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RESUMEN
Se realizé la sintesis de tres resinas alquidicas por policondensacion con
diferentes relaciones de anhidridos ftalico/maleico (2:1, 1:1y 1:2) a partir de aceite de
palma. Se caracterizd tanto el aceite de palma crudo y las diferentes resinas sintetizadas
por medio de diferentes técnicas instrumentales y mecanicas. El aceite de palma crudo
se caracterizo por cromatografia de gases con detector de ionizacion en llama (GC/D)
y las resinas por medio de las técnicas instrumentales de FT-IR, DCS, TGA, NMR y

las propiedades mecénicas fueron medidas por medio de la Reologia.

Con este trabajo se encontré una disminucion en el tiempo de reaccion de 210
min a 80 min en el proceso transesterificacion, debido a la adicion del anhidrido
maleico. Se comprobé mediante las técnicas de instrumentales los grupos funcionales

caracteristicos de una resina alquidica, confirmando la presencia el grupo alquidico.

El analisis reoldgico permiti6 medir diferentes propiedades mecanicas
encontrando una clasificacion de la sintesis dentro de los polimeros con caracteristicas
similares a las del polietileno de alta densidad. Teniendo posibles usos en diferentes
industrias como la de proteccion de dispositivos, recubrimientos térmicos, pellets,

impermeabilizacion de terrenos (vertederos, piscinas), entre otras.
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ABSTRACT
The synthesis of three alkyd resins was carried out by polycondensation with
different ratios of phthalic / maleic anhydrides (2: 1, 1: 1 and 1: 2) from palm oil. Both
the crude palm oil and the different resins synthesized were characterized by means of
different instrumental and mechanical techniques. Crude palm oil was characterized by
gas chromatography with flame ionization detector (GC / D) and the resins by means
of the instrumental techniques of FT-IR, DCS, TGA, NMR and mechanical properties

were measured by means of the Rheology.

With this work we found a decrease in the reaction time from 210 min to 80
min in the transesterification process, due to the addition of maleic anhydride. The
functional groups characteristic of an alkyd resin was checked by instrumental

techniques, confirming the presence of the alkyd group.

The rheological analysis allowed to measure different mechanical properties
finding a classification of the synthesis within the polymers with characteristics similar
to those of high density polyethylene. Having possible uses in different industries such
as protection of devices, thermal coatings, pellets, waterproofing of land (landfills,

swimming pools), among others.
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1. INTRODUCCION
1.1 Planteamiento del problema y justificacion
Los aceites vegetales son una clase importante de recursos bioldgicos para la
produccion de materiales poliméricos debido a su gran abundancia, bajo costo y
revocabilidad. (Bora, Deka, Ahmed, & Kakati, 2014) La palma aceitera (Elaeis
guineensis) es un cultivo econémicamente importante que garantiza la seguridad
alimentaria. Recientemente, se ha convertido en una fuente potencial de energia

renovable (Khatun, Reza, Moniruzzaman, & Yaakob, 2017)

El uso de estos aceites ha tomado relevancia en este tema, ya que ofrece diversas
ventajas en varios procesos; este es el caso del aceite de palma que se utiliza como
materia prima en la manufactura de gran cantidad de productos quimicos sustituyendo
los fabricados a base de petréleo. (Van Haveren, y otros, 2007). Los aceites vegetales,
acidos grasos y otros subproductos de la refinacion del aceite vegetal se han utilizado
como alternativas sostenibles a los materias primas derivadas del petroleo, para
aplicaciones industriales como jabones, detergentes, cosméticos, lubricantes,

revestimientos y pinturas. (Lluch, Ronda, Galia, Lligadas, & Cadiz, 2010)

Las resinas alquidicas han adquirido gran importancia debido a su economia,
disponibilidad de materias primas, biodegradabilidad, durabilidad, flexibilidad, buena

adhesion y facilidad de aplicacion. Las resinas alquidicas son una familia especial de
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poliésteres sintetizados por reaccion de policondensacion de aceites grasos o acidos
grasos, acidos dibasicos o anhidridos de &cido y polioles con funcionalidad hidroxilo

superior a 2. (Turner & Volans, 1988)

En estudios anteriores hechos por (Rangel Calderén, 2016) & (Maldonado
Villamizar, 2015) con diferentes polioles proponen el mejoramiento de la resina
alquidica usando mezclas de anhidridos ftalico/maleico. El interrogante es ;Como

mejorar las propiedades de las resinas obtenidas?

Con el uso del anhidrido maleico se espera tener una reaccion mas rapida
durante las primeras etapas de reaccion en la conversion de glicerol y anhidrido
ftalico/maleico. Esta propiedad del anhidrido maleico brindard a la resina alquidica una
mayor viscosidad debido al doble enlace que conduce a un alto entrecruzamiento de

los dos anhidridos con el acido graso. (Uzoh, Obodo, & Onukwuli, 2018)

1.2 Antecedentes

1.2.1 Resinas alquidicas

El estimulo inicial hacia la investigacion detallada de las resinas alquidica
vinieron de la industria eléctrica. En 1889, Arthur Smith Ilamé la atencién a la
adaptabilidad de los productos de reaccion de fenoles y aldehidos como materiales de

aislamiento eléctrico, y para las investigaciones de la proxima década se centraron en
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estas resinas fenolaldehido. (J. L. BREESE, 1944). Sin embargo, Baekeland fue el
primero en informar un estudio sistematico de la reaccion de fenol-formaldehido. Su
trabajo llevd a tales modificaciones en las resinas y a tales mejoras en los métodos de
endurecimiento bajo calor y presion que los articulos de plastico podrian fabricarse
facilmente a partir de los polimeros de esta reaccién. La industria eléctrica
inmediatamente hizo uso de estos resultados y en 1912 Bakelite se convirtié en un

estandar de aislamiento material. (Crude Drugs Offered in India, 1925)

Callahan, Friberg, Arsem, Dawson y Howell en los laboratorios de General
Electric llevé a cabo intensivas investigaciones sobre la reaccion de anhidrido ftalico-
glicerol que resultd util en resinas nuevas. En particular, sefialaron que cuando parte
del anhidrido ftalico fue sustituido con &cidos monobasicos, tales como acido butirico
y &cido oleico, resultaron resinas mas flexibles. Este trabajo también mostr6 que el
glicerol, el ftalato se pueden modificar y flexibilizar con aceite de resino y podrian

prepararse barnices para hornear a alta temperatura.. (Kienle, 1949)

Uno de estos productos que se puede utilizar en la sintesis del recubrimiento
superficial, en general, para producir un resultado deseable tanto en términos de costo,
renovabilidad, biodegradabilidad y falta de comestibilidad es la estearina de almendra

de palma (PKS). (Gunstone FD, 1996)
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La resina alquidica o poliéster modificado con aceite, tradicionalmente, es la
resina sintética mas ampliamente utilizada en la industria de revestimiento de
superficies. El recubrimiento a base de alquido es bien conocido por su rapida
sequedad, buena proteccion contra la corrosion, alto brillo y facilidad de aplicacién
incluso sobre superficies mal tratadas. La quimica de las unidades estructurales que
conectan los grupos éster permite que los alquidos tengan una inmensa diversidad y
versatilidad, como matrices biomédicas labiles, cristales liquidos, fibras y materiales

de rendimiento resistentes a la temperatura. (T C Patton, 1962)

Por lo tanto, busca investigar el efecto de la modificacion de estireno sobre las
propiedades de la resina alquidica de aceite de almendra de palma, ya que se sabe que
el poliestireno es muy resistente a la accion del &lcali tanto en medios alcohdlicos como
no acuosos. El estudio se mejord variando las proporciones de anhidrido ftalico y

maleico. (Uzoh, Obodo, & Onukwuli, 2018)
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1.3 OBJETIVOS

1.3.1 Objetivo General
Sintetizar una resina alquidica a partir de aceite de palma mediante policondensacion

con mezclas de anhidridos ftalico/maleico

1.3.2 Objetivos Especificos
Caracterizar el aceite de palma crudo y neutralizado para ser usado en

[
la reaccion de esterificacion con glicerol y etilenglicol

Obtener las resinas alquidicas del aceite deshidratado mediante

[}
esterificacion con glicerol y etilenglicol y posterior policondensacion a

partir de tres diferentes relaciones de anhidrido ftalico/maleico.

e Caracterizar la resina alquidica obtenida mediante técnicas de analisis

como REOLOGIA, RMN, FT-IRy TGA
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2. MARCO TEORICO

2.1 ACEITE DE PALMA

El aceite de palma crudo (CPO), que representa uno de los principales aceites
vegetales del mundo, es el producto de la industria de la palma aceitera. Se extrae del
mesocarpio de la palma de aceite (Elaeis guineensis Jacq.) principalmente mediante la
técnica de prensado con tornillo mecénico. Ademas de ser aceite vegetal, sirve como
materia prima para la produccion comercial de vitamina E,fitoesteroles, escualeno y
caroteno. Otra fuente potencial de componentes menores de la palma de aceite es la
fibra de mesocarpio prensada a la palma de la mano, que es uno de los desechos solidos
producidos en la industria de la palma aceitera. Actualmente, la fibra de mesocarpio
prensada con palma se esté utilizando como combustible para generar vapor y energia

en la planta de aceite de palma. (Phoon, Ng, Zakaria, Yim, & Mokhtar, 2018)

Los proyectos de energia renovable, como el cultivo de palma aceitera para
biodiesel, crean impactos positivos. Por ejemplo, los proyectos pueden proporcionar
empleos locales y evitan la deforestacion al cambiar cultivos ilicitos por la siembra de
la palma aceitera. A su vez, los miembros de la comunidad obtienen empleos y se
disminuye las trazas de CO2 al lograr la captacion de este por medio del cultivo, en la
figura 1 podemos ver la produccion de palma de aceite a nivel mundial,. (Halder,

Pietarinen, Havu-Nuutinen, & Pelkonen, 2010)
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Figura 1 Produccion mundial de palma de aceite
Fuente: http://www.trademap.org

El uso de la palma aceitera como materia prima para biocombustibles
proporciona beneficios ambientales potenciales que probablemente tengan un impacto
positivo en las percepciones publicas al hacer que las tierras marginales sean
productivas y aumentar la capacidad de captura de carbono de una region. La

produccion de biodiesel a partir de la palma de aceite también puede reducir las

DG Is member of
Lodal d
*
*
*, *ox
e
*

Formando lideres para la construccion
1505001 Moy de un nuevo pais en paz

THE INTERNATIONAL CERTIFICATION NETWORK . Cernmeat® iconiec leontee



https://www.sciencedirect.com/topics/earth-and-planetary-sciences/marginal-land
https://www.sciencedirect.com/topics/earth-and-planetary-sciences/carbon-sequestration

Universidad de Pamplona
Pamplona - Norte de Santander - Colombia
Tels: (7) 5685303 - 5685304 - 5685305 - Fax: 5682750 - www.unipamplona.edu.co

emisiones de GEI de una region. Otro aspecto positivo de las plantaciones de este
cultivo que sustituye zonas marginales agobiadas por la siembra de cultivos ilicitos
donde se logra reducir las emisiones de carbono que ocurren cuando se implementa

este cultivo en determinada zona. (Pischke, Rouleau, & Halvorsen, 2018).

