencia y corresponde a la formula usada en la empresa

Las variables de respuesta para los tratamientos del disefio experimental incluyeron la densidad
aparente, resistencia a la traccion, alargamiento de rotura, dureza de indentacion,

comportamiento al fuego y resiliencia.

Ademas, se registraron los datos de humedad y temperatura mediante el uso de un
higrometro/termometro portatil de la marca Sndway® modelo SW-572. Cabe recalcar que
también se registr6 el tiempo reaccion, la altura final de la espuma y aspectos visuales de los

mismos como la presencia de celdas cerradas y rugosidades en la superficie.

En la Tabla 7, se presenta la matriz de experimentos donde se describen las diferentes
combinaciones de los niveles de los factores para cada tratamiento. Es importante destacar que
se utilizé un sistema de codificacién para facilitar la comprensién, organizacién y representacion
de los datos. Se emple6 la nomenclatura especificada anteriormente para los factores (AM, OE
y Sl). Ademas, se utilizé el simbolo "-" para indicar el nivel bajo y el simbolo "+" para representar
el nivel alto de cada factor. Al combinar estos factores con sus respectivos niveles, se generaron
los cdodigos que representan los ocho experimentos llevados a cabo. Para garantizar la
trazabilidad de los experimentos, se implementé una codificacion mas simple que consiste en
combinar la letra "P" con el nUmero correspondiente al experimento ejecutado. De esta manera,

se asigné un cédigo Unico a cada experimento para facilitar su seguimiento y referenciacion.

Tabla 7

Matriz de experimentos
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Experimento  Cdodigo de Cddigo de AM (9) OE (9) Sl (9)

# experimento trazabilidad

1 AM OE S| P1 0,4 1,2 5,6
2 AM-OE+SI+ P2 0,2 1,5 6,1
3 AM-OE-SI- P3 0,2 0,9 51
4 AM+OE-SI- P4 0,6 0,9 5,1
5 AM-OE+SI- P5 0,2 1,5 5,1
6 AM+OE+SI- P6 0,6 15 51
7 AM-OE-S|+ P7 0,2 0,9 6,1
8 AM+OE-SI+ P8 0,6 0,9 6,1
9 AM+QOE+SI+ P9 0,6 15 6,1

Nota: El experimento “1” corresponde a los niveles de reactivos de la formula usada en la

empresa.

2.2.4. Procedimiento para la fabricacion de los PUF

Para la sintesis del PUF a escala laboratorio, se siguio el siguiente procedimiento:

1.

4.

Recoleccién de reactivos: Se recolectan los reactivos de los tanques de almacenamiento,
en recipientes plasticos adecuados para facilitar la manipulacion y posterior pesado de
los mismos.

Pesado de reactivos: Los reactivos recolectados se pesaron en dos recipientes diferentes,
designados como recipiente Ay recipiente B. En el recipiente A, se pesaron el poliol, el
catalizador aminico, el catalizador organometalico, la silicona y el agua. Por otro lado, en
el recipiente B, se pesaron el isocianato y el cloruro de metileno.

Mezclado de reactivos: Antes de proceder con el mezclado, el contenido del recipiente A
se sometid de forma independiente a una agitacion constante durante 30 segundos, para
asegurar una adecuada mezcla de los reactivos presentes. Posteriormente, se afiadio el
contenido del recipiente B al recipiente A, y se mantuvo en agitacién durante 8 segundos.
Vertimiento en el molde: Una vez completado el proceso de mezclado, la mezcla reactiva
se vertid cuidadosamente en el molde de madera cubierta de plastico. Mediante esto, se
permitié que la reaccion continuara en el molde para lograr la formacién del producto

deseado.
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5. Control de parametros: Durante el proceso de mezclado y reaccion, se llevé a cabo
mediciones y controles de diversos parametros. Se utilizé un cronémetro para registrar el
tiempo de reaccion, iniciando desde el momento en que se afiadié el contenido del
recipiente B al recipiente A, y finalizando cuando se observé que el crecimiento de la
espuma se detuvo. Ademas, se registraron humedad relativa y temperatura ambiente a
lo largo de todo el proceso.

6. Desmoldado y curado: Una vez finalizada la reaccién, se mantuvo un tiempo de
enfriamiento de 10 minutos antes de proceder al desmoldado del producto. El producto
final obtenido se colocé en un lugar adecuado para el proceso de curado, y se dejo

reposar durante un periodo de 24 horas.

2.2.5. Determinacion de las propiedades mecéanicas

La determinacion de las propiedades mecéanicas de los PUF se rigié bajo la norma NTE-ISO
5999-2013 “Flexible cellular polymeric materials - Polyurethane foam for load-bearing
applications excluding carpet underlay - Specification”, la cual describe los requisitos y
procedimientos que se deben cumplir. Como proceso previo a cualquier ensayo, las probetas de
las espumas flexibles se sometieron a un acondicionamiento basado en la norma ISO 23529—
2010 “Caucho. Procedimientos generales para preparar y acondicionar probetas para métodos
de ensayos fisicos”, la cual dispone una temperatura de 27 °C, con una tolerancia de £ 2 °C, y

una humedad relativa de 65 %, con una tolerancia de + 5 %.
e Densidad

La densidad de la espuma se determiné calculando el promedio de las densidades de 5 probetas
de forma cubica con dimensiones de 100 mm de largo, 100 mm de ancho y 50 mm de espesor.
Para medir las dimensiones de las probetas se utilizaron un pie de rey, un flexémetro y una regla
metalica. La masa se obtuvo utilizando una balanza analitica de la marca HAIDA, modelo HD-
A838-1, con un rango de medicién de 0.01g a 2000g. El volumen de cada probeta se calculd
multiplicando las dimensiones del largo, ancho y espesor. Se realizaron al menos tres mediciones
en diferentes puntos equidistantes de cada dimension del cubo para obtener un valor

representativo. Para el célculo de la densidad se usé la ecuacion 1.

Densidad = M/V (ecuacion 1)

Donde:
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M es la masa de la probeta, en kilogramos;
V es el volumen de la probeta, en metros cubicos.

e Dureza de indentacion

Para el ensayo de dureza de indentacion, se utilizaron 3 probetas con dimensiones de 380 mm
de largo, 380 mm de ancho y 50 mm de espesor. El equipo utilizado fue el HAIDA HD-F750A,
capaz de aplicar fuerzas superiores a 5 kN, y se emplearon cargas constantes e intermitentes.

El método B de acuerdo con la norma NTE-ISO 2439-2014 “Materiales poliméricos celulares
flexibles. Determinacion de la dureza (Técnica de indentacion) (ISO 2439:2008, IDT)”, implica
analizar la dureza de indentacion en tres etapas: 25%, 40% y 65%, durante un tiempo de 30
segundos. Por otro lado, el método A analiza la dureza de indentacién Unicamente al 40% durante
el mismo periodo de tiempo. El equipo proporciona automaticamente los valores de dureza para
cada probeta. Para reportar los resultados, se determiné la mediana de los 3 valores obtenidos
de las probetas.

e Comportamiento al fuego

Para llevar a cabo el ensayo, se utilizaron 10 probetas con dimensiones de 125 mm de largo, 50
mm de ancho y un espesor de 10 mm. Las probetas fueron sometidas a la quema segun los
pardmetros establecidos en la norma NTE-ISO 3582-2014 “Materiales poliméricos celulares
flexibles. Evaluacién en el laboratorio de las caracteristicas de comportamiento al fuego de
probetas pequefias sometidas a una llama pequenia (ISO 3582:2000, IDT)”, y como resultado se
obtuvo el tiempo y la longitud de quemado, con ello se determindé la velocidad de combustién de
la espuma segun la ecuacion 2. El ensayo se realizé utilizando el equipo HAIDA HD-F781 que

contaba con una cdmara de combustion y cronémetros incorporados.

v = d/t (ecuacidn 2)

Donde:

v es la velocidad de combustiéon, en mm/s;
d es la longitud horizontal de la probeta, en milimetros;
t es el tiempo de extincion del fuego, en segundos.

A partir del célculo de estas velocidades, se reporté el promedio de las mismas.
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e Resiliencia por bola rebotante

En el ensayo de resiliencia se emplearon 3 probetas con dimensiones similares al ensayo de
densidad aparente. Para llevar a cabo el ensayo, se utilizé el equipo HD-F754, disefiado
especificamente para determinar la resiliencia. El procedimiento del ensayo consistié en dejar
caer una esfera metélica desde una altura de 500 mm sobre la superficie de la espuma. La esfera
rebotd y alcanz6 una altura determinada, la cual fue detectada por un sensor. Este valor se
expres6 como un porcentaje en relacion a la altura inicial de la caida. Para cada probeta, se
realizaron 3 mediciones de rebote y se obtuvo la mediana de dichos valores. Posteriormente, se
calculé la mediana global utilizando las 3 medianas obtenidas, lo cual representa la resiliencia de
la espuma. De esta manera, el resultado final del ensayo de resiliencia es la mediana global, que

proporciona una medida representativa de la capacidad de rebote de la espuma.
e Resistencia a la traccion y alargamiento de rotura

En esta etapa del proceso, se utilizd la misma probeta para realizar dos tipos de ensayos. Las
dimensiones de la probeta se establecen en la norma NTE INEN-ISO 1798, donde se especifica
el uso de la probeta tipo 1A, representada en la Figura 4. Segun la norma, el espesor de la
probeta debe estar comprendido entre 10 mm y 15 mm. Para asegurar que las probetas
cumplieran con las dimensiones requeridas por la norma, se utilizé un troquel neumatico. Este
dispositivo garantiza que se obtengan probetas con las dimensiones precisas establecidas por la

norma.

Figura 4

Dimensiones de la probeta tipo 1A
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Ademas, se aplicaron limites de longitud de referencia a las probetas. Estos limites consisten en
una distancia de 20 mm hacia la izquierda y hacia la derecha, a partir del punto central de la
probeta. Si la rotura de la probeta se produjo dentro de estos limites de referencia, se considero
gue el ensayo era valido. Sin embargo, si la rotura fue fuera de estos limites, el ensayo se debid

repetir hasta 3 veces en algunos casos.

Se us6 la ecuacion 3 para obtener la resistencia a la traccion, cuya informacion fue otorgada por
el equipo.
RT = (F/A) » 1000 (ecuacion 3)
Donde:
RT es resistencia a la traccién, en kilopascales;

F es fuerza maxima, en newtons;

A es &rea transversal inicial promedio, en milimetros cuadrados.

Mientras que, para los calculos del alargamiento a la rotura se utilizé la ecuacion 4.

E, = (L — Lo/Lo) = 100 (ecuacién 4)

Donde:

E}, es alargamiento antes de la rotura, %;
L es la longitud de referencia a la rotura, en milimetros;

Lo es la longitud de referencia inicial, en milimetros.

2.2.6. Prueba a nivel de produccién industrial

De acuerdo con los resultados obtenidos en la fase experimental se procedi6é a seleccionar el
experimento que exhibié una mejora en las propiedades en comparacion con la formula original.
Esta formulacion seleccionada se llevé a cabo a nivel industrial con el propdésito de verificar los
resultados obtenidos a nivel de laboratorio, cuyo formato se presenta en la Tabla 8. Se espera
gue esta eleccion no solo conlleve una reduccion en los defectos, sino también genere un impacto

positivo en el aspecto econémico para la empresa.

Tabla 8
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Formato de reporte para la prueba industrial

Experimento Densidad Resiliencia DurezaB Res. Traccion Elongacion Inflamabilidad
(kg/m?3) (%) (65 %) (kPa) (%) (mm/s)
LAB o o o o o o
IND _ _ _ _ _ —
% Cambio

Nota: “LAB” hace referencia a las propiedades obtenidas a escala laboratorio y “IND” a las
obtenidas a escala industrial. El porcentaje de cambio de la propiedad se va a determinar
mediante la férmula |L; — I;/L;| * 100.

Los criterios utilizados para seleccionar la formula de la espuma se basaron en buscar mejoras
significativas en las propiedades fisico-mecanicas, manteniendo una densidad y dureza cercana
a la original debido a consideraciones econémicas. Se buscé aumentar la resiliencia para lograr
una mayor durabilidad de la espuma, de igual forma, se buscé aumentar la resistencia a la
traccion y el porcentaje de elongacion para resistir las acciones mecdanicas durante los procesos
de corte, transporte, manufactura y su uso posterior. Ademas, se buscé disminuir la velocidad de

combustion para proporcionar una mayor seguridad en caso de incendios.
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3. Resultados y discusiones

3.1. Levantamiento de informacion

3.1.1. Manipulacién de reactivos

La trazabilidad de los reactivos comienza con la recepcion de los suministros provenientes de
distintos proveedores y en diferentes fechas, donde un grupo de tres personas se encarga
regularmente de descargar estos reactivos en los tanques de almacenamiento correspondientes.
De la misma forma, se ha observado que los contenedores de TDI sellados quedan expuestos a
la intemperie durante varias horas en cada descarga antes de ser trasladados a la bodega,
aunque esto no supone un problema. Asimismo, el poliol llega en bolsas de plastico dispuestos
a lo largo del contenedor, cuya recepcion se realiza a través de una manguera hacia los silos y
depdsitos, que son destinados al almacenamiento de este reactivo.

Cabe recalcar que no se realiza ningun control de calidad a ningln reactivo en ninguna fase del
proceso. La recepcion y presentacion de los reactivos se puede observar en el Anexo A.
Durante la recepcion y almacenamiento, el poliol representa un posible desafio. Este reactivo se
descarga directamente en tanques plasticos de aproximadamente 1000 L con la asistencia de
dos trabajadores encargados de la recepcion. En particular, la forma de recepcién de este
reactivo plantea un inconveniente debido a que el poliol es un compuesto higroscépico, lo que
significa que tienen una alta afinidad por absorber la humedad del ambiente circundante. Como
resultado, el contenido de agua del reactivo puede variar segun las condiciones ambientales del
dia de recepcion. Esta pequefia variacion puede generar problemas, ya que puede afectar las
formulaciones en términos de la cantidad de agua requerida para cada formulacion.

En relacion a la manipulacién de los reactivos, a excepcion del poliol y TDI, se encontré que los
mismos operarios, el operario principal y el auxiliar, manipularon y dosificaron todos los reactivos
en los 34 lotes producidos en el periodo establecido para el estudio. Es importante destacar que
los reactivos se transfirieron directamente al mezclador desde los contenedores a través de un
sistema de bombeo, lo que limitd su manipulacion.

La instrumentacion utlizada para la dosificacion fue rudimentaria, empleando vasos de
polipropileno y recipientes metélicos comunes sin graduacion para contener, pesar y dosificar los
catalizadores, surfactantes, agentes soplantes y otros compuestos. La balanza analitica estaba
impregnada de impurezas, pero contaba con certificado de calibracion actualizada. Ademas, se
ha constatado que en el area de produccion se dispone de la instrumentacion necesaria para la

produccion de PUF, aunque seria beneficioso contar con un laboratorio de calidad que esté
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adecuadamente equipado para garantizar una formulacién idénea. En este laboratorio, se
podrian llevar a cabo andlisis de propiedades reoldgicas, pardmetros ambientales,
concentracion, y otros factores de los reactivos, lo que contribuiria a mejorar ain mas la calidad
del proceso y del producto final.

Segun los resultados obtenidos en esta fase, se evidencié la necesidad de adaptar una
certificacion 1SO 9001:2015, estandar internacional para sistemas de gestion de calidad, dado
gue establece principios clave para el analisis de la calidad de las materias primas en el proceso
de produccién de PUF. A través del establecimiento de un sistema de control de calidad efectivo,
se puede garantizar que las materias primas cumplan con los requisitos especificados. Ademas,
la norma promueve la mejora continua en todos los aspectos del proceso, y enfatiza la
importancia de establecer y mantener relaciones mutuamente beneficiosas con los proveedores.
Mancheno M. (2010) presenta en su investigacion, los principales problemas que se presentan
durante la produccién de espumas PUF, donde se destacan los errores en la formulacién, error
en el pesado de componentes, variacion en la temperatura de los componentes, variacion de la
temperatura ambiente, contaminacion de la materia prima y mezcla ineficiente de los
componentes, que a su vez, estan relacionados con los problemas que se presentaron durante

la fase del levantamiento de informacion de esta investigacion.

3.1.2. Manejo de formulaciones

Durante la produccién de espumas PUF de densidad 10 kg/m? en la linea de cajon, se identifico
gue se utilizaron ocho férmulas diferentes en los 34 lotes analizados. Estas férmulas presentaron
cambios, que se mantuvieron en la siguiente formula junto con las modificaciones adicionales
realizadas en cada nuevo lote. En la Tabla 9 se detallan los cambios realizados en las férmulas
a lo largo de los lotes de produccion.

Tabla 9

Cambios realizados en la formula durante los 34 lotes

Férmula Lotes producidos Cambio realizado
1 1 Lote 1 de estudio: sin cambios que reportar
2 2a4 Disminuye AM, OE y aumenta Sl
3 5a9 Aumenta OE
4 10 Aumenta OE
5 11 Aumenta OE
6 12a16 Disminuye Agua
7 17a22 Disminuye OE
8 23a34 Disminuye OE

Nota: El registro de las modificaciones de las férmulas se puede ver en el Anexo B.
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Ademas, se observl que, en tres lotes, especificamente en el lote 19, 21 y 22; no ocurrié un
adecuado proceso de polimerizacién dado que la altura final del bloque fue méas baja de lo normal.
Los reactivos que sufrieron las modificaciones mas significativas fueron el AM, OE y agua, siendo
esta Ultima en mayor proporcion que los dos catalizadores.

En un estudio previo de Quintero etal.,, (2007) y Mancheno M. (2010), sefialan que las
formulaciones deben desarrollarse teniendo en cuenta las condiciones ambientales, como la
presién atmosférica, la temperatura y la humedad, y deben utilizarse de acuerdo con estos
pardmetros durante la produccion. Sin embargo, también indicaron que los métodos de aplicacién
y cualquier cambio en el procedimiento pueden tener un impacto significativo en el producto final.
En consonancia con los autores, se requiere el establecimiento y la estandarizacién de las
férmulas de las espumas PU en funcién de la temperatura y humedad ademas el desarrollo y
ejecucion de procedimientos operativos estandar (POE) con la finalidad de obtener un producto

con propiedades y caracteristicas definidas independientemente del lote.

3.1.3. Control de reacciones

Durante la produccién de espumas PUF en la linea de cajon, se observé la ausencia de
instrumentos de medicion para evaluar las condiciones ambientales del entorno. El Unico método
utilizado para contrarrestar el impacto de las condiciones ambientales, basado en el conocimiento
empirico de los operarios, consistia en ajustar la dosificacion de ciertos reactivos. Sin embargo,
mediante el uso de un higrobmetro/termémetro portatil, fue posible medir las condiciones
ambientales en el lugar de produccion de cada uno de los 34 lotes. Las mediciones
correspondientes a cada lote se representan graficamente en la Figura 5. Ademas, se determiné
el tiempo de reaccion de cada lote, un parametro critico que influye en el control y la velocidad
de las reacciones quimicas. Es importante destacar que, debido a limitaciones de tiempo y costos
asociados a la empresa, no fue posible evaluar las propiedades fisico-mecéanicas de cada lote
de manera exhaustiva. Esto se debe a la necesidad de evitar el desperdicio de una cantidad

significativa de producto final.
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Figura 5

Mediciones de la humedad relativa y la temperatura ambiente dentro del area de produccién de
la linea discontinua
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Durante el periodo analizado, la Figura 5 muestra la tendencia de la humedad relativa y la
temperatura ambiente, revelando una estabilidad entre los 16 y 20 °C de temperatura y entre 50
y 70% de humedad. Sin embargo, es importante destacar que el periodo de estudio no fue lo
suficientemente largo, lo que posiblemente afecta la comprensién completa de los factores
ambientales.