2.1.1 Produccion de palma de aceite

La palma aceitera es un cultivo econdmicamente importante que garantiza la
seguridad alimentaria. Recientemente, se ha convertido en una fuente potencial de
energia renovable. En 2015, la produccién mundial de palma aceitera lleg6 a 55,70
millones de toneladas de 17,32 millones de hectéareas de plantaciones. En la tabla 1

podemos ver los principales paises productores de palma de aceite.

Tabla 1Principales paises exportadores de palma de aceite en el mundo

Valor exportado (Ton
Exportadores USD)
Indonesia 14365422
Malaysia 9064286
Netherlands 1072009
Papua New
Guinea 389581
Guatemala 377839
Germany 357628
Honduras 270150
Colombia 245547
Ecuador 228151

Fuente: http://www.trademap.org
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El afio 2017 marca 100 afios de cultivo de palma de aceite en Malasia
comercialmente. Después de 100 afios, Malasia es el segundo mayor productor de
palma aceitera del mundo después de Indonesia, con un area sembrada de palma

aceitera de mas de 5,74 millones de hectareas. (Subramaniam & Hashim, 2018)

La produccion promedio es de 3.214 t /ha. Debido al crecimiento de la
poblacion y el aumento de la demanda de energia, la demanda de aceite de palma esta
aumentando. La produccion mundial de aceite de palma se ha duplicado cada 10 afios
en las ultimas décadas. Para 2020, se espera que la produccidn llegue a 78 millones de

toneladas. (Khatun, Reza, Moniruzzaman, & Yaakob, 2017)

2.1.2 La industria de la palma en Colombia

En Colombia, la promocion de un "nuevo paradigma energético™ comenzo en
2001, cuando el gobierno nacional emitid la Ley 693 de 2001 que establece los plazos
y requisitos para las mezclas de combustibles oxigenados que se consumen en ciudades
de més de 500,000 habitantes. En 2004, la Ley 939 definio las pautas generales para
las mezclas de combustible diesel con combustibles vegetales, especialmente aceite de

palma. (Castiblanco, Moreno, & Etter, 2015)
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Finalmente, el Documento CONPES 3510 (2008) defini las reglas basicas y la
direccion de la politica nacional para promover la "produccion sostenible™ de

combustibles de origen vegetal en Colombia. (Fajardo, 2009)

Para aumentar la capacidad de produccién de biocombustibles, se establecieron
zonas libres de impuestos con beneficios para las inversiones en plantas de produccion
de etanol y biodiesel y se introdujeron mandatos de mezcla para el periodo 2008-2020.
Ademas, se asignaron recursos significativos para financiar el cultivo de cafia de azlcar
y aceite de palma para la produccién de biocombustibles, canalizados a traves de
instrumentos como el "incentivo de capitalizacion rural” (ICR), el Programa de Seguro
de Ingresos Agricolas, el Fondo de Estabilizacion de Precios para la Produccion de
Palma) y el desarrollo de programas de asociaciones y el "Modelo Financiero Social”

(MF-S) adaptado de Malasia. (O, 2010)

Las plantaciones comerciales de palma aceitera se han desarrollado en
Colombia desde hace mas de cincuenta afios, pero en la Gltima década el area ha
aumentado a una tasa anual de mas del 8%, alcanzando un area de 452,435 ha en 2012,
lo que representa el 14.5% del area de cultivos permanentes y 8.75% de la produccion

agricola nacional. (Fedepalma, 2018)
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Figura 2Areas de produccion de palma de aceite en Colombia

Fuente. (Fedepalma, 2018)

Actualmente la palma de aceite se cultiva en 108 municipios de 17
departamentos (Figura 2), formando cuatro zonas productivas: Norte, Centro, Este y
Suroeste. Cada uno tiene caracteristicas variadas relacionadas con el clima, los suelos,

la infraestructura y las condiciones socioecondmicas. La regién con mayores
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proyecciones de expansion de plantaciones es la zona oriental, que actualmente ocupa
el primer lugar en términos de participacion en la produccion de palma aceitera (CPO)
con 36.5% en 2012. La zona norte sigue con 35.3% Y el Centro y Las zonas sudoeste
ocupan el tercer y cuarto lugar con el 27,3% y el 1,1% respectivamente. (Fedepalma,

2018).

2.2 RESINAS

Se entiende por resina cualquiera de las resinas naturales modificadas
quimicamente o sintéticos polimerizados fisicamente similares. Incluye materiales
termoplasticos tales como polivinil, poliestireno y polietileno y materiales termorigidos
como poliésteres, epdxidos y siliconas que son utilizados con los estabilizadores,
pigmentos y otros componentes para formar plasticos (Kobayashi & Miillen, 2015).

Los diferentes tipos de resinas que existen se resumen a continuacion:

Tabla 2 Tipos de Resinas

Tipo de resina
Fenolicas
Aminicas
Poliésteres
Alquidicas

Policarbonatos

Poliamidicas
Poliamidicas aromaticas
Poliuretanicas
Polietericas
Ambar
Gomorresinas
Oleorresinas
Lactoresinas
Fuente. (Elliott W.T., 1993)
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2.2.1 Resinas Alquidicas

El termino alquidica “alkyd” fue acufiado por Kienle y Ferguson y se deriva de
“al” de alcohol y “cid” de acido; después “cid” fue cambiado por “kyd”. Las resinas
alquidicas en un sentido amplio se refieren a poliésteres. Por convencidn, sin embargo,
los poliésteres con instauraciones en la cadena principal no se denominan alquidos,

sino que se denominan poliésteres insaturados. (Krister Holmberg, 2005)

Recubrimientos alquidicos modernos desde que fueron descritos por primera
vez por Kienle, 80 afios atrds, han sido un caballo de batalla en la industria de
recubrimientos. El impetu principal para el uso de alquidos fue el uso de un
subproducto quimico poco usado Ilamado anhidrido ftalico. Estos recubrimientos,
debido al muy buen desempefio, sobrevivieron a la feroz competencia de las resinas de
polimeros sintéticos que se desarrollaron durante la segunda mitad del siglo XX.

(Alkyds for the 21st century, 2012)

Las resinas alquidicas entraron en el comercio hace méas de 50 afios, e incluso
con la amplia gama de otros polimeros para revestimientos que han aparecido en afios
mas recientes, se clasifican como las resinas de revestimiento sintéticas mas
importantes y todavia constituyen alrededor del 35% de todas las resinas. (LANSON,

1985)
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Las resinas alquidicas son los polimeros mas ampliamente utilizados para una
amplia gama de aplicaciones de pintura y recubrimiento. Se ha informado que los
alquidos hiperramificados son resinas prometedoras para el desarrollo de
recubrimientos con bajo contenido en COV o no contaminantes. Muestran una
viscosidad significativamente menor y una propiedad de secado rapido al aire con
durabilidad exterior mejorada en comparacién con los alquidicos solidos de alta
resolucion convencionales y pueden utilizarse para la produccion de pinturas
decorativas de alto brillo con bajo contenido de disolvente organico y buenas

propiedades de aplicacion. (Ikladious, Asaad, Emira, & Mansour, 2017)

2.2.2 Produccion de resinas alquidicas

El actual sistema de produccién global es insostenible debido al enorme
aumento en los recursos utilizados y los desechos producidos. Muchos de los recursos
del mundo son finitos, y los desechos son subproductos inevitables de la mayoria de
las actividades humanas. Los aceites vegetales, fuentes verdes renovables, son materias
primas comunes en la industria del recubrimiento organico, especialmente para resinas
alquidicas. Se estima que alrededor de un millon de toneladas de aceites vegetales se
utilizan en recubrimientos de superficie cada afio. En la figura 3 podemos observar la

produccién mundial de resinas alquidicas (Frank D. Gunstone, John L. Harwood, 2007)
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Figura 3 Produccién mundial de resinas alquidicas
Fuente: http://www.trademap.org

2.3 MATERIALES DE PROCESO
2.3.1 Acidos Grasos

Un &cido graso debe contener dos o0 mas enlaces dobles si sus ésteres son utiles
para aplicaciones de secado al aire. Los aceites de los que se derivan las mezclas de
acidos grasos se clasifican como 'secado’ cuando el triglicérido formara una pelicula
sin pegajosidad en un tiempo razonable, 'semi-secado’ cuando una pelicula delgada se

espesa Yy finalmente se gelifica, y "no se seca" cuando se expone una pelicula fina a la
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oxidacion no produce efecto de reticulacion. Los aceites semihidratantes contienen
poco o0 ningun &cido graso con mas de dos enlaces dobles; se usan para producir el

color més duradero estable de los “alkyds” secados al aire. (Elliott W.T., 1993)

Los acidos grasos utilizados en las resinas alquidicas son mezclas de &cidos
monobasicos de cadena lineal, que ocurren naturalmente como ésteres de glicerol en
aceites vegetales. En la tabla 3 podemos observar los principales acidos grasos

utilizados en la industria actualmente. (Innes & Calder, 2018)

Tabla 3Principales acidos grasos presentes en aceites vegetales.

Acido Graso Estructura Peso
equivalente
Acido laurico CH3(CH2)10COOH 200
Acido CH3(CH2)16COOH 284
esteriatico
Acido oleico CH3(CH2)7CH:CH(CH3);COOH 282
Acido linoleico CH3(CH2)3(CH:CH.CH2)>(CH2)7COOH 280
Acido CH3(CH2CH:CH)3(CH2)7COOH 278
linolenico
Acido CH3(CH2)3(CH:CH)3(CH2);COOH 278
elaeostearico
Acido CH3(CH2)sCHOH.CH>CH:CH.(CH)COOH 297
ricinoleico

Acido versatico
Fuente: (Elliott W.T., 1993)
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2.3.2 Polioles

Los monoglicéridos son ésteres parciales del glicerol con acidos grasos de
elevada masa molar que se caracterizan por poseer una fraccion hidrofilica y otra
lipofilica en su estructura quimica, que los hace buenos agentes emulsionantes,
surfactantes no ionicos, estabilizantes, plastificantes y espesantes. (Yang), Vali), & Ju),

2003)

También se emplean como agentes modificantes en la fabricacion de resinas
alquidicas, donde son donadores de hidrdgeno, y en la produccién de polioles para la
industria de los poliuretanos. Los monoglicéridos se obtienen principalmente por
cuatro procesos: i) transesterificacion de triglicéridos o glicer6lisis de grasas con
glicerol, ii) esterificacion directa por reaccioén del glicerol con &cidos grasos, iii)
hidrdlisis de los triglicéridos, y iv) transesterificacion del glicerol con metil ésteres de
acidos grasos. Otros procesos en menor escala y que permiten la sintesis selectiva de
monoglicéridos utilizan rutas a partir de: i) apertura nucleofilica del anillo de glicidol
(reaccidn de glicidol y acido graso), ii) reaccion de cetales y acido graso, Y iii) reaccién
de glicerol carbonato y acido graso. En la figura 4 tenemos los principales polioles
usados en las resinas alquidicas (Yepes PA©rez, Correa LondoA+o, & Mora MartA-

nez, 2016)
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Figura 4 Principales polioles usados en resinas alquidicas
Fuente: (Learner, Patricia Smithen, Krueger, & R. Schilling, 2006)
2.3.3 Acidos polibasicos

Aunque se ha utilizado una amplia gama de ingredientes clave por formuladores
alquidicos en varias pinturas comerciales en realidad solo unos pocos ingredientes son
comunes a los colores de los tubos alquidicos de la mayoria de los artistas y a la casa

alquidica pinturas.
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El &cido polibasico mas comunmente utilizado es el acido ftalico anhidrido.
Aunque es un anhidrido de acido, reacciona como el acido ortoftalico di-funcional.
Glicerol y pentaeritritol son los alcoholes poli-hidricos usados mas frecuentemente;
ellos poseen tres y cuatro grupos funcionales de alcohol, respectivamente. En cuanto a
los aceites que son compatibles con formulaciones alkyd, la seleccion es bastante
amplia y no esta limitada Unicamente a los aceites de secado convencionales, porque
la funcionalidad de los polioles mejora el desarrollo de altamente cadenas de polimeros
ramificados independientemente de la susceptibilidad de los &cidos grasos aportados
por el aceite a la auto-oxidacion. Asi, dependiendo de las propiedades de trabajo
deseables, formulaciones alquidicas incorporar rutinariamente secado, semi-secado y
aceites no secantes Los aceites tipicos en alquidicos de secado incluyen ricino, linaza,

soja, cartamo y tung (Learner, Patricia Smithen, Krueger, & R. Schilling, 2006).
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Figura 5 Principales &cidos polibésicos formulados en resinas alquidicas
Fuente: (Learner, Patricia Smithen, Krueger, & R. Schilling, 2006)
2.4 SINTESIS DE RESINAS ALQUIDICAS

2.4.1 Reacciones de esterificacion

Cuando un alcohol reacciona con un acido organico, se forma un éster y agua.

RCOOH + HOR'™ _—~ RCOOR + H.0
acido alcohol ester agua (1)

Fuente: (Elliott W.T., 1993)

R=Grupo orgéanico; R’=Grupo organico diferente
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La reaccion es reversible, y el agua debe eliminarse para la formacion de éster
a proceder. Como muestra la ecuacion 2, la reaccion tiene lugar entre el grupo hidroxilo
del alcohol y el grupo carboxilo del acido. Estos son los grupos funcionales en la
reaccion de esterificacion Los ésteres también se forman cuando los alcoholes
reaccionan con anhidridos de &cido. Esta reaccion da como resultado formacion de un

éster sin la formacion de agua. (Elliott W.T., 1993).

O O
| Il
»C— ROC
ROH + O —>
¢ H—OC
I Il
O O
Alcohol . Anhidrido Ftalico

Monoester ftalato (2)

Fuente: (Elliott W.T., 1993)

El anhidrido ftalico es un componente en la mayoria de las resinas alquidicas.
Su anillo de anhidrido se abre para formar un monoéster a aproximadamente 160 °C.
El grupo é&cido restante en el monoéster de ftalato comienza a reaccionar a
aproximadamente 180 °C. Si el anhidrido ftalico (un acido difuncional) reacciona con

una molécula de alcohol con dos grupos hidroxilo (un alcohol difuncional), se forma

un poliéster lineal.
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0}
I H H H H 00 H H
PN N | RN
Il o] 4 |HO—C—C—OH «_ HOC—C+0-—C C—0—C—C+OH + nH,C
N/ ¢/ || I N_7 [
I H H H H /N H H
n n+l \\_’7 n
Anhidrido ftalico Glicerol Pali{etilenglicol ftalato) (3)

Fuente: (Elliott W.T., 1993)

Debido a que hay n + 1 moles de etilenglicol y n moles de anhidrido ftalico, la
molécula de polietilenglicol ftalato esta terminada por grupos hidroxi. Su promedio el
peso molecular también esta determinado por la relacion molar entre los componentes.
Si una molécula de glicerol reacciona con una molécula de un acido monobasico
(graso), una se forma monoglicérido, conceptualmente se muestra de la siguiente

manera: Si el etilenglicol en la ecuacion (2) es reemplazado por el monoglicérido.

CH,;OH CH,OOCR

| l

CHOH + RCOOH __> CHOH - + Hy0O
| |

CH,OH CH,OH

Glicerol Acido Graso Monoglicerido Agua

(4)

Fuente: (Elliott W.T., 1993)

DG Is member of
Lodal d
*
*
*, *ox
e
*

@ Formando lideres para la construccién
1505001 owr de un nuevo pais en paz

THE INTERNATIONAL CERTIFICATION NETWORK . Cernmeat® iconiec leontee




Universidad de Pamplona
Pamplona - Norte de Santander - Colombia
Tels: (7) 5685303 - 5685304 - 5685305 - Fax: 5682750 - www.unipamplona.edu.co

El resultado obtenido seria:

H,COOCR RCOOCH,

| |
CH,OOCR s 0 HOCH o0 HC —+0OH
| 0=C C=0| —, i ol i
CHOH + NS — C 0:(% C—0—CH, + nHy,O
| /=N —|

TN
N
CH,OH +1 NS . \}‘\_/y N
Monoglicerido Anhidrido ftalico Resina Alquidica (5)

Fuente: (Elliott W.T., 1993)

El resultado es el llamado ‘alquidico teorico". Por desgracia, esta férmula
idealizada muestra un orden que no esta presente en una resina alquidica real, que
contendra moléculas con una diversidad de pesos moleculares, formas y composiciones
diferentes. Sin embargo, debido a que la funcionalidad media efectiva de los reactivos

es 2, al menos en teoria, se produce una resina no gelificante. Poniendo esto de manera

més formal:

Nuamero total de grupos reaccionantes (6)
Numero toal de moléculas

Functionality,, =

Fuente: (Elliott W.T., 1993)

Cuando Functionalityav<2, las proporciones de la mezcla tedricamente no
deberian dar lugar a un gel. Como en la ecuacion 3, el peso molecular medio del

polimero se controla por la relacion entre el acido bifuncional y los componentes

DS Is membst of SINGEAT
I d,»?;“ RO
e 5 i:” ] )

P £ Formando lideres para la construccion
<y Moy de un nuevo pais en paz

3
)
g

*xk, Y $ 150 9001 1000

iconiec leontee

THE INTERNATIONAL CERTIFICATION NETWORK N Cenmpcat®




Universidad de Pamplona
Pamplona - Norte de Santander - Colombia
Tels: (7) 5685303 - 5685304 - 5685305 - Fax: 5682750 - www.unipamplona.edu.co

bifuncionales del alcohol. EI examen de la férmula estructural idealizada muestra que
la molécula de resina es terminada por grupos hidroxilo que estan presentes en "exceso"
sobre el nimero de grupos acidos. Estos grupos hidroxilo en exceso no pueden
reaccionar porque no hay suficientes grupos acidos presentes. Por tanto, la formula

anterior se puede reescribir (para el caso en el que los grupos OH estan en exceso).

. . 2xNumero de grupos acidos
Functionality,, = — grepes @)
Numero toal de moléculas

Fuente: (Elliott W.T., 1993)

Este concepto de funcionalidad media es una base sobre la cual se puede basar
un enfoque practico para formular procedimientos de obtencion de resinas no
gelificantes. Como se menciono anteriormente, las reacciones de esterificacion, como
se muestra en las reacciones 1, 3, 4 y 5 son reversibles. Es Util considerar los reactivos
y productos de reaccion (en un sistema cerrado a temperaturas superiores a 180 °C)
como existentes en una forma de equilibrio dinamico en el que los grupos éster
continuamente forman y se separan sin cambiar la concentracion total de agua, alcohol,
acido o grupo éster. Un proceso similar se observa cuando un éster se calienta con

cualquiera de los componentes de la reaccion de esterificacion (Elliott W.T., 1993)

£ @ Formando lideres para la construccién
e % A s sy de un nuevo pais en paz

1000

THE INTERNATIONAL CERTIFIGATION NETWORK \Cernmcas iconiec leontee



Universidad de Pamplona
Pamplona - Norte de Santander - Colombia
Tels: (7) 5685303 - 5685304 - 5685305 - Fax: 5682750 - www.unipamplona.edu.co

2.3.4.2 Alcohdlisis
Cuando un éster se calienta con un alcohol, se lleva a cabo alcohdlisis. El
plomo, calcio y metales alcalinos en forma de 6xidos, hidroxidos o jabones metalicos

se utilizan como catalizadores.