Es importante destacar que la produccién de PUF genera una considerable cantidad de gases a
alta temperatura. Este calor se emite al entorno, lo que puede aumentar la temperatura y alterar
la humedad del ambiente. Sin embargo, existe un sistema de extraccion de gases en el area de

produccion el mismo que ayuda a mantener las condiciones del entorno estables.

Segun Brydson, (1999) en su libro "Plastic Materials", la temperatura de reaccion en el PU esta
influenciada por el tipo, calidad y cantidad de los reactivos, principalmente los monémeros y

catalizadores. Esta temperatura determina, segun el caso, la necesidad de seleccionar
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atmosferas saturadas de gases inertes, como N2, ya que en algunos casos puede superar los
200°C y dar lugar a la formacion de compuestos indeseables (p. 783-784).

Los estudios realizados por Nofar etal., (2019) y Wang et al., (2019) concluyen que es
recomendable mantener una atmésfera con temperatura y humedad controladas para obtener
propiedades mecéanicas consistentes en el producto final. Ademas, sugieren que es posible
producir las espumas en atmdsferas saturadas de gases inertes con el objetivo de optimizar la
microestructura de las celdas.

La Figura 6 y Figura 7, presentan graficas de la evaluacion de las condiciones ambientales, como
la temperatura y humedad ambiental en la planta de produccion, la cual se relacionan
principalmente con el tiempo de reaccion, que es un pardmetro esencial para verificar la

influencia de estos factores ambientales, asi como también, por su facilidad de medida.

Figura 6

Tendencia del tiempo de reaccion y humedad relativa del ambiente en cada lote producido

180 70
160 60
0 50 ~
‘g 140 %
— >
Q =
g 40 5
Q @
120 =
° 30 8
g :
£ 100 5
- 20 T
60 0
1 4 7 10 13 16 19 22 25 28 31 34
Lote

De acuerdo a la Figura 6, se pudo verificar que en la mayoria de lotes existe una relacion directa
entre el tiempo de reaccion y la humedad relativa, es decir, si la humedad relativa aumenta,

entonces también aumenta el tiempo de reaccidn. Esto se puede verificar en los primeros lotes
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de produccién, del primero al décimo lote, donde el rango de variacién de la humedad relativa va
desde 50 a 65 %, lo que provoca una variacion de 80 a 110 s en el tiempo de reaccion,
aproximadamente, lo que supone una gran variacion. A partir de estos lotes, el rango de variacion
es baja, y a su vez, también existen lotes donde se presentd una relacion inversa entre estas
variables analizadas, por lo que es muy dificil determinar la verdadera relacion entre estos
factores.

Figura 7

Tendencia del tiempo de reaccién en relacion a la humedad relativa del ambiente
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De acuerdo a la Figura 7, se pudo observar que existe una relacion inversa entre la temperatura
ambiental con el tiempo de reaccién, cuya relacion puede verificarse principalmente en los
primeros lotes de produccion, que van del primero al décimo lote de produccion, donde existe un
claro descenso de temperatura ambiente de 23 a 18 °C, y se promueve el aumento del tiempo
de reaccion de 80 a 110 s, aproximadamente. A partir de estos lotes, la variacion es relativamente

baja, lo cual esta relacionado con los resultados obtenidos al analizar la Figura 6.

De manera general, al analizar las variaciones de tiempo de reaccion con las condiciones

ambientales, se identificd que la variacion del tiempo de reaccién es relativamente baja en la
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mayoria de lotes, aunque existen lotes donde presentan grandes variaciones, principalmente en
los lotes iniciales, que pueden estar asociados a que en estos primeros lotes es donde se produjo
la variacién de algunos reactivos, como la disminuciéon de 1 g del catalizador aminico, que
corresponde a una variacion de 2.7 % en relacion a la formulacion estandar; aumento y
disminucion en 1 g del catalizador organometalico, variacion del 1 %; disminucion en 5 g de
silicona, variacién del 1 %; y nula variacion en la cantidad de agua. Y posterior a estos lotes, no
se produjo variacién en el catalizador aminico ni silicona, solo la disminucién de 1 g de catalizador

organometalico, variacion de 1 %; y disminucion de 5 g de agua, variacion del 0.3 %.

Entonces a partir de esto, se puede suponer que no existe una gran influencia de las condiciones
ambientales durante el proceso de produccion, ya que estas variaciones pueden haber sido
reducidas por el manejo de formulaciones y control de las reacciones efectuadas por el
encargado de produccién en los diferentes lotes debido a su percepcién de las condiciones
ambientales del area de produccién, por lo que se puede destacar que el manejo de
formulaciones resulta efectivo en cuanto a mantener el tiempo de reaccién sin mucha variacion,
sin embargo, no se considera la variacion que pueden existir en las propiedades fisico-mecanicas

ni la presencia de imperfecciones en el producto final.

Sin embargo, en el estudio de Zammarano M et al. (2012) en sus diferentes experimentos realiza
un ajuste de la formulacién debido a la temperatura ambiental relativamente baja, aunque no
presenta en su estudio ningun seguimiento a los valores de las condiciones ambientales. Estos
ajustes los realiza rutinariamente durante la fabricacion de las espumas flexibles de poliuretano
para compensar las variaciones morfoldgicas causadas por las condiciones climaticas, y disponer

productos con especificaciones consistentes durante todo el tiempo.

También, hay que destacar que, a nivel experimental los tiempos de reaccién de los
experimentos son muy importantes para el estudio de modelos teéricos cinéticos, los cuales se
basan en la determinacion de las variaciones de las temperaturas de polimerizacién con respecto
al tiempo, asi como también la variacion del porcentaje de conversion. A partir de esto, se pueden
determinar parametros cinéticos de la reaccion de polimerizacion entre los grupos hidroxilo del
poliol y los grupos isocianato, y la reaccion de los grupos isocianato con el agua. En el estudio
de Van Thuyne & Zeegers (1978) se desarroll6 correlaciones entre las propiedades fisicas de la
espumay las medidas basicas, como altura de la espuma, temperatura y la presion de la espuma,
donde se demostré que la velocidad de reaccion afecta directamente en el proceso de formacion

de espumay las propiedades fisicas de las espumas. Asimismo, Rojas et al. (1982) en su estudio

Bryan Joel Reinoso Galora — Michael Rene Reyes Armijos



UCUENCA o

presenta un modelo para predecir la extension del tiempo de reaccién y de crecimiento de la
espuma, y también, para predecir la cantidad de agente de soplado necesario para obtener una
espuma de determinada densidad, a partir de datos de temperatura frente al tiempo. Por ende,
se puede considerar como un pardmetro importante al tiempo de reaccién para relacionar con
las diferentes variables presentes durante el proceso de produccién, asi como también, en las

propiedades del producto final.

3.1.4. Anélisis quimico de poliol e Isocianato

Al analizar los reactivos principales en la produccién de los PUF, cuyos resultados se presentaron
en la Tabla 10, donde se presenta el indice de hidroxilo expresado en mg KOH/g y porcentaje de
humedad para el poliol, mientras que, para el TDI, se determiné el contenido de NCO expresado
en porcentaje.

Tabla 10

Parametros quimicos analizados en los monémeros

Criterio Poliol TDI
Contenido de grupo funcional 55,54 mg KOH/g 44,18%
Humedad 0,07% -

Con respecto al andlisis de calidad del poliol, la cantidad de hidroxilos en mg KOH/g determinada
en la muestra, su valor se encuentra dentro del rango establecido de la ficha técnica. Ademas,
este valor se encuentra dentro del rango dispuesto en el contenido teérico para los PUF, cuyo
valor va desde 28 mg KOH/g hasta 160 mg KOH/g.

En su estudio, Cztonka et al., (2020) llev6 a cabo la sintesis de poliuretano rigido (PUR) utilizando
biopolimeros con indices de hidroxilo significativamente mas altos que los utilizados en las
espumas flexibles, alcanzando valores alrededor de 250 mg KOH/g. Por otro lado, Polaczek
et al., (2022) utilizé biopolimeros con diferentes indices de hidroxilo, aproximadamente 200 mg
KOH/g, para producir espumas de PU de celda abierta con bajas densidades, y destaco que este
indice, junto con la funcionalidad, viscosidad, peso molecular y estructura quimica del poliol, tiene

un impacto importante en las propiedades de las espumas de PU (Simén et al., 2014).

Prociak et al., (2016) informa sobre la influencia del contenido de NCO en la generacion de

segmentos blandos y duros durante la polimerizacion que modifican las propiedades de
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resiliencia y resistencia a la compresién sin embargo destaca que un contenido alto de NCO
puede elevar significativamente la temperatura de polimerizacion corriendo el riesgo de

autoignicion.

Por otro lado, el Comité de Analisis de Materias Primas de Poliuretano (PURMAC) del American
Plastic Counsil, durante la evaluacién de métodos para la determinacion del contenido de NCO
en isocianatos aromaticos, recalcando la enorme importancia que tiene este parametro en la
industria del PU, encontré que el TDI 80/20 contiene un 48,30% de NCO. Es importante
mencionar que no se ha encontrado suficiente informacion actualizada que indique claramente
la influencia de este parametro en el producto final, asi como las principales causas de variacion
en el contenido de NCO (PURMAC, 1991).

Especificamente, la utilizacién de un poliol con un indice de hidroxilo de 55,54 mg KOH/g resulta
apropiada para alcanzar las propiedades deseadas en la espuma de 10 kg/m3, tales como baja
densidad, estructura de celdas abiertas, flexibilidad y una adecuada resistencia mecanica. En
cuanto al TDI, se obtuvo un contenido de NCO del 44,18%, el mismo no se pudo verificar
mediante la ficha técnica debido a su ausencia. Sin embargo, se deberia considerar este valor
para futuras evaluaciones y como parametro de calidad del reactivo.

En cuanto a la relacion de NCO/OH, el valor determinado se encuentra dentro del rango
establecido en la literatura de 0.8 a 1.5, cabe recalcar que los célculos y resultados

correspondientes no se presentan para evitar comprometer el secreto empresarial.