CH;COOR CH,OH CH,COOR
| I |

CHCOOR + 2 CHOH '__}E 3 CHOH

! I f

CH,COOR CH;OH CH,OH
Trigliceridos Glicerol Monogliceridos (®)

Fuente: (Kobayashi & Miillen, 2015)

La ecuacion (8) es un resultado idealizado. De hecho, se forma una mezcla en
equilibrio que contiene triglicérido, diglicérido, monoglicérido y glicerina, de los
cuales el componente principal es el monoglicérido alfa. Es posible determinar la
cantidad de monoglicérido formado durante la reaccion de alcohdlisis. Sin embargo,
en la produccion préctica para resinas alquidica el punto final se toma generalmente
como el punto en el que se alcanza la solubilidad en alcohol. En caso de duda un ensayo
de esterificacion con anhidrido ftalico puede llevarse a cabo. Si el resultado de calentar
una cantidad de anhidrido ftalico y el producto de la alcohdlisis a 240°C es una pildora

granulada clara no grumosa, se dice que el equilibrio se ha alcanzado. Los productos
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de la alcoholisis se utilizan como una fuente econémica de &cidos grasos en resinas

alquidicas (Elliott W.T., 1993).

2.3.4.3 Acidolis

Cuando un éster se calienta con un &cido, se produce la acidolisis.

COOH
COOH

RCOOCH, | COOCH,

! — l
RCOOCH + <«—— RCOO*CH + RCOOH

| COOH |
RCOOCH; RCOO=CH,
Triglicerido Acido isoftalico Producto de la Acido graso

aciddlisis )

Fuente: (Elliott W.T., 1993)

El punto final de la aciddlisis por lo general se toma como el punto en el que la
mezcla de la aciddlisis es una mezcla clara y caliente. Al igual que con la alcohdlisis,
el producto es una mezcla aleatoria. La acidolisis se utiliza con frecuencia como un
medio de acidos rapido que incorporan una baja solubilidad tales como &cido isoftalico,

en resinas alquidicas (Elliott W.T., 1993).
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2.3.4.4 Hidrolisis

Cuando un éster se calienta en un sistema sellado con agua, el éster se hidroliza.
Las trazas de acido mineral o metales alcalinos se pueden usar como catalizador, pero
se prefieren las reacciones no catalizadas ya que de ellas se obtienen productos mas
puros (Elliott W.T., 1993).

CH,COOR CH,OH

! |
CHCOOR + 3H,0 > CHOH + 3RCOOH

CH,COOR CH,OH
Triglicerido Glicerol Acido graso
(Aceite) (10)

Fuente: (Elliott W.T., 1993)
Este proceso se utiliza en la produccion comercial de acidos grasos y glicerol.

2.3.4.5 Transesterificacion
Cuando dos ésteres se calientan, se someten a transesterificacion. La
transesterificacion no puede evitarse durante el proceso alquidico, pero la tasa se cree

que es mas lenta que la alcoholisis, aciddlisis o hidrolisis.

R'COOR, + R"”COOR4 A R'COOR; + R”COOR

ester 1 ester 2 . ester 3 ester 4
(11)
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3. METODOLOGIA

3.1 MATERIALES Y EQUIPOS
Se utilizaron los siguientes reactivos aceite de palma tratado, los demas
reactivos utilizados en el proceso de produccion, caracterizacion y determinacion para

la sintesis de la resina alquidica.se muestran en la tabla 4.

Tabla 4. Reactivos utilizados para la sintesis y caracterizacion de la resina

alquidica
Reactivo Marca Reactivo Marca
Anhidrido Ftalico Alfa Usa Anhidrido Maleico Chemi
Hidroxido de Sodio  Chemi Glicerol Panreac
Fenolftaleina Chemi Tolueno Chemi
Etanol 99.5% Chemi Yoduro de potasio  Panreac
Hidroxido de potasio Chemi Benceno Panreac
Etilenglicol Panreac Acido clorhidrico  Panreac
Metanol 99.8% Panreac Sulfato de Sodio Panreac
Isopropanol Chemi Hidroxido de Chemi
Potasio
Xileno Chemi

Fuente: Autor

Para la ejecucion de la sintesis y el analisis de las materias primas obtenidas se

utilizaron los equipos mostrados en la tabla 5.
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Tabla 5 Equipos

Equipo Marca

Balanza Analitica Adventer OHAUS AR140
Plancha de calentamiento con agitacion ~ Boeco MSH-300N

magnética

Analizador Termogravimétrico SDT Q600

Analizador infrarrojo SDT Q600

RMN Bruker-400 MHz Advance IlI
Reologia Brookfield DV-III

Cromatografia de gases con detector de  (GC) AT 6890N
ionizacion en llama (GC/D)
Fuente: Autor

3.2 CARACTERIZACION DEL ACEITE DE PALMA
Todas las pruebas de caracterizacion relacionadas a continuacion se realizaron
por triplicado minimizando las posibles fuentes de error para garantizar la

reproducibilidad.

Este punto tiene como objetivo establecer las propiedades fisico-quimicas del
aceite; principalmente aquellas necesarias en la formulacién y que implican el estudio
del proceso de sintesis de la resina. Basicamente se miden cuatro pardmetros
principales, Gravedad especifica (densidad), Acidez, Indice de saponificacion y

finalmente el Indice de yodo.
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3.2.1 Densidad
Este parametro se determino siguiendo la norma ASTM D 5355 — 95 (anexo

A). (ASTM International, ASTM D5355-95 Standard Test Method for Specific Gravity

of Oils and Liquid Fats, 2017)

3.2.2 indice de acidez
Aplicando la norma TP-TM-001C - Lubrizol. EI volumen de KOH se registrd

para calcular el indice de acidez (anexo B).

3.2.3 Indice de saponificacion
La medicion del indice de saponificacion se llevé a cabo siguiendo la norma D

1962 — 85 (anexo C). (ASTM Intetrnational, 2004)

También es posible calcular el valor de éster con la ecuacién 3.1 y el peso

molecular del aceite con la ecuacion 3.2.

EV=P-AV Ecuacion 3.1

EV = valor de ester, mg KOH/g

P = indice de saponificacion, mg KOH/g

AV = indice de acidez, mg KOH/g

168316.8 "2
PM = 5 1o Ecuacion 3.2
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Donde:
PM = peso molecular, g/mol

P = Indice de saponificacion, mg KOH/g

3.2.4 Indice de yodo
El indice de yodo de los aceites de palma fue determinado a traves de la

norma TP-TM-005C Lubrizol (anexo D).

3.2.5 Cromatografia y Espectrometria de masas (Perfil de acidos grasos)

El perfil de &cidos grasos revela cual es el aceite que esta predominado cuales
son los componentes de valores altos. Lo que aportara una idea de cual seria la
verdadera utilidad del aceite. Nos brindara informacion de la saturacion del aceite y es
0 no indicado para la fabricacion de la resina o para uso de fabricacion de jabdn y otros

productos para el cuidado personal. (Uzoh, Obodo, & Onukwuli, 2018).

El anélisis cromatografico de la muestra se realizé en un cromatédgrafo de gases
(GC) AT 6890N, con detector de ionizacion de Ilama (FID). La columna empleada en
el andlisis fue DB-23 (J & W scientify, Folsom, CA, EEUU) [50%-cianopropil-
poli(metilsiloxano), 60 m x 0.25 mm x 0.25 micrometros]- La inyeccion se realizo en

modo Splits (50:1) (Viny: 2 micro litros)
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3.2.6 Reactor para sintesis de las resinas

La sintesis se realiza en un reactor de vidrio tipo Batch con capacidad de 120
ml, equipado con un agitador de paletas de teflén, accionado por un motor de velocidad
variable, el cual permite mantener los reactivos en constante agitacion durante el
tiempo de operacidn; ademas posee manta de calentamiento térmico del mismo aceite
de palma, que extrae la energia de resistencias térmicas acopladas al exterior de la
manta metélica, lo cual permite lograr un rango de temperatura acorde a los
recomendados en la literatura para el proceso. El control de la temperatura se logra por
un controlador On/Off que acciona un actuador el cual permite el calentamiento de las

resistencias térmicas.

Durante la etapa de alcohdlisis el reactor esta equipado con un serpentin de
reflujo de vidrio, trabajando a reflujo total, que utiliza agua como liquido refrigerante.
En la etapa de poliesterificacion se acopla al reactor, un refrigerante recto de tubos
concéntricos, para condensar el agua y el xileno para recirculacién al reactor.

(Maldonado Villamizar, 2015)

A continuacion, se muestra el reactor de pruebas con cada una de sus partes

perfectamente sefialadas
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Manta de

llustracion 1Reactor de pruebas, vista isométrica

Fuente: (Maldonado Villamizar, 2015)

Motor de agitacion

Salida para
condensacion

Control de temperatura
— \[O
[==i]

llustracién 2Reactor de pruebas, vista frontal

Fuente: (Maldonado Villamizar, 2015)
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llustracion 3Manta de calentamiento para el reactor

C
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Fuente: (Maldonado Villamizar, 2015)
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llustracion 4Reactor de pruebas en vidrio borosilicato, con agitador

Fuente: (Rangel Calderén, 2016)

3.2.7 Tratamiento del aceite
El proceso tratamiento para el aceite de palma se realizd en dos etapas,
neutralizacién del aceite de palma crudo y deshidratacion del aceite neutralizado.

(Uzoh, Onukwuli, Odera, & Ofochebe, 2013)
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3.2.8 Neutralizacion de aceite de palma crudo.

El aceite de palma se calent6 hasta 60°C, se adiciono suficiente solucién de
NaOH 2N para neutralizar el acido graso libre hasta un pH de 7.0, manteniendo
agitacion constante; la reaccion en este proceso viene dada por la siguiente ecuacion:

R—COOH+NaOH—RCOONa+H20 Ecuacion 3.3

3.2.9 Deshidratacion del aceite neutralizado

El aceite neutralizado se calentd hasta 90 °C con agitacion constante y bajo una
presion de vacio de 15 psi. Con estas condiciones la humedad del aceite se evapora y
el aceite por lo tanto se vuelve seco. La deshidratacion del aceite se realiza al vacio
para evitar un deterioro de la muestra debido al oxigeno. El aceite deshidratado se pesa

para calcular la pérdida de aceite. (Uzoh, Onukwuli, Odera, & Ofochebe, 2013)

3.3 FORMULACION Y SINTESIS DE RESINA ALQUIDICA

Inicialmente el proceso de formulacion de las resinas alquidicas comprende la
seleccion de los componentes base:

= Aceite de palma tratado.

= Poliol, etilenglicol.

= Acido polibésico, anhidrido ftalico y anhidrido ftalico.

= Catalizador, hidroxido de sodio NaOH.

= Solvente, Xileno.
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Teniendo en cuenta los estudios realizados por Maldonado & Rangel y las
recomendaciones hechas, se tomo en cuenta la formulacion establecida con el uso de
etilenglicol, debido a su tiempo de reaccion y propiedades fisicoquimicas. (Maldonado

2015) y la adicion del anhidrido maleico. La formulacion es mostrada en la tabla 6.
Tabla 6 Formulacion de las distintas resinas

Resina Aceite  Glicerol Etilenglicol Anhidrido Anhidrido
ftalico Maleico
A @n) 50.2009 16.4117 7.1561 18.8302 6.2697
B an 50.0764 16.8653 7.1419 12.5391 12.5091
C an) 50.1496 16.8985 7.1148 6.2649 18.8155

Fuente: Autor
Los valores presentados en la tabla 6 estan reportados en porcentaje en masa.

3.3.1 Condiciones de operacion.

Se prepararon tres resinas alquidicas en funcion de los polioles glicerol y
etilenglicol, aceite deshidratado, anhidrido ftalico y anhidrido maleico; usando NaOH
como catalizador y xileno como reactivo de extraccion. La preparacion se realiza en un
reactor tipo batch agitado, equipado con una termocupla, bafio de aceite térmico y
condensador. En la sintesis de la resina alquidica, se involucran dos etapas, la

alcohdlisis del aceite deshidratado y la esterificacién de los monoglicéridos.
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3.3.2 Alcohodlisis de aceite deshidratado

En esta etapa, los monoglicéridos fueron sintetizados por reaccién del aceite
con el glicerol. La alcoholisis de aceite se inici6 cargando al aceite al reactor y
calentando hasta 140 °C, a esta temperatura, se introdujo el glicerol y el catalizador
(NaOH, 0,3% peso), y se continuo el calentamiento hasta 235 + 5 °C, manteniendo
agitacion constante de 400 rpm. La reaccion se llevé a cabo hasta que una muestra de
la mezcla reaccionante fue completamente soluble en metanol anhidro en una relacion
1:3 volumen respectivamente, muestreando cada 30 minutos. Después de finalizada la
alcohdlisis, la mezcla de se enfrio a 140°C antes de comenzar la poliesterificacion.

(Uzoh, Onukwuli, Odera, & Ofochebe, 2013)

3.3.3 Poliesterificacion de monoglicéridos

Luego del enfriamiento hasta 140 °C, se procede a mezclar con el
monoglicérido, la mezcla de anhidridos ftalico/maleico y una cantidad menor de 8%
de poliol. La temperatura de la mezcla se aumento lentamente hasta alcanzar los 235 +
5 °C (Uzoh, Obodo, & Onukwuli, 2018), manteniendo la agitacion constante en 400
rpm. El progreso de la reaccion se monitored mediante la determinacion periddica del
valor &cido de la mezcla reaccionante. En el proceso de la reaccion, la eliminacion del
agua de la mezcla se facilitd mediante la extraccion con xileno. El vapor mixto

generado se condenso y se separ0 aprovechando la diferencia de densidades,
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descartando el agua y recirculando el xileno al reactor en lapsos de tiempo no mayor a
10 min. El xileno fue elegido por su punto de ebullicion e insolubilidad en agua. (Uzoh,

Onukwuli, Odera, & Ofochebe, 2013)

Tabla 7 Determinacién y toma de muestra para el calculo de valor acido de las
distintas resinas alquidicas

Resina A Resina B Resina C
Tiempo, min = (Volumen Tiempo, (Volumen  Tiempo, (Volumen
KOH mL) min KOH mL) min KOH mL)
0 12 0 10,5 0 7
3 11,3 3 9,2 3 3,5
6 10,2 6 6 6 4,2
9 9,5 9 4 9 11,2
12 5,8 12 2 12 6
15 4,7 15 1,7 15 2,2
18 4 18 2,2 18 1,9
21 3,9 21 1,1 21 0,8
30 1,8 30 0,4 30 0,2
50 1,1 50 0,1 NA -
80 0,3 NA - NA -
NA - NA - NA -

Fuente: Autor

3.4 CARACTERIZACION DE LAS RESINAS OBTENIDAS
El proceso de caracterizacion de las resinas alquidicas fue realizado mediante
la norma ASTM D2689-88 y comprende el estudio de propiedades fisico-quimicas

como viscosidad, densidad, valor acido y contenido de no volatiles.

Ademas, se llevaron a cabo andlisis por técnicas instrumentales como

Espectrometria Infrarroja con Transformada de Fourier (FT-IR), Analisis
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Termogravimétrico (TGA), Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC), Reologia y
Resonancia magnética Nuclear (RMN) para obtener espectros que permitan determinar

la estructura quimica del compuesto, la estabilidad térmica.

A continuacion, se relaciona las normas de cada uno de los ensayos de

caracterizacion realizados a la resina.

3.4.1 Viscosidad
A través de la norma ASTM D1545-13 (anexo E) y el ensayo de Reologia.

(ASTM International, 2017)

3.4.2 Densidad
Teniendo en cuenta la norma ASTM D1475-13 (anexo F). (ASTM

International, 2013)

3.4.3 Valor acido

Siguiendo la norma ASTM D 1639-90 (anexo G). (ASTM International, 1996)

3.4.4 Contenido de no volatiles

A través de ensayo se determina la fraccion de un barniz que no es volatil a la
temperatura de la prueba mientras que los disolventes volatiles son expulsados. Este
método de ensayo es aplicable a barnices y son Utiles para los productores y usuarios

en la determinacion de contenido no volatil y en ocasiones son una medida apropiada
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de la formacion de peliculas de materia en el barniz; basado en lanorma ASTM D1644-

01; método A (anexo H). (ASTM International, 2017)

3.4.5 Analisis Termogravimétrico (TGA)

La caracteristica fundamental del TGA, es que solo permite detectar procesos
en los que se produce una variacién de peso; es el caso de descomposiciones,
sublimaciones, reduccion, desorcion, absorcion, etc. Y no permite estudiar procesos

como fusiones, transiciones de fase, etc. (Cardefio, Rios, Cardona, & Ocampo, 2013)

3.4.6 Espectroscopia de Infrarrojo por Transformada de Fourier (FT-IR)

El FT-IR se basa en la posibilidad que tienen las moléculas de rotar y vibrar a
distintas frecuencias (modos normales vibraciones). Se puede decir entonces, que en
un espectro infrarrojo se pueden manifestar bandas asociadas a practicamente todos los
compuestos moleculares; cada una de estas bandas corresponderia a un movimiento de
vibracion de uno de los enlaces dentro de la molécula y constituye la huella dactilar del

compuesto (Cardefio, Rios, Cardona, & Ocampo, 2013)

3.4.7 Resonancia Magnética Nuclear (RMN)
Las técnicas de RMN son herramientas efectivas para identificar estructuras
complicadas y especialmente para la interpretacién de cambios quimicos superpuestos.

La frecuencia de resonancia de un nucleo esta relacionada con la de sus vecinos, lo que
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puede conducir a determinar la conectividad dentro de las moléculas. Esta técnica
también nos ayuda a saber qué tipo de enlaces estan presentes en cada una de las

moléculas sintetizadas. (Brar, Goyal, & Hooda, 2009)

La resonancia magnética nuclear (RMN) es una técnica muy versatil tanto en la
metodologia como en el tipo de informacion que puede ser obtenido. Los experimentos
de RMN se realizan en nucleos activos en RMN tales como 1H y 13C. Esto permite
estudiar componentes organicos e inorganicos en materiales sin la necesidad de
separarlos fisicamente. (Bernard, Salameh, Moussa, B. Demirci, & Miele, 2015). Se
tomo una muestra de las resinas A 211y y B (/1) de 46 mg y se disolvieron en 600 ml de
cloroformo deuterado (CDCls), se transfirio a un tubo de resonancia de 5 mm utilizando

una secuencia de puntos ZGPG30 y un numero de datos Nspan de 2048.

3.4.8 Reologia

La reometria es una técnica que mide cdmo fluyen, se deforman y se fracturan
los materiales, proporciona informacion cuantitativa sobre las propiedades mecanicas
de los fluidos que pueden usarse para indicar texturas sensoriales y viscosidad.
(Dominguez, 2018). La reologia funcional describe la deformacion de una interfaz, las
fuerzas ejercidas sobre ella y los flujos resultantes en las fases adyacentes del fluido.

(Krégel & Derkatch, 2010)
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Para el analisis reologico se tomd una muestra de la resina A (2/1) y Se sometio
al analisis de viscosidad, para ello se tomaron 10 mL de la muestra y se procedio a
realizar la medicién a las temperaturas de 25, 60 y 150°C respectivamente. Para la
medicion se utilizd un reébmetro Brookfield DV-III (ver figura 6) con una aguja de
referencia SC-34 (ver figura 7). El método para la determinacién del comportamiento
del fluido parte con una velocidad inicial 10 rpm y se establece una rampa con

incrementos de 10 rpm cada 15 segundos hasta 150 rpm.