3.2. Evaluacion de las propiedades mecénicas

Con el fin de determinar la influencia de los factores sobre las propiedades fisico-mecanicas, se
realiz6 un analisis de varianza ANOVA para investigar como los factores seleccionados, que son
catalizador aminico, catalizador organometélico y silicona, influyen en las propiedades de las
PUF, y a partir de esto, determinar si existen diferencias significativas en las propiedades cuando

se varian dichos factores.
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Tabla 11

Resumen de resultados de las pruebas fisico-mecéanicas realizadas

Experimento Prueba Densidad Resiliencia Dureza Res. Elongacién Comp.
(kg/m?) (%) B-65 % Traccion (%) al

(N) (kPa) fuego

(mm/s)
AMOE SI(A) P1 11,53 30,25 144 51,07 71,98 3,55
AM+OE+SI+ P2 11,57 25,49 241 51,22 60,26 3,37
AM-OE-SI- P3 10,62 20,90 230 48,43 55,58 3,18
AM+OE-SI- P4 12,30 31,04 210 46,23 47,05 3,52
AM-OE+SI- P5 10,69 27,66 171 54,12 82,74 3,45
AM+OE+SI- P6 11,71 24,96 155 49,15 56,87 3,18
AM-OE-SI+ P7 10,53 28,02 156 49,06 61,18 3,31
AM+OE-SI+ P8 12,18 30,67 155 49,62 59,59 3,80
AM-OE+SI+ P9 10,75 28,70 215 52,81 76,73 3,43

Nota: (A) Experimento que corresponde con la formula utilizada en la empresa.

En la Tabla 11 se presentan los experimentos realizados junto con las propiedades que fueron

determinadas en laboratorio de calidad de la empresa.

Existen numerosos tipos y clasificaciones de defectos que pueden ocurrir y afectar al PUF, en la
Tabla 12 se describen las caracteristicas que se pudo determinar mediante una inspeccion visual

de las espumas obtenidas de los diferentes experimentos.
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Tabla 12

Observaciones realizadas a las espumas del disefio experimental

Experimento Prueba Celdas Apariencia
AMOESI(A) P1 Abiertas Suave, sin rugosidades
AM+OE+SI+ P2 Cerradas Regular

AM-OE-SI- P3 Abiertas con una fraccion de Suave, sin rugosidades

celdas cerradas

AM+QE-SI- P4 Totalmente cerrada Aspera, con rugosidades

AM-OE+SI- P5 Abiertas Suave, sin rugosidades

AM+OE+SI- P6 Cerrada con una fraccion de celdas Con rugosidades

abiertas

AM-OE-SI+ P7 Cerradas Suave, sin rugosidades, muy
buena

AM+QOE-SI+ P8 Abiertas Suave, sin rugosidades

AM-OE+SI+ P9 Cerradas y Abiertas Rugosa, aspera, con
burbujas

Las espumas de PU pueden presentar celdas abiertas o cerradas. Sin embargo, no es
aconsejable que una espuma flexible de baja densidad tenga celdas cerradas, ya que esto podria
provocar contraccion y defectos en la estructura celular de la espuma (Polaczek et al., 2022).

En el trabajo realizado por Abdul-Rani, (2006) se examina la textura de la superficie de las
espumas de PU, y se identifican varias causas que pueden dar lugar a dicha textura. Entre ellas
se encuentran la microestructura del material, la accion de la herramienta de corte utilizada
durante el proceso de fabricacion y la deformacion debida a los patrones de tensién presentes

en el material.

Uno de los hallazgos destacados por Abdul-Rani fue que un gradiente de temperaturas en el
molde durante el proceso de reaccion puede tener un impacto significativo en la generacion de
burbujas de gas dentro de la espuma de PU. Estas burbujas de gas pueden formarse de manera

desigual en la estructura, lo que a su vez puede resultar en superficies rugosas y gradientes de
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densidad y propiedades diferenciadas en toda la espuma. De igual forma, si el calor es liberado
de forma inapropiada puede generar grietas (Li et al., 2022)

De acuerdo con los resultados, se observa que cuando el factor AM se encuentra en niveles
bajos, la espuma producida carece de rugosidades. Esto se atribuye al papel del catalizador
aminico en la generacién de burbujas y la liberacién de calor, lo que incrementa la presencia de
gradientes al aumentar su concentracion. Para los experimentos P9 y P8, sus rugosidades se
podrian atribuir a la interaccion sinérgica de los tres factores, sin embargo, no se descartan otros

factores.

En experimentos con celdas cerradas, se utilizd un nivel alto de silicona. Sin embargo, debido a
la baja presencia de amina, no se gener6 la cantidad adecuada de burbujas para producir la
presion de gas necesaria para romper las celdas. Esta falta de presién de gas podria explicar la
formacion de rugosidades en dichos experimentos. Cabe recalcar que los resultados de esta
seccion se obtuvieron mediante observacion y, para determinar la estructura celular, se requerira
el uso de métodos como el microscopio electronico de barrido (SEM) y de modelacion 3D con

laser para analizar la textura de la espuma.
3.3. Analisis estadistico

3.3.1. Estadistica descriptiva

En la Tabla 12 se presentd el analisis descriptivo de los resultados obtenidos al evaluar las
propiedades fisico-mecanicas de cada experimento, donde se destacan los valores minimos y
maximos, rango de variacion, promedio y la desviacion estandar. El promedio y desviacion
estandar para la densidad son 11.32 y 0.69; para la resiliencia son 27.52 y 3.28; para la dureza
son 186.33 y 37.40; para la resistencia a la traccién son 50.19 y 2.39; para el porcentaje de
elongacién son 63.55 y 11.32; y para el comportamiento al fuego son 3.42 y 0.20,
respectivamente. A partir de esto se identifico las propiedades con mayor desviacién estandar,
gue son: Dureza B, elongacion y resiliencia; lo que nos indica que existe una alta variacion o
dispersiéon con respecto a la media de todos los resultados de cada propiedad, ademas, se
verificd que es debido por la alta diferencia existente entre el valor maximo y valor minimo de la
propiedad, la cual se presenta como el rango de variacion, donde para las propiedades descritas
anteriormente, se presenté los valores de 97 N, 35.69 % y.10,14 kPa, respectivamente. Sin
embargo, hay que tener en cuenta que la variacion o dispersion encontrada en los resultados de

estas propiedades no siempre significa que los factores seleccionados del disefio experimental
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provocan una diferencia significativa. En la Tabla 13 se presenta un resumen de la estadistica

descriptiva de los experimentos.

Tabla 13

Estadistica descriptiva de los experimentos

Criterio Densidad Resiliencia Dureza B Res. Elongacion Comp. al
(kg/m?3) (%) -65 % (N) Traccion (%) fuego
(kPa) (mm/s)
Maximo 12,30 31,04 241,00 54,12 82,74 3,80
Minimo 10,53 20,90 144,00 46,23 47,05 3,18
Rango 1,77 10,14 97,00 7,89 35,69 0,62
Promedio 11,32 27,52 186,33 50,19 63,55 3,42
Desviacion 0,69 3,28 37,40 2,39 11,32 0,20

estandar

3.3.2. Anédlisis de varianza (ANOVA)

En esta parte del estudio, se reporta los resultados respectivos del andlisis de varianza (ANOVA)

para la densidad, resistencia a la traccién, porcentaje de elongaciéon y comportamiento al fuego, que

son las propiedades fisico-mecanicas en las que se encontré efectos significativos. En cuanto, a las

demas propiedades, se reporta su analisis de varianza en anexos.

En la Tabla 14 se presenta el analisis de varianza (ANOVA) para la densidad, donde se verificé la

existencia de un factor que influye de manera significativa en esta propiedad, que es el catalizador

aminico debido a que presenté un valor de p-Value <0.05. Asimismo, eso se comprobé mediante la

interpretacion de la Figura 8, donde el catalizador aminico sobrepasa la marca de referencia de los

efectos estandarizados, por lo que se consider6 estadisticamente significativo, ademas, al presentar

un valor positivo, la variacion de este factor aumenta la respuesta, es decir, la densidad.
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Tabla 14

Analisis de varianza (ANOVA) de la densidad

Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p

AM 1 3,34111  3,34111 924,88 0,021*
OE 1 010351 0,10351 28,65 0,118
Sl 1 001051 0,01051 291 0,338
AM*OE 1 0,27751 0,27751 76,82 0,072
AM*SI 1 0,00661 0,00661 1,83 0,405

OE*SI 1 0,00211 0,00211 0,58 0,584

Error 1 0,00361 0,00361

\‘

Total 3,74499

Figura 8

Diagrama de Pareto estandarizada para la densidad.
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Este resultado concuerda con el estudio de Wright et al. (2022), en el cual se presentd un disefio

experimental teniendo como factor del estudio al catalizador aminico en las experimentaciones, en
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un rango de 0 a 2.1 pphp (partes por 100 partes de poliol), obteniendo como resultado un incremento
de forma lineal de la altura normalizada, que es un pardmetro donde se divide la altura maxima
alcanzada con respecto a la masa de la espuma, asimismo, el tiempo méaximo para alcanzar la
altura maxima decrece de forma exponencial con el aumento del catalizador aminico. A partir de
esta premisa, los cambios que se presentaron de la altura normalizada indican la influencia del
catalizador aminico en las propiedades fisicas de las espumas flexibles de poliuretano,

particularmente en la densidad de la espuma.

De igual forma, Suzuki & Takahashi, (2011) obtuvo resultados semejantes a los expuestos en la
comparacion de dos catalizadores aminicos, que son TEDA (L33) y RTEDA, disueltas con
dipropilenglicol al 33% en distintos niveles. Se encontr6 que el catalizador aminico TEDA L33, con
una alta capacidad catalitica de gelificado, produjo una disminucién en la densidad del producto
final a medida que aumentaba la concentracion. Por otro lado, para el catalizador RTEDA, que
mostraba menor reactividad, se observé un aumento de 0.2 kg/m? en la densidad de la espuma al
aumentar la concentracion del catalizador del 0.15% a 0.20%.

Gattuso et al., (1990), informaron que el aumento en la cantidad de catalizador aminico en la
formulacion de poliuretano resultaba en un incremento en la formacién de enlaces urea, lo que a su
vez aumentaba el contenido de segmento rigido en el polimero. Segun los resultados obtenidos, se
pudo observar que, a pesar de una ligera disminucion en la densidad debido a la presencia de la
amina, se producia una mejora en propiedades como la resistencia a la traccién y al desgarre. Sin

embargo, también se not6 una reduccion en el porcentaje de elongacion.

En la Tabla 15 se presenta el andlisis de varianza (ANOVA) para la resistencia a la traccion, donde
se verifica la existencia de dos factores que influyen de manera significativa en esta propiedad, que
es el catalizador aminico y el catalizador organometalico, porque presentan un valor de p-Value
<0.05. Asimismo, esta premisa se comprueba mediante la interpretacion de Figura 9, donde el
catalizador organometalico sobrepasa la linea de referencia de los efectos estandarizados con una
gran diferencia, y a su vez, presenta un valor positivo, por lo que su variacion aumenta la resistencia
a la traccion. Mientras que el catalizador aminico sobrepasa la marca de referencia con una minima
diferencia, sin embargo, también es un factor estadisticamente significativo, pero este presenta un

valor negativo, por lo que su variacién disminuye la resistencia a la traccion.
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Tabla 15

Analisis de varianza (ANOVA) de la resistencia a la traccion

Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p

AM 8,405 8,405 174,92 0,048*

OE 24,3602 24,3602 506,98 0,028*

Sl 2,8561 2,8561 59,44 0,082

AM*OE 3,0258 3,0258 62,97 0,080

OE*SI 1,3285 1,3285 27,65 0,120

Error

1
1
1
1
AM*SI 14,7124 4,7124 98,07 0,064
1
1 0,048 0,048
7

Total 44,736

Figura 9

Diagrama de Pareto estandarizada para la resistencia a la traccion.
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Cabe recalcar que niveles bajos de catalizador aminico significd una disminucién en la densidad y
por ende una disminucion en la resistencia a la traccion, por lo que se ajustaria a la bibliografia. En
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diferentes investigaciones se ha analizado como los catalizadores de amina y organometélico
afectan las propiedades de las espumas de PU. Por ejemplo, Luo et al., (2018) estudiaron el efecto
de la trietanolamina y encontraron que cuando se aumenta la cantidad de este catalizador mejoraba
la resistencia a la traccion y al desgarro de las espumas, posiblemente debido a un engrosamiento
de las paredes celulares. Sin embargo, se observé que la elongacién antes de la ruptura disminuia,
ya gue esto resultaba en una mayor densidad de reticulacién en la espuma, limitando la flexibilidad
de sus cadenas y reduciendo su capacidad de estiramiento. Mendelsohn et al., (1965) informaron
resultados similares en su estudio, donde un aumento en el contenido de Octoacto de Estafio
también resulté en una mayor densidad en las espumas y, como resultado, en una mejor resistencia
a la traccion. Por otro lado, (Dhaliwal et al., 2019) examinaron las propiedades de las espumas de
poliuretano utilizando un poliol de soya y ajustando la cantidad de agente soplante y catalizador
organometalico. Descubrieron que al aumentar el tamafio de las celdas de espuma mediante una
mayor cantidad de agente soplante y una menor cantidad de catalizador organometalico, disminuia

la resistencia a la traccién de las espumas.

Enla Tabla 16 se presenta el analisis de varianza (ANOVA) para el porcentaje de elongacién, donde
se verifica la existencia de tres factores que influyen de manera significativa en esta propiedad, que
son el catalizador organometalico, catalizado aminico y la interaccion de estos dos factores, porque
presentan un valor de p-Value <0.05. Asimismo, esta premisa se comprueba mediante la
interpretacion de la Figura 10, donde el catalizador organometélico sobrepasa la linea de referencia
de los efectos estandarizados con una gran diferencia, y a su vez, presenta un valor positivo, por lo
gue su variacion aumenta el porcentaje de elongacion. También, el catalizador aminico sobrepasa
la linea de referencia con la misma diferencia que el factor descrito anteriormente, por lo que el
efecto de su variacién si genera un gran cambio en la respuesta final, asimismo, presenta un valor
negativo, por lo que su variacion disminuye la propiedad en cuestién. Y, por ultimo, la interaccion
entre los factores significativos descritos anteriormente, sobrepasa con una minima diferencia la
linea de referencia, por lo que se puede intuir que como los dos factores descritos son
estadisticamente significativos, entonces su interaccion también sera significativa, y presenta un

valor negativo, por lo que la variacion de esta interaccion disminuye la propiedad.

Esta propiedad estd intimamente relacionada con el porcentaje de elongaciébn porque son
propiedades que dependen directamente del grado de entrecruzamiento, esto se puede verificar
mediante la correlacion de Pearson entre las propiedades con un valor de 0.95, lo que representa

una correlacion fuerte entre las propiedades. Debido a esto, se verifica que los mismos factores que
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afectan a la resistencia a la traccion, también afectan al porcentaje de elongacion, con la adicion de

la interaccion de estos dos factores.

Tabla 16

Andlisis de varianza (ANOVA) del porcentaje de elongacion

Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p

AM 344,006 344,006 454,76 0,030*

OE 353,78 353,78 467,68 0,029*

Sl 30,109 30,109 39,8 0,100

AM*OE 129,766 129,766 171,55 0,049*

OE*SI 53,872 53,872 71,22 0,075

Error

1
1
1
1
AM*SI 1 33,374 33,374 44,12 0,095
1
1 0,756 0,756
7

Total 945,664

Figura 10

Diagrama de Pareto estandarizada para el porcentaje de elongacion.
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La resistencia a la traccion esta estrechamente relacionada con el porcentaje de elongacién, como
se explicé anteriormente. Esto se debe a que un aumento en la densidad mejora la resistencia a la
traccion debido a la presencia de una mayor cantidad de segmentos rigidos, entre otros factores,
gue limitan la capacidad de estiramiento del producto. Por ejemplo, el estudio realizado por
(Mendelsohn et al., 1965), se investigd el impacto del octoato de estafio en las propiedades fisicas
de las espumas de poliuretano. En este caso, se observo que un aumento en la cantidad de este
catalizador aceleraba la reaccién quimica, lo que resultaba en la formacion de celdas cerradas mas
pequefias que atrapaban el gas generado. Esto, a su vez, mejoraba significativamente la densidad,
asi como la resistencia a la compresion y a la tensién. Sin embargo, este aumento en la densidad

también implicaba una reduccion en el porcentaje de elongacion del material.

Del mismo modo, en el estudio realizado por Mazo P. & Rios L. (2009), se investigé la densidad y
la resistencia a la traccion en funcion de las variaciones en la cantidad de agua, el catalizador
aminico y el catalizador organometalico, todos ellos mantenidos en un cambio constante de 0.5 g
en tres experimentos. En la primera experimentacion, se obtuvo un valor de resistencia a la traccion
del 91.5%, mientras que, en la segunda experimentacion, este valor disminuyé a 82.6%. Sin
embargo, en la tercera experimentacion, se registr6 un aumento en la resistencia a la traccion,
alcanzando un valor del 85.6%. Estos resultados ponen de manifiesto que el porcentaje de
elongacién no depende Unicamente de un factor aislado, sino de la interaccion de varios elementos,

en este caso, de los catalizadores con el agente soplante.

Enla Tabla 17 se presenta el andlisis de varianza (ANOVA) para el comportamiento al fuego, donde
se verifica la existencia de un factor que influye de manera significativa en esta propiedad, que es
la interaccién entre el catalizador organometalico y el catalizador aminico dado que presenta un
valor de p-Value <0.05. Asimismo, esta premisa se puede comprobar mediante la interpretacion de
la Figura 11, donde la interaccién de estos dos catalizadores sobrepasa la marca de referencia de
los efectos estandarizados con una gran diferencia, y presenta un valor negativo, por lo que su

disminucién aumenta la velocidad de combustion.

Es importante recalcar que no existe informacion suficiente acerca de esta interaccion de
catalizadores con esta propiedad. Lenz et al., (2020) llevaron a cabo un estudio para evaluar el
impacto de la concentracion de catalizadores en la formacion de espumas de poliisocianurato (PIR).
En este caso, se introdujo acetato de potasio en la formulacion con un indice de NCO de 3.2. Los

resultados mostraron que esta adicion de catalizador condujo a una notable mejora en la resistencia
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al fuego de los productos. Esto se debi6 a que el exceso de isocianato, en presencia del catalizador,
dio lugar a la formacion de polisocianurato, un polimero con enlaces mas robustos en comparacion
con los enlaces uretano. Ademas, el aumento en la concentracion de catalizadores resulté en una
mayor densidad y en la formacién de células cerradas en la espuma. Esto limité la disponibilidad de
oxigeno para sostener la propagacion de la llama. También, se observé que el aumento en la
concentracion de catalizadores generd cadenas poliméricas mas largas, lo que redujo la liberaciéon

de productos volatiles inflamables durante la combustion

Cabe recalcar que usar indices de NCO elevados puede afectar las demas propiedades que
caracterizan a una espuma de baja densidad por lo que se debe evaluar la introduccién de aditivos.
Visakh et al., (2019) recopilaron los estudios clave sobre retardantes de llama en poliuretanos en
donde destacaron que para conferir resistencia al fuego a los productos de poliuretano flexible
(PUF), es esencial incorporar agentes retardantes de la llama. Estos agentes pueden incluir

nanomateriales, polielectrolitos y compuestos halogenados, entre otros.

Tabla 17

Andlisis de varianza (ANOVA) del comportamiento al fuego

Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p

AM 1 0,032512 0,032512 104,04 0,062
OE 1 0017112 0,017112 54,76 0,086
Sl 1 0,040612 0,040612 129,96 0,056

AM*OE 1 0,171113 0,171113 547,56 0,027*

AM*SI 1 0,017113 0,017113 54,76 0,086

OE*SI 1 0,006612 0,006612 21,16 0,136
Error 1 0,000312 0,000312

7 0,285387
Total
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Figura 11

Diagrama de Pareto estandarizada para el comportamiento al fuego.
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3.4. Analisis de graficos de superficie

En esta parte del estudio, se presentan graficas de superficie de respuesta para cada propiedad,
en las cudles se encontr6 que los factores escogidos en el disefio experimental presentan
diferencias significativas en las respuestas, debido a la variacion del mismo. En la mayoria de
propiedades se encontrd que el catalizador aminico, catalizador organometalico y su interaccion,
son los principales factores que presentaron diferencias significativas en las propiedades,
entonces mediante esto se determind como la variacion de cada nivel de los catalizadores puede

afectar a la respuesta.