Figura 6 Viscosimetro

Fuente: Autor
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izl

Figura 7 Aguja SC34

Fuente: Autor

Se determinaron datos de velocidad de corte (s?), esfuerzo cortante(dinas),
porcentaje de torque aplicado (%, Dinas), viscosidad (cP) y velocidad (rpm), estos
ensayos muestran como es el comportamiento de la viscosidad con la temperatura

dependiendo de la fuerza ejercida por el reémetro.

Segln Chhabra en su libro plantea una metodologia para clasificar los diferentes

materiales y el tipo de fluido, la metodologia se muestra en la figura 8.
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1. Conocer el tipo
de
comportamiento
de flujo
independiente del
tiempo

2. Conocer que tipo
de fluido es y
determinar su
viscosidad
apararente

3. Determinar el
rango de
viscosidad y
ajustarla a un
modelo de
viscosidad

4. Determinar
que tipo de
material tengo,
clasificarlo y
darle una
aplicacion

Figura 8Metodologia para clasificar los diferentes materiales y el tipo de fluido
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4, RESULTADOS Y ANALISIS DE RESULTADOS
4.1 CARACTERIZACION DEL ACEITE DE PALMA
El aceite de palma crudo se calent6 en un bafio térmico para facilitar su manejo
ya que la viscosidad es muy alta a temperatura ambiente. En la caracterizacion se midio
el indice de acidez, la densidad, el indice de saponificacion y el indice de yodo. Los

datos obtenidos se reportan en la tabla 8.

Tabla 8 Caracterizacion del aceite de palma

Prueba Muestral Muestra2 Muestra 3
Indice de acidez (mg de KOH/g) 3.5228 3.4985 3.5649
Densidad (g/mL) 0.92033 0.92269 0.92136
Indice de yodo (g/100 g de aceite) 65.4968 64.9876 65.5502

Indice de saponificacion. (mg KOH/g 217 6446 916.9428 917 5896

de aceite)

Fuente: Autor

4.1.1 Indice de acidez del aceite
El valor acido del aceite fue de 3.52 mg de KOH/g. El valor acido del aceite

aumenta la funcionalidad del sistema de reaccion de las resinas alquidicas y puede
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conducir a la formacion de estructuras poliméricas. (Nosal, Nowicki, Warzata,

Semeniuk, & Sabura, 2016)

Figura 9 Indice de acidez de aceite de palma

Fuente: Autor
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4.1.2 Indice de saponificacion del aceite
Durante el proceso de neutralizacion del aceite con NaOH y NaCl; se observo
la formacion de jabones, el rendimiento de esta reaccion fue aproximadamente del

41.6% en masa de aceite puro.

Figura 10 Produccion de jabén

Fuente: Autor
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Para la medicion del indice de saponificacion se utilizé un montaje como el de
la figura 9 Este proceso garantiza que solo se ingresaran acidos grasos en la alcoholisis

ya que todas las impurezas se extraen con el jabon generado.

Figura 11 Indice de saponificacion

Fuente: Autor
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4.1.3 Indice de yodo del aceite

El indice de yodo determina el nimero de insaturaciones que tienen los
triglicéridos del aceite y nos brinda los requisitos que debe tener el aceite como materia
prima. El alto contenido de insaturaciones nos proporciona un aceite con un alto

rendimiento en la reaccion durante la alcohdlisis.

Figura 12indice de Yodo

Fuente: Autor
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4.1.4 Densidad del aceite de palma

La densidad del aceite se realiz6 en un bafio térmico a 25 °C siguiendo la norma
ASTM D5355-95 de determinacion de densidad en aceites, encontrando una densidad
de 0.92146 g/cm?. El valor de densidad esta en el rango de densidades propuesto en la
revision de Dumont donde se comparan las propiedades fisicoquimicas de la mayoria

de plantaciones aceiteras del mundo (Mba, Dumont, & Ngadi, 2015).

Figura 13Densidad del aceite de palma

Fuente: Autor
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4.2 FORMULACION Y SINTESIS DE LA RESINA ALQUIDICA

De acuerdo con el analisis hecho de cromatografia de gases con detector de
ionizacion en llama (GC/D) se establece que el &cido palmitico y el oleico son los de
mayor proporcién y reacciona en mayor parte para la formacion de los monoglicéridos,

por consiguiente, la formulacion esta basada en este acido graso. (Ver tabla 9)

Tabla 9Contenido de &cidos grasos del aceite de palma

Cantidad relativa del acido graso medida en
; forma del metiléster, %
Acido Graso
988411-01-AF
lera Medicion | 2da Medicién | Promedio

Caprilico (C8:0) <0,1 <0,1 <0,1
Caprico (C10:0) <0,1 <0,1 <0,1
Laurico(C12:0) 0,2 0,2 0,2

Miristico (C14:0) 1 1,1 1
Pentadecanoico (C15:0) <0,1 <0,1 <0,1
Palmitico (C16:0) 40,5 40,8 40,6
Palmitoleico (C16:1) 0,2 0,2 0,2

Heptadecanoico

(C17:0) 0,1 0,1 0,1
Estedrico (C18:0) 4,2 4,2 4,2
Oleico (C18:1n9c) 40,7 40,5 40,6
Linoléico (C18:2n6c¢) 11,0 11,0 11,0
Linoléico (C18:3n3) 0,3 0,3 0,3
Araquidico (C20:0) 0,4 0,4 0,4
Eicosenoico (C20:1n9) 0,2 0,1 0,1
Heneicosanoico (C21:0) <0,1 <0,2 <0,3
Behénico (C22:0) 0,1 0,1 0,1
Tricosanoico (C23:0) <0,1 <0,1 <0,1
Lignocérico (C24:0) 0,1 0,1 0,1

Fuente: Autor
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En la tabla 10 se reportan las cantidades relativas (%) de acidos grasos

saturados, insaturados y trans presentes en el aceite de palma.

Tabla 10 Cantidades relativas del &cido graso

Cantidad relativa del acido graso
Acido medida en forma del metiléster, %
Graso 988411-01-AF
Aceite de Palma Crudo

Saturados 46,9
Insaturados 52,2

Trans ---

Total 99,1

Fuente: Autor

A partir de los datos mostrados en la tabla 10 se establece que el aceite de palma
tiene una cantidad significativa de &cidos grasos insaturados y que reaccionara en
mayor parte para la formacién de los monoglicéridos. La mayor cantidad de
insaturaciones en las cadenas de &cidos grasos de este aceite es responsable de sus

propiedades de curado, por tanto, la resina tendra 6ptimas condiciones para el secado.

4.2.1 Condiciones de operacion

Las condiciones de operacidn siguieron las pautas establecidas por el trabajo de
Uzoh y colaboradores, donde propuso rangos de optimizacion de las variables de
operacion, como tiempo, temperatura y cantidad de catalizador (Uzoh, Onukwuli,

Odera, & Ofochebe, 2013) (Rangel Calderon, 2016).
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4.2.2 Alcohdlisis

Es un proceso de esterificacion “one pot”, donde las moléculas de acidos grasos
forman monoglicéridos con las moléculas de glicerol, usando NaOH como catalizador
para garantizar solo la formacion de monoglicéridos y no otras variantes como di
glicéridos y triglicéridos, ademas disminuye el tiempo de reaccion (Uzoh, Onukwuli,

Odera, & Ofochebe, 2013).

Yo W
'\[D
OH

Figura 14 Molécula resultante de la Alcohdlisis

Fuente: Autor

Las condiciones de operacion para la reaccion de alcohdlisis de &cidos grasos
para la formacion de los monoglicéridos de acido palmitico y glicerol se muestran en

la tabla 11.
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Tabla 11Condiciones de operacion en la alcohdlisis

Variable Valor
Temperatura de Carga 140 °C
Contenido de catalizador | 0,3 % Peso
Temperatura de reaccién | 235 °C

Tiempo de residencia 90 min
Agitacion 350 rpm
Presion 0.765 Atm
Reflujo Total

Fuente: Autor

4.2 .4 Policondensacion

En el proceso de poliesterificacion los monoglicéridos formados en la etapa de
alcohdlisis reacciona una parte con los anhidridos ftalico/maleico, para producir un
monomero B y posteriormente, el restante de monoglicéridos reacciona con el
etilenglicol adicionado para formar un monémero A y finalmente por reaccion de estos
monomeros dar como producto la resina alquidica. Las condiciones para esta fase de

la reaccion se muestran en la tabla 12.

Tabla 12Condiciones de operacidn de la poliesterificacion

Variable Valor

Temperatura de Carga 140 °C

Temperatura de reaccion | 235 °C

Extraccion de agua 1 ml Solvente (xileno)
Recirculacion de solvente | Manual cada 10 min
Tiempo de residencia 80 min

Agitacidn 350 rpm

Presidn 0.765 Atm

Fuente: Autor
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Las condiciones de operacion de la poliesterificacion se basaron en los estudios
realizados por Uzoh, y se presentan en la tabla 12 (Uzoh, Obodo, & Onukwuli, 2018).
Se obtuvo una mejora en el tiempo de reaccion con la adicion del anhidrido maleico
con respecto a los datos reportados por Uzoh, debido a que este anhidrido es una
molécula méas pequefia que reacciona rapidamente y consume los acidos grasos libres

obteniendo un tiempo de reaccion menor.

4.3 Caracterizacion de las resinas sintetizadas

Se realizaron tres sintesis con la formulacién presentada en la tabla 6, A 1), B
@) Y C 2, el rendimiento de la reaccion disminuyo para la reaccion C, generando en
el fondo del reactor un exceso de anhidrido ftalico, esto obedece a que la molécula de
anhidrido maleico es més pequefia y reacciona mas facil con el acido palmitico presente
en el aceite de palma. Por tanto, el analisis de RMN y Reologia no se le aplico a esta
resina (C 12)).
4.3.1 Viscosidad

La viscosidad se determind con un viscosimetro Brookfield DV-III, los datos
se muestran en la tabla 13. Este ensayo solo se realizé para la resina A (1/1) puesto que

es la que tuvo el mejor rendimiento y velocidad de reaccion.
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Tabla 13 Datos ensayo de viscosidad

Temperatura °C = Viscosidad cP

15 578560,00
25 312320,00
35 199680,00
50 49737,14
60 48640,00
70 47217,78
140 345,60
150 325,33
160 301,71

Fuente: Autor

La viscosidad es una medida necesaria para determinar el valor de la viscosidad
Gardner, obteniendo un valor de Z5, es un valor medio-alto, este parametro se asocia
al contenido de no volatiles en aceites y materiales de recubrimiento y cumple con la
actual normatividad NTC 1651 para pinturas o secantes a base de aceites de origen

animal o vegetal (Ver Anexo ).

La grafica 1 muestra la disminucién de la viscosidad a medida que aumenta la
temperatura., los valores elevados de viscosidad a bajas temperaturas se deben a la
presencia de los anhidridos que contribuye a que la viscosidad de la resina sea mayor.
Cuando la temperatura es mayor a 50°C la viscosidad disminuye de manera parcial sin

tener cambios drasticos.
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Gréafica 1 Perfil de Viscosidad

Fuente: Autor

4.3.2 Densidad
Tabla 14 Densidades de las resinas sintetizadas

Resina Densidad g/mL

A 1,09812
B1/1) 1,03911
Ci1y2) 1,07921

Fuente: Autor
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Los valores de densidad presentan algunas diferencias que son explicadas por
el contenido de materia volatil (Fumero & Garcia, 2005), los valores van desde 1,09 a
1,03 ver tabla 13, en resinas alquidicas del mismo tipo a las de este trabajo los valores

de densidad son similares (Islam, Hosen Beg, & Jamari, 2014).

4.3.3 Valor acido

El valor acido, determina el final de la reaccidn, ya que este relaciona la
cantidad de anhidridos ftalico/maleico presentes en la reaccién, cuando se alcanza un
valor menor a 5 se da por terminada la reaccién. Se pueden observar en la grafica 4 que
el tiempo de reaccion para cada resina (A, B y C) es de 80, 50 y 30 minutos

respectivamente.

En la gréafica 2 se observa una reduccién significativa en el tiempo de reaccion
en la esterificacion frente a anteriores investigaciones hechas por (Maldonado
Villamizar, 2015) y (Uzoh, Onukwuli, Odera, & Ofochebe, 2013) debido a la adiccion
de anhidrido maleico, como ya se menciond es una molécula mas pequefia que la
molécula de anhidrido ftalico por tanto reacciona mas rapido con los &cidos grasos
libres en el aceite de palma (acido palmitico y oleico). La presencia de los anhidridos
contribuye a que la viscosidad de la resina sea mayor y tenga un color mas claro lo cual

da una mejor apariencia a las resinas sintetizadas. (Uzoh, Obodo, & Onukwuli, 2018)
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Gréfica 2 Determinacioén del valor acido al finalizar la reaccion

Fuente: Autor

La abrupta caida en el valor del &cido se atribuy6 a la diferencia en la
reactividad de los grupos primario -OH y secundario -OH del glicerol con el grupo
carboxilo del anhidrido ftalico y maleico. Una reaccion mas rapida durante las primeras
etapas de la reaccion puede atribuirse a la alta tasa de conversion de glicerol en

anhidrido maleico.
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La resina C (12) disminuyo el rendimiento debido a que hay mayor cantidad de
anhidrido maleico que anhidrido ftalico, esto llevo a que se tenga un tiempo de reaccion
menor (30 min) pero que el anhidrido ftalico no reaccione en su totalidad. Esta
situacion conduce a que no es conveniente usar cantidades de anhidrido maleico
mayores al 60 %, ya que el anhidrido ftalico no tendra &cidos grasos libres para

reaccionar.

4.3.4 Contenido de no volatiles

El alto contenido de material no volatil representa una gran ventaja en el
producto obtenido, teniendo en cuenta la reduccién de emisiones de compuestos
organicos volatiles, los cuales son regulados por organizaciones ambientales. Este
aspecto ambiental favorece su uso y aumenta las aplicaciones finales de la resina

producida.

Tabla 15Contenido de no volatiles de la distintas resinas

Contenido de no
Resina volatiles

A @) 99,2641
B wy 99,4010
C an 99,7283

Fuente: Autor

En la tabla 15, se observa la poca variabilidad en el ensayo de contenido de no

volatiles, esto debido al volumen constante de xileno adicionado en la sintesis de las
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resinas alquidicas para la remocion de agua (Correa, Erika, & Londofio, 2007)lo cual
disminuye significativamente la cantidad de volatiles remanentes en las muestras
finales de resina. El contenido de no volatiles también se asocia indirectamente a la
viscosidad, ya que una resina con baja viscosidad indica que por lo general esta diluida
en un material de alta volatilidad, lo cual disminuye el contenido de solidos presentes.
La norma colombiana NTC 1651, pone como minimo el contenido de no volatiles en
rango de 35- 42,9% dependiendo del ambiente donde se utilice (interiores o exteriores).

(Rangel Calderdn, 2016) (Anexo I)

4.3.5 Analisis Termogravimétrico (TGA)

En la gréfica 3 se aprecia que la descomposicion térmica de las tres resinas
inicia a los 230°C. En el rango entre los 250 y 375°C, se pierde entre el 50 y 52% peso,
lo cual indica el deterioro de los enlaces esteres de cadenas ramificadas, la
volatilizacion de acidos grasos y glicerol unidos a la cadena principal; ademas de la
destruccidn de algunos enlaces saturados de los grupos carboxilicos presentes. Después
de los 375°C y hasta los 405°C se lleva a cabo la destruccién de enlaces de la cadena
principal, y luego el rompimiento del anillo bencénico de ambos anhidridos ftalico y
maleico y se convierte completamente en cenizas a los 480°C, con un porcentaje

aproximadamente de 5 % peso de la muestra inicial.
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Gréfica 3Analisis de TGA para cada resina

Fuente: Autor

La estabilidad térmica se debe a la densidad de reticulacion proporcionada por
el anhidrido ftalico, y al ser lo suficientemente alta puede ser utilizada en cualquier tipo
de aplicacion. Comparado con el trabajo realizado por Islam, el uso de anhidrido
maleico genera mas resistencia térmica y el comportamiento es el mismo. Cabe resaltar
que la resistencia térmica depende del articulador del enlace en este caso de poliol que

se use. (Islam, Hosen Beg, & Jamari, 2014)
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4.3.6 Calorimetria Diferencial de barrido (DCS)
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Gréfica 4Analisis de DCS para cada resina

Fuente: Autor

El comportamiento de las resinas representado por la grafica 4, evidencia
diferentes caracteristicas debido a su naturaleza como polimero termoestable. Primero,
temperatura de transicion vitrea; que se presenta cuando se aumenta la temperatura de
un solido amorfo y aparecen como una alteracion (o pico) en la linea base de la sefial
registrada. Esto es, debido a que la muestra experimenta un cambio en la capacidad

calorifica sin que tenga lugar un cambio de fase formal; en este caso las resinas
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muestran un comportamiento muy parecido, registrando la temperatura de transicion
vitrea en el rango entre 40 y 55°C. Comparado con el trabajo realizado por Islam el

comportamiento del termograma es similar. (Cakié, y otros, 2012)

La segunda caracteristica indica que, con el aumento de la temperatura la
viscosidad tiende a disminuir. En cierto instante, la muestra alcanza la temperatura de
descomposicion de las cadenas poliméricas, evidenciado por un pico endotérmico en

la curva DSC en el rango de 370-375°C.

Con el aumento de la temperatura se presenta la pérdida de enlaces intermoleculares
entre la cadena polimérica y el anillo bencénico del anhidrido ftalico y maleico, lo que
ocasiona que las moléculas obtienen suficiente libertad de movimiento para iniciar su
descomposicion. (Caki¢, y otros, 2012). La temperatura de descomposicién para las

resinas en todos los casos es de 425°C.
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4.3.7 Espectroscopia de Infrarrojo por transformada de Fourier (FT-IR)
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Gréfica 5 FT-IR para cada resina alquidica
Fuente: Autor

La grafica 5 muestra el espectro FT-IR, entre 3100 a 3600 cm™ se encuentran
las vibraciones de estirado O-H y a 2800-3000 cm™ la vibracion de estiramiento C-H
alifatico. Los picos para C-O que estiran la vibracion del éster de triglicéridos aparecen
a 1750 cm?, para la vibracion de estiramiento C-C a 1600 cm™ y para la flexion de C-

H a 1300 cm™. También alcanza un maximo a 1150 cm™ debido a la vibracion de
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estirado (C-O-C) del éster, a 720 cm™ se observa la vibracion de balanceo de metileno.

(Donald L. Pavia, Gary M. Lampman, & George S. Kriz, 2000)

Los espectros FT-IR (grafico 5) de las resinas indican la presencia de enlaces
importantes, a saber. grupo éster, dobles enlaces oleofinicos y otros picos
caracteristicos. En revision con la literatura el pico para C-O en la resina sintetizada en
este trabajo, se presenta a 1750 cm™* mientras que en el caso de la resina sintetizada por
Mora los picos para C-O aparecen a 1726-1735 cm™ lo cual nos indica que nuestra
sintesis se llevo a cabo satisfactoriamente. Ademas, los picos se amplian con respecto
al de Mora, lo que indica la diferencia en el entorno estructural alrededor del grupo
éster carbonilo por la adicion del anhidrido maleico (Bora, Deka, Ahmed, & Kakati,

2014)

4.3.8 Resonancia Magnética Nuclear (RMN)

La figura 15 muestra varias sefiales; alrededor de 1.0 ppm apareci6 una sefial
debida a protones CHs de unidades lineales, dendriticas y terminales. Entre 1.5y 3.0
ppm se detectaron sefiales que se debieron a protones alifaticos de acidos grasos que se
unen al anhidrido. En este espectro, también aparecieron algunas sefiales entre 3.5 y
4.5 ppm, que se atribuyeron a protones de metileno que se unian a grupos OH que
reaccionaban (-CH2-OCR y -CH>COOR) y sin reaccionar (-CH2OH) respectivamente.

La sefial a 5.5 ppm se atribuyo a protones de CH-CH de acidos grasos. La presencia de
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esta sefial en el espectro es una indicacion de que la reaccion entre el acido palmitico y
la mezcla de anhidridos se llevd a cabo. (Murillo & Lopez, 2011). Las sefiales alrededor

de 7 ppm se debieron a cloroformo. (Vallejo, Lopez, & Murillo, 2015)
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Figura 15 Espectro de protones de resinas Ay B

Fuente: Autor

El espectro 13-carbono mostrado en la figura 16, presenta una sefial entre 170 y
180 ppm, que se debe a carbonos carboxilicos. Las sefiales entre 64 y 70 ppm se
atribuyen a la union de metilenos a COOR (-CH2COOR). Alrededor de 70 ppm aparece
una sefal, que se asignod a los carbonos de éteres (C-O-C). La sefial intensa que se

presenta a los 75 ppm corresponde al solvente CDCls. Las sefiales alrededor de 50 ppm
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corresponden a los carbonos cuaternarios y la sefial en 21 ppm corresponden a los

carbonos de CHs. (Dziczkowski, Dudipala, & Soucek, 2012)
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Figura 16 Espectros de 13C de resinas Ay B

Las sefiales adicionales entre 0 y 40 ppm se deben a los carbonos de los acidos
grasos. La sefial intensa a 30 ppm corresponde a R-CHs, el conjunto de sefiales de 15
a 25 ppm corresponden a carbonos insaturados R-CH2-R. (Donald L. Pavia, Gary M.

Lampman, & George S. Kriz, 2000).

Lo anterior indica la presencia de los grupos caracteristicos de una resina

alquidica a base de aceite de palma.
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4.3.9 Reologia

Aplicando la metodologia planteada Chhabra tenemos:

A partir de la gréfica 6 se puede conocer el de tipo de fluido.
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Grafica 6 Velocidad de corte Vs Esfuerzo cortante

Fuente: Autor

Segun Chhabra, la clasificacion de los fluidos segln el esfuerzo cortante y la

velocidad de corte (ver figura 17), Comparando las dos graficas se puede afirmar que
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la resina sintetizada tiene un comportamiento plastico Binghan a 150°C (Linea negra),
y un comportamiento pseudoplastico a 60 y 25°C como se muestra en las lineas roja y

verde del grafico 6 (Chhabra R.P & Richardson J.F, 2016)

Yield-

pseudoplastic
Bingham
- plastic

W
L0d]
D
I _
@
L1k ]
i
v [ Pseudo

| plastic Newtonian

fluid fluid
B Dilatant fluid B
I I I
Shear rate

Figura 17 Tipos de comportamiento de flujo independiente del tiempo
Fuente: (Chhabra R.P & Richardson J.F, 2016)

El tipo mas comun de comportamiento de fluido no newtoniano independiente

del tiempo es el pseudoplastico o adelgazamiento por cizallamiento. Este
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comportamiento es caracterizado por una viscosidad aparente que disminuye con una

tasa de cizallamiento creciente tanto a velocidades de cizallamiento bajas como altas.
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Graéfica 7 Adelgazamiento de cizalladura
Fuente: Autor

La mayoria de las soluciones de polimeros que se diluyen por cizallamiento
tienen un comportamiento newtoniano, pero al graficar la velocidad de corte contra el

logaritmo del esfuerzo cortante se puede confirmar que el fluido tiene un
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comportamiento no newtoniano por la conducta inversa de dilucidn por cizallamiento,

como se observa en la gréfica 7.
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Grafica 8 Determinacion de la viscosidad aparente

Fuente: Autor
El grafico 8 permite determinar la viscosidad aparente a partir de los datos de
viscosidad cinematica a las temperaturas del ensayo. EI comportamiento inverso que
se observa permite confirmar la hipotesis de que el fluido es no newtoniano. Los

valores que se determinan con las tangentes a las curvas, corresponden a los valores
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reportados por el redbmetro de viscosidad aparente. Si se grafica la velocidad de corte
en funcién del logaritmo de la viscosidad aparente se determina que: la viscosidad de
un polimero debe ser mayor a cero, estar comprendida en el rango de viscosidad

brokfield y se represente por el modelo de ley de potencia.

Un aumento en la fraccion de fase dispersa causa un aumento en la viscosidad
de dispersion como se esperaba, sin embargo, la viscosidad aparente determinada
experimentalmente (ver gréafico 8), es consistentemente mayor que la viscosidad
experimental en el rango de fracciones de fase dispersa investigadas. Segin Watson,
esta diferencia mostré una tendencia reproducible y en la actualidad no se tiene una

interpretacion clara para explicar este efecto. (Watson & Mackley, 2002)
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Gréfica 9 Aplicacion en el rango de viscosidad

Fuente: Autor

Con el grafico 9 confirmamos que la viscosidad aparente tiene valores mayores
a cero por tanto es aplicable el modelo de ley de potencias. Por lo tanto, para la
clasificacion de la resina se debe tener en cuenta la temperatura, pendiente de la
viscosidad y el inverso de la viscosidad. Por tanto, clasifica dentro del grupo de
materiales poliméricos, como un material de caracteristicas similares al polietileno de

alta densidad.
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Gréfica 10 Clasificacion dentro de los tipos de materiales

Fuente: Autor

En el grafico 10, se confirma que no tenemos valores menores a cero de
esfuerzo cortante ni de viscosidad, lo que indica que sera un polimero, que podra tener
propiedades de secado optimas y ser utilizado para la preparacidn de barnices de secado

rapido. (Watson & Mackley, 2002)
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5. CONCLUSIONES

e La caracterizacion del aceite de palma por la técnica de cromatografia de gases con
detector de ionizacién en llama (GC/D), establece que el acido palmitico es el de
mayor proporcion, por consiguiente, el 52.2 % de los &cidos grasos presentes son
insaturados lo cual hace de del aceite de palma sea una buena fuente bio-renovable
para la produccion de resinas alquidicas.

e En el trabajo realizado se sintetizaron las resinas alquidicas propuestas,
encontrando que la adicion de anhidrido maleico da a la reaccién de esterificacion
una velocidad mayor, por tanto, se redujo el tiempo de reaccion de la sintesis de
210 min a 80 min.

e Las sintesis de resinas alquidicas con composiciones mayores al 60 % de anhidrido
maleico (resina C (1)) presentaron una disminucion del rendimiento ya que los
acidos grasos libres son consumidos por el anhidrido maleico dejando al anhidrido
ftalico sin reaccionar.

e La caracterizacién por la técnica RMN, permitioé confirmar la presencia del grupo
alquidico lo cual nos indica que la sintesis se llevé a cabo. Ademas, permitio
identificar cada uno de los grupos funcionales presentes en la resina sintetizada.

e La medicion de las propiedades mecanicas como la viscosidad a diferentes

temperaturas permitié determinar una taza de cizallamiento menor, esto permite
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clasificar la sintesis en el grupo de los polimeros con caracteristicas similares al
polietileno de alta densidad debido a su viscosidad y esfuerzo cortante.

e La sintesis tiene posibles aplicaciones industriales como la de proteccion de
dispositivos, recubrimientos térmicos, pellets, impermeabilizacion de terrenos

(vertederos, piscinas), entre otras.
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6. RECOMENDACIONES

1. Serecomienda en trabajos futuros, no usar cantidades mayores al 60 %
de anhidrido maleico, ya que esta molécula reacciona méas rapido y
consume los acidos grasos presentes en el aceite y no da tiempo al
anhidrido ftalico de reaccionar.

2. Determinar los coeficientes cinéticos y el mecanismo de la reaccion en
el proceso de esterificacion, con el objeto de mejorar el proceso de
sintesis.

3. Utilizar otras técnicas instrumentales para dar mayor peso al proceso de
caracterizacion como GPC y NMR (estado solido) y asi plantear el

posible mecanismo de reaccion.
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8. ANEXOS

especifica en aceites y liquidos grasos
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Solutions’
Thes wandet] o wosed mder the Sand dengration D 1398 O pnde b fin e idioses feyes o

crgeral shoptios o, @ e cove oF mvescs, B¢ e of last rerann A pesphet o paocrehesess adicaten Be vaar of Lssi resppoovil. A
sioemcrpd gt (6) indicacs o addird Gubge Gt B Bslmvisen o reappnodal

M aundand ha e aoprowd fir s 1y agencas o the Ixparves of Do

1. Scope

1.1 Ths test mathod covers the gravinwetre detarmumation
of fae townd farty acids iz alkyd resins aad alkyd resin solutions.
The t=st method & pot applicable o alkyd resins contauing
modifying agens such as uwrea melavine phenols, rosie, and

STyTere.
12 This sumdard docs rot parport o addres: all of te
sqfety comcem:. if aw. associated with its wse It is the
responsiulify of whoover wer fais suwdard to corswlt mnd
estabiizh appropwate iy and healh pracices ard deter-
mine the apphcabilizy of megulatory limusanons prior 1o ue.
1. Referenced Documents
21 4A5TM Standards:
D 363 Test Method for Phtialic Arhvdride Contemt of
Alkyd Resins and Resin Solutions®

D 1183 Spacfication for Reagen Water'

D 1615 Tost Mstkods for Glycecol, Brbylans Giyeol, and
Ponmerytintol in Alkyd Rasme®

D 2245 Test Method for Tdeatifcxtion of Odds and Oil Acids
1 Solvem-Reductble Paars®

J. Siznificance

3.1 This test method 15 vsed ro determme tocal fatry scd
corsent of alkyl recms and this colunoa, in the abience of
otarfring conpounds, 15 & mamns wheehy the relative
epplicability of the alkyd resn %0 the partcnlar ead e may be
estinated by buyer and seller.

4. Apparatws

4.1 Beakers, haizg capacines of 150 and 400 mL

42 Desicemtor.,

43 Filter Pyper, tapid. low-ash flter paper. to &t the
£lzering Smnal.

"The o aclod (v wnds e jeadcise of ASTM Comasnc 141 e Fast

4.4 Fkermg Fumel, 75-mm dameter, loag-stem
45 Fak 150-nL. fatdotom with sanderd tper open-

ng.

45 Vioogos Gar Suppl

4.7 Separatory Fumnel:, three 500-ml capacity glass-
stoppered