3.4.1. Gréfico de superficie de respuesta para la densidad

En la Figura 12 se presenta el grafico de superficie de respuesta para la densidad, donde se
recuerda que el factor de catalizador aminico provoca una variacion significativa en la respuesta,
sin embargo, la interaccién entre los dos catalizadores esta muy proximo a ser significativa,
segun la Figura 8. Por ende, se grafica la densidad en funcion de estos dos catalizadores, y se
encontré que, al aumentar a 0.6 g de catalizador aminico y disminuir a 1 g el catalizador

organometalico, se obtuvo la densidad mas alta. Sin embargo, el objetivo para esta propiedad es
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mantener su valor segun la especificacion de este tipo de espuma, en este caso, que el valor de
la densidad sea igual 0 méas cercano a 10 kg/m?, sin que este cambio pueda afectar a los costos
asociados a la formulacién estandar.

A partir de esto, se encuentra que al disminuir la cantidad de catalizador aminico a 0.2 gy la
cantidad de catalizador organometélico a 1 g, y manteniendo la cantidad de silicona de la
formulacion estandar, que es 5.6 g, se obtiene la méas baja densidad, con un valor de 10.6, cuyo

valor es muy cercano a la especificacion de este tipo de PUF.

Figura 12

Grafico de superficie de respuesta que representa la relacién entre el catalizador aminico (AM),

el catalizador organometalico (OE) y la densidad de la espuma PU.
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3.4.2. Gréfico de superficie de respuesta para la resistencia a la traccién

En la Figura 13 se presenta el grafico de superficie de respuesta para la resistencia a la traccion,
donde se recuerda que los factores de cantidad catalizador aminico y catalizador organometalico,
generan una variacion significativa en la respuesta, segun el analisis de varianza presentado en

la Tabla 15. Por ende, se grafica la resistencia a la traccion en funcién de estos dos catalizadores,
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y se encontrd que, al aumentar a 1.4 g de catalizador organometalico y disminuir a 0.2 g el
catalizador aminico, se obtuvo la resistencia a la traccibn mas alta. Sin embargo, el objetivo para
esta propiedad es mantener su valor alrededor de los resultados de la formulacion estandar, o
en el mejor de los casos, aumentar su resistencia sin que esta mejora influya en el aumento de
los costos asociados de la formulacion estandar.

A partir de esto se encuentra que, para la misma variacion optima de los factores encontrada
para la densidad, obtenemos la resistencia a la traccién mas baja. Entonces, se puede recurrir a
mantener la cantidad de catalizador aminico, e identificar la mejor cantidad de catalizador
organometalico para mejorar esta propiedad, y también mantener la densidad segun las
especificaciones para este tipo de PUF.

Figura 13

Grafico de superficie de respuesta que representa la relacién entre el catalizador aminico (AM),

el catalizador organometalico (OE) y la resistencia a la traccion de la espuma PU.
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3.4.3. Gréfico de superficie de respuesta para el porcentaje de elongacién

En la figura 14 se presenta el gréfico de superficie de respuesta para el porcentaje de elongacion,

donde se recuerda que los factores: cantidad de catalizador aminico, catalizador organometalico
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y su interaccion, provocan una variacion significativa en la respuesta, segun el analisis de
varianza presentado en la Tabla 16. Por ende, se grafica el porcentaje de elongacion en funcion
de estos dos catalizadores, y se encontré que, al aumentar a 1.4 g de catalizador organometélico
y disminuir a 0.2 g el catalizador aminico, se obtuvo el porcentaje de elongacion mas alta. Sin
embargo, el objetivo para esta propiedad es mantener su valor alrededor de los resultados de la
formulacion estandar, o en el mejor de los casos, aumentar su resistencia sin que esta mejora

influya en el aumento de los costos presentados de la formulacion estandar.

A partir de esto se encuentra que, para la misma variacion optima de los factores encontrada
para la densidad, obtenemos el porcentaje de elongacién baja. Asimismo, al comparar con la
variacién O6ptima de los factores encontrada para la resistencia a la traccion, esta propiedad
presenta el mismo comportamiento, por ende, se debe mantener la estrategia de mantener la
cantidad de catalizador aminico, e identificar la mejor cantidad de catalizador organometalico
para mejorar esta propiedad, y a su vez, mantener a la densidad segun las especificaciones para
este tipo de PUF.

Figura 14

Gréfico de superficie de respuesta que representa la relacion entre el catalizador aminico (AM),
el catalizador organometalico (OE) y el porcentaje de elongacion de la espuma PU.
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3.4.4. Gréfico de superficie de respuesta para el comportamiento al fuego

En la Figura 15 se presenta el gréfico de superficie de respuesta para el comportamiento al fuego,
gue esta basada en la velocidad de combustién de la probeta, donde se recuerda que la
interaccion de los factores de cantidad de catalizador aminico y cantidad de catalizador
organometdlico, provocan una variacion significativa en la respuesta, segun el andlisis de
varianza presentado en la Tabla 17. Por ende, se grafica la velocidad de combustién en funcién
de estos dos catalizadores, y se encontré que, al disminuir a 1 g la cantidad de catalizador
organometélico y disminuir a 0.2 g la cantidad de catalizador aminico, se obtuvo que la velocidad
de combustion es la méas baja. A partir de esto, el objetivo para esta propiedad es disminuir la
velocidad de combustién, aunque es una propiedad que no ha sido estudiada profundamente
para tener especificaciones técnicas necesarias para garantizar su calidad. A partir de esto, se
encuentra que, para la misma variacién optima de los factores experimentales encontrada para

la densidad, obtenemos la velocidad de combustién mas baja.

Figura 15

Grafico de superficie de respuesta que representa la relacién entre el catalizador aminico (AM),

el catalizador organometalico (OE) y la inflamabilidad de la espuma PU.
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Entonces, a partir del estudio e interpretacion de todos los graficos de superficie de respuesta
para cada propiedad, se pudo encontrar que la variacion 6ptima para la densidad es igual a la
variacion optima para el comportamiento al fuego, que fue reducir la cantidad de catalizador
organometalico a 1 g, y también reducir la cantidad de catalizador aminico a 0.2 g. Mientras que,
para las demas propiedades estudiadas, se mantiene constante la reduccién de cantidad de
catalizador aminico, en un valor de 0.2 g, pero la cantidad de catalizador organometélico aumenta
a 1.4 g. Por ende, se debe determinar la variacion de factores 6ptima para garantizar que todas
las propiedades se mantengan dentro de las especificaciones y, ademas, se pueden mejorar
alguna de sus propiedades, sin que esta mejora aumente los costos actuales de la formulacion

estandar.

3.5. Correlacién de variables

En la Tabla 18, se muestran los coeficientes de correlacion de Pearson entre las diferentes
propiedades fisico-mecanicas determinadas. De manera general, a partir de la densidad
aparente se relacionan o cambian las demas propiedades, donde se verifica una correlacion
moderada con la elongacion, la cual tiende a disminuir con el aumento de la densidad, y el
comportamiento al fuego, la cual tiende a aumentar con el aumento de la densidad. Asimismo,
se podria considerar una correlacion moderada, por su valor cercano a 0.5, con la resiliencia,
cuyo valor aumenta con la densidad, y la resistencia a la traccién, cuyo valor disminuye con la

densidad.

En el estudio de Mazo P. & Rios L. (2009) se presenta resultados donde el aumento de la
densidad no siempre representa un aumento de la resistencia a la traccion, por lo que el resultado
de esta propiedad dependera de la combinacion, y de la variacion de los factores mas influyentes
en esta propiedad. De la misma manera, estos resultados también se relacionan con la propiedad

del porcentaje de elongacion.

Entonces, a partir de la revision de estos dos estudios se puede evidenciar que la correlaciéon de
la densidad con las diferentes propiedades no siempre representa relaciones significativas, sino
gue esto dependera de las formulaciones utilizadas para la produccion de espumas flexibles de
poliuretano. Por otro lado, esta diferencia de resultados puede deberse a la falta de capacitacion
para un correcto desarrollo del ensayo o debido a la presencia de defectos en las probetas
utilizadas, ya que segun el estudio de Amarandei M. et al (2013) la presencia de defectos en las

probetas para las pruebas de resistencia a la traccion y porcentaje de elongacion, suponen una
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reduccion del valor real de la propiedad hasta un 24 % y 50 %, respectivamente. Esto puede
justificar las incongruencias de nuestro estudio con los demés, debido a que se realizé un disefio
experimental donde se varian varios factores, y se presentaron diferentes imperfecciones en las

espumas obtenidas en cada experimentacion.

En cuanto a la resiliencia se presenta una correlacién moderada con el comportamiento al fuego,
con un valor de 0.81, que es un valor cercano a 0.9, por lo que es una correlacién que se debe
tener en cuenta. En el estudio de Marquez (2007), la resiliencia esta intimamente relacionada
con el tamafio, distribucién de las celdas y porosidad, por lo que cuando aumenta la resiliencia
disminuye el tamafio de celda, y posee una mayor homogeneidad de las celdas, por lo que
aumentan la cantidad de redes poliméricas, asi como también, su grado de entrecruzamiento.
Por ende, con el aumento de la resiliencia también aumenta la densidad, lo que se puede
relacionar con el Lefebvre et al. (2004), el mismo que ademas plantea que las espumas PUF
altamente porosas tienden a tener una alta tasa de propagacion de la llama y una emision térmica
elevada.

Tabla 18

Coeficientes de correlacién Pearson entre las propiedades mecanicas.

Densidad Resiliencia  Dureza R. traccion Elongacion

Resiliencia 0,48 -

Dureza -0,12 -0,44 -

R. traccion -0,47 0,03 -0,07 -

Elongacion -0,54* 0,16 -0,23 0,95** -
Comp. al fuego 0,54* 0,81* -0,30 0,11 0,15

Nota. El simbolo (**) marca un coeficiente mayor a 0.9 indicando que existe una correlacion
fuerte entre las variables, y (*) marca un coeficiente mayor a 0.5 lo que manifiesta una correlacién
moderada.

3.6. Corroboracion de los experimentos

De acuerdo con las propiedades de cada experimento realizado se observo que el experimento
P5 presenta las mejores condiciones técnicas, al mantener o mejorar las propiedades fisico-

mecanicas con respecto a la formulacion estandar, y econdmicas, ya que permite reducir la
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cantidad de los reactivos AM y Sl en la formulacion. Por ende, es factible que sea producido a
escala industrial y, ademas, presenta las cantidades de los factores establecidos como ideales
mediante la interpretaciéon de los gréficos de superficie de respuesta. Por el contrario, el
experimento P9 presenta unas pésimas propiedades y caracteristicas por lo que se repitid los
experimentos con la finalidad de reafirmar los resultados. La diferencia entre estos experimentos

se presenta en la Figura 16.

Figura 16

Espumas de poliuretano correspondiente al experimento P5y P9

'3""

En la Tabla 11 se presentan los resultados de las propiedades mecdanicas de los experimentos
P5 y P9, y se observa que los valores son similares a sus respectivas réplicas, que son
presentadas en la Tabla 19. Es importante destacar que también se mantuvieron las
caracteristicas visuales de los experimentos P5 y P9. En el caso del experimento P5, se pudo
apreciar una excelente apariencia, sin ningun tipo de defecto. Por otro lado, el experimento P9
presento6 rugosidades, burbujas y defectos en la superficie, lo cual afectdé su aspecto estético.
Entonces, a partir de la realizacion de la réplica se pudo comprobar que las propiedades
obtenidas son semejantes, y cuya formulacién puede probarse a nivel industrial, en la siguiente

etapa del estudio.
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Tabla 19

Resultados de las pruebas mecénicas realizadas a los experimentos P5 y P9 con sus respectivas
réplicas

Experimento Prueba Densidad Resiliencia Dureza Res. Elongacién Comp.
(kg/m?) (%) B (65 Traccion (%) al

%) (kPa) fuego

(mm/s)
AM-OE+SI- P5 10,69 27,66 171 54,12 82,74 3,45
Réplica P5 10,47 27,43 160 56,58 87,13 3,79
AM+OE+SIl+ P9 11,57 25,49 241 51,22 60,26 3,37
Réplica P9 11,01 22,28 231 58,70 70,23 3,77

Nota Las réplicas se realizaron con las mismas materias primas a condiciones medioambientales
similares 18°C y humedad del ambiente 72%.

3.7. Comprobacion en linea de produccién

Debido a las caracteristicas y resultados obtenidos, se optd por aplicar la formulacion del
experimento P5 en condiciones de temperatura y humedad similares a escala industrial. La Tabla
20 presenta una comparacion de las propiedades obtenidas en el laboratorio (LAB) y a nivel
industrial (IND). La prueba fue realizada a 19.5°C y humedad relativa del 62%

Tabla 20

Reporte de la prueba industrial aplicando la formula del experimento P5

Experimento Densidad Resiliencia DurezaB Res. Elongacién Comp. al
(kg/m?3) (%) (65 %) Traccion (%) fuego (mm/s)
(kPa)
LAB 10,69 27,66 171 54,12 82,74 3,45
IND 10,42 25,20 175 60,48 72,14 3,55
Variacion 2,52% 1,66% 2,33% 11,75% 12,81% 2,89%

Como se puede denotar las propiedades son semejantes, sin embargo, existe una diferencia
significativa en la resistencia a la traccion y elongacion los cuales se puede atribuir a factores

como de procedimiento, tiempo de mezclado, entre otros.
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4. Conclusiones

Se realizo una evaluacién en el proceso de formulacién de una espuma PUF de 10kg/m3, se
observaron deficiencias en el control de calidad en todas las etapas del proceso de produccion
de PUF. Estas incluyeron la falta de precision en la dosificacién de reactivos y la influencia de
condiciones ambientales en el contenido de agua del poliol, que es higroscépico. Ademas, se
identifico la falta de equipo adecuado en el &rea de produccién y la falta de instrumentos de

medicion para evaluar y considerar las condiciones ambientales en las formulaciones.

Se confirmé que los reactivos cumplen con los requisitos de indice de NCO, nimero de hidroxilo
y contenido de isocianato segun lo establecido en la literatura para la produccion de PUF. Se
identifico una relacion significativa entre el catalizador AM y la densidad, observandose en las
formulas en el nivel alto de AM densidades de hasta 12,30 kg/m3. De manera similar, la
resistencia a la traccion mejora con incrementos en AM y OE. En cuanto al porcentaje de
elongacién antes de la rotura, se observd un aumento en niveles bajos de catalizador aminico y

altos niveles de catalizador organometalico.

En relacién al comportamiento al fuego, se identificé que la interaccion entre los catalizadores
AM y OE influye directamente en esta propiedad. Sin embargo, no se encontré evidencia
suficiente para evaluar los efectos de las variables en las propiedades de resiliencia y dureza por
indentacion. Por ende, se comprob6 que la variacion de estos factores si afectan a las

propiedades fisico-mecanicas de las espumas PUF.

Mediante el analisis de gréaficos de superficie, se determinaron los niveles 6ptimos de catalizador
aminico y organometdlico para algunas propiedades, destacando el experimento P5. Esta
formulacién optimizada se replico a nivel de laboratorio e industrial, lo que resulté en variaciones
de aproximadamente 2.52% en la densidad, 1.66% en la resiliencia, 2.33% en la dureza, 11.75%
en la resistencia a la traccion, 12.81% en el alargamiento antes de la rotura y 2.89% en el

comportamiento al fuego.

Al comparar la cantidad de reactivos de la formulacion estandar y la formulacion del experimento
P5, se encontré la existencia de una disminucion de la cantidad de catalizador aminico, un
aumento de la cantidad de catalizador organometalico y una disminucion de la cantidad de
silicona. Esta variacion de la cantidad de reactivos puede generar grandes beneficios

econdémicos para la empresa.
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5. Recomendaciones

Seria recomendable ampliar el rango de estudio a aproximadamente 12 meses para considerar
todas las estaciones y fenomenos meteorologicos anuales que puedan influir en los resultados.
Esta extensién permitiria una evaluacion mas completa y precisa de los efectos del medio
ambiente en la polimerizacion de PU.

Se recomienda explorar mezclas de polioles con diferentes indices de hidroxilo y también
considerar la incorporacion de biopolioles con el objetivo de buscar mayor sostenibilidad y

desarrollar productos mas amigables con el medio ambiente.

Es importante resaltar que Baferani et al., (2018) han propuesto un método mateméatico para
determinar las cantidades de los componentes en la férmula de espuma de PU con el fin de lograr
una densidad y otras propiedades cercanas a las deseada. Este enfoque incluso tiene en cuenta
factores ambientales, lo que lo convierte en una herramienta recomendable para su aplicacion

interna en la creacion y desarrollo de nuevos productos.

Para posteriores estudios, se puede hacer un seguimiento de los lotes, mediante una
determinacion de las propiedades fisico-mecanicas del producto final, sin realizar ninglin cambio
en la formulacién, y mediante esto, verificar la verdadera influencia de las condiciones

ambientales.
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Anexos

Anexo A. Recepcion de materia primay procesamiento en lalinea de cajén

3 p——

Al. Recepcidn de tanques de TDI A2. Recepcién de poliol

A3. Bloque de espuma por linea discontinua

A3. Defecto por rajadura de la espuma A4. Defecto en las esquinas
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Anexo B. Registro de los cambios de las formulaciones

TablaB1

Registro de cambios en la formulacion estandar en la linea de produccién de cajén

80

REGISTRO DE CAMBIOS DE LA FORMULACION

Coch Tiempo de Temperat Hurlne_dad Reactivos (g) n Observaciones
echa L N relativa . Octoacto - A Agua

reaccion (s) ura (°C) (%) Amina de estafio Silicona @)
08/02/2023 83,78 24,8 48,4 37 96 495 0
08/02/2023 87,56 23,8 48,8 36 95 500 0 A B
08/02/2023 98,03 23,5 49,7 36 95 500 0 A B
09/02/2023 93,72 23,4 48,5 36 95 500 0 A B
09/02/2023 102,45 21,9 50,5 36 96 500 0 A B
10/02/2023 102,57 21,9 50,7 36 96 500 0 A B
10/02/2023 106,04 20,6 53,9 36 96 500 0 A B
13/02/2023 106,60 19,6 57,8 36 96 500 0 A B
14/02/2023 111,13 17,8 65,6 36 97 500 0 A B
15/02/2023 112,17 18,9 62,0 36 98 500 0 A B
16/02/2023 104,68 19,9 61,2 36 98 500 -5 A B
16/02/2023 106,01 18,9 62,5 36 98 500 0 A B
16/02/2023 103,26 21,3 59,0 36 98 500 0 A B
17/02/2023 104,58 19,1 61,1 36 98 500 0 A B
20/02/2023 105,06 19,0 61,9 36 97 500 0 A B
20/02/2023 103,29 19,7 57,0 36 97 500 0 A B
21/02/2023 99,38 20,6 54,7 36 97 500 0 A B
22/02/2023 103,30 20,0 55,5 36 97 500 0 A B
23/02/2023 105,48 19,9 55,8 36 97 500 0 B,C
27/02/2023 103,16 18,5 64,8 36 96 500 0 B,C
27/02/2023 103,95 17,9 67,5 36 96 500 0 B, C
27/02/2023 110,91 18,0 66,8 36 96 500 0 B,C
28/02/2023 100,38 18,2 65,8 36 96 500 0 A B
01/03/2023 101,42 19,1 63,6 36 96 500 0 A B
01/03/2023 102,18 21,8 57,7 36 96 500 0 A B
02/03/2023 130,24 21,1 56,9 36 96 500 0 A B
03/03/2023 101,64 19,6 61,2 36 96 500 0 A B
03/03/2023 101,61 19,1 62,5 36 96 500 0 A B
06/03/2023 105,54 19,5 60,8 36 96 500 0 A B
06/03/2023 104,33 18,5 64,0 36 96 500 0 A B
07/03/2023 103,49 18,4 64,1 36 96 500 0 A B
08/03/2023 106,21 19,9 59,5 36 96 500 0 A B
08/03/2023 106,10 19,4 60,5 36 96 500 0 A B
08/03/2023 106,10 19,5 61 36 96 500 0 A B

A: No se encontr6 ningiin cambio en el proceso de dosificacion y mezclado de los reactivos.

B: Se uso los mismos instrumentos, equipos y materiales para la dosificacién, mezclado y manejo
de los reactivos.
C: No se dosifica completamente el molde.
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Anexo C. Clasificacién en funcion del comportamiento frente al fuego de los productos
de construccién y elementos para la edificacion. Parte 1: Clasificacion a partir de datos
obtenidos en ensayos de reaccion al fuego.

Tabla C1

Clasificacién en funcién del comportamiento frente al fuego de los productos de construccion y

elementos para la edificacién

Clasificacién de los materiales de construccién por su reaccién al fuego
Clasificacién segun UNE-EN 13501-1

Clasificacion

sistema M
A1 No combustible. Sin Al - MO
contribucion en
grado maximo al
fuego.
A2 sl do
A2 No combustible. Sin
contribucién en grado menor al A2 sl di
fuego. A2 s2 do M1
s3 dl
B Combustible. Contribucion muy B sl
limitada al fuego. s2 do
s3 di
C Combustible. Contribucion C sl
limitada al fuego. s2 do M2
s3 di
D Combustible. Contribucién D M3
media al fuego. sl do
s2 d1 M4
s3 .
(sin goteo)
E Combustible. Contribucion alta
al fuego. Resto de M4
F Sin clasificar. Sin determinacion clasificacion
de propiedades. E-d2y F
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Tabla C2

82

Definicion de las variables de las clasificaciones segun la norma UNE-EN 13501-1 y sistema M

Definicion de las variables de las clasificaciones segun la norma UNE-EN 13501-

ly Sistema M
MO Producto es incombustible, no alimenta al fuego.
M1 Producto es combustible pero no inflamable.
M2 Producto es apenas inflamable.
M3 Producto es moderadamente inflamable.
M4 Producto es facilmente inflamable.
NP No probados.
F No probados.

Opacidad del humo
sl Baja cantidad y velocidad.
s2 Moderada cantidad y velocidad promedio.
s3 Gran cantidad y velocidad.
Gotas y escombros de llamas

do Sin escombros.
di Sin residuos cuya ignicién dura mas de 10 segundos.
d2 Ni dO ni d1.
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Anexo G. Analisis quimico de TDI y poliol

G2. Reactivo de acetilacion

83
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G3. Muestra de poliol después del reflujo G4. Punto de viraje de la titulacién de poliol

G5. Muestra de TDI a titular G6. Punto de viraje de la titulacién de TDI
G7. Célculo de contenido de NCO libre en el TDI

Volumen de HCI 1M consumido en el blanco (V1) = 18,2 ml
Volumen de HCI 1M consumido con la muestra (V2) = 13,2 ml
Muestra inicial de TDI (mg) =0,4755 g

Concentracion de HCI (¢)=1 M

4,202x(V; — V,)xc
my

%NCO =

4,202x(18,2 — 13,2)x1

%HNCO = 0,4755

%NCO = 44,18
G8. Determinacion del indice de hidroxilo del poliol

Determinacion de la cantidad de muestra a usar

561 * 0.98

muestra (g) = indice de hidroxilo esperado

561 % 0.98
—— =10

muestra (g) = T2

Calculo

e Volumen de disolucién de NaOH gastada para el blanco (V1) = 87,5 ml.
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Volumen de disolucion de NaOH gastada para la muestra (V2) = 87,2 ml
Concentracion de la disolucion de NaOH (N)= 1N
Factor de correccion de la disolucion de NaOH (adimensional) para tener en cuenta
cualquier variacion en la concentracion real de la disolucion (F)
e Masa de la muestra de poliol utilizada para la titulacion (m) = 10,01 g

(Vi =V2)*xNxF

OH =

m

b (87,5 —87,2) 1% 56,1
N 10,01

KOH

OH = 55,54 mgT

G9. Resultados analisis de humedad poliol

RESULTADOS
Muestra: POLIOL
Identificacion: Poliol
Tipo de muestra: Liguido Viscoso Transparente
Titulante: Reactivo de 2 componentes
Solvente : 40 ml Solvente KF
. Resultado
Parametro Método Equipo Muestra No. [% H20]
. L 1 0,07
% Agua Valorsclinwolumetica | o bsdor Karl Fischer 2 0,07
¥arl-Fischer
3 0,07
Promedio muestra: 0,07%
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Anexo E. Evidencia fotografica del procedimiento experimental

E3. Mezclado de reactivos E4. Vertimiento en el molde

E5. Secado y desmoldado E6. Experimentos después del curado
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Anexo F. Evidencia fotogréfica de la evaluacion de propiedades

F1. Corte de las muestras F2. Troquel para probetas

F3. Probetas para los distintos ensayos

F5. Ensayo de comportamiento al fuego F6. Ensayo de traccion y elongacion
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F7. Graficas Tiempo-Fuerza en los ensayos de resistencia a la traccion de los experimentos P2

y P5
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Tabla F8
Matriz de experimentos y resultados
Tiempo
. ~ . Temperatura Humedad Altura .
Caodigo Ar(nl)na Es(ta)no Slll(cc))na rea?:lgién ambiente relativa bloque D(ins/:ggd
vou J © (°C) %)  (cm) 9
P1 0,4 1,2 5,6 146 20,30 64,3 44 4 11,53
P2 0,2 0,9 51 112 20,90 56,2 48,9 10,62
P3 0,6 0,9 51 126 19,04 63,8 53,8 12,30
P4 0,2 1,5 51 107 19,02 70,9 48,3 10,69
P5 0,6 1,5 51 126 21,90 61,3 45,6 11,71
P6 0,2 0,9 6,1 116 19,90 67,7 53,3 10,53
P7 0,6 0,9 6,1 142 18,50 73,2 41,8 12,18
P8 0,2 1,5 6,1 123 18,30 74,9 53,4 10,75
PO 0,6 1,5 6,1 135 18,04 71,9 47,8 11,57
Tabla F9
Continuacioén de la tabla
Dureza B Res. Velocidad de
Codigo Resiliencia (65 %) Traccion % 5 combustion
(%) N) (kPa) Elongacion (mm/s)
P1 30,25 144 51,07 71,98 3,55
P2 20,9 230 48,43 55,58 3,18
P3 31,04 210 46,23 47,05 3,52
P4 27,66 171 54,12 82,74 3,45
P5 24,96 155 49,15 56,87 3,18
P6 28,02 156 49,06 61,18 3,31
P7 30,67 155 49,62 59,59 3,80
P8 31 215 52,81 76,73 3,43
P9 25,49 241 51,22 60,26 3,37
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F10. Andlisis de varianza del % de resiliencia

Diagrama de Pareto Estandarizada para Resiliencia

C:SI
B:OE
o | [
o | [
o
AC
3 6 9 12 15
Efecto estandarizado
Analisis de Varianza para Resiliencia
Fuente Suma de Cuadrados |Gl |Cuadrado Medio |Razon-F |Valor-P
AAM 1,28801 1 1.28801 2.00 0.2048
B:OE 128801 1 1,28801 9.00 0,2048
CSI 3,52451 | 3,52451 24,63 0,1266
AB 0270112 1 0270112 1.89 0.4006
AC 0.0820125 1 0.0820125 0,57 0.5875
BC 1,14761 1 1,14761 8.02 02161
Error total 0,143112 1 0,143112
Total (corr.) |7.74339 7

R-cuadrada = 98,1518 porciento

R-cuadrada (ajustada por g1) = 87.0627 porciento
Error estindar del est. = 0,378302

Error absoluto medio =0,13373

Estadistico Durbin-Watson = 0,5

Autocorrelacion residual de Lag 1 = 0,625
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F11. Andlisis de varianza de dureza 65%

Diagrama de Pareto Estandarizada para Dureza 65%

BC —1
=
AC
AB
B:OE
A:AM I
C:Sl
0 3 6 9 12 15
Efecto estandarizado
Analisis de Varianza para Resistencia traccion
Fuente Suma de Cuadrados |Gl |Cuadrado Medio |Razon-F |Valor-P
AAM 8.405 1 8.405 17492 0.0480
B:OE 24 3602 1 |24,3602 506.98 0,0283
C:SI 2,85605 1 2,85605 59.44 0,0821
AB 3.0258 1 3.0258 62,97 0.0798
AC 471245 1 |4.71245 98.07 0.0641
BC 132845 1 1,32845 27,65 0,1196
Error total 0,04805 1 0.04805
Total (corr.) |44.736 7
R-cuadrada = 99 8926 porciento

R-cuadrada (ajustada por g1) = 99,2481 porciento
Error estindar del est. =0 210203

Error absoluto medio =0.0773

Estadistico Durbin-Watson = 0,5

Autocorrelacion residual de Lag 1 = 0,625

v+
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Tabla F12

Resultados de andlisis visual de los experimentos

Cddigo

Observaciones visuales y de textura de las espumas

P1

P2
P3
P4
P5
P6
P7
P8

P9

Presenta celdas abiertas, suaves sin rugosidades
Totalmente cerrada, pero presenta buen aspecto en la
textura

Presenta pocas celdas cerradas de buen aspecto
Totalmente cerrada y de mal aspecto

Pocas celdas cerradas y de buen aspecto

De celdas parcialmente cerradas ademas de mal aspecto
Totalmente cerrada de muy mal aspecto

De celdas abiertas y de buen aspecto

Presenta celdas cerradas y un pésimo aspecto tanto de
textura como visual
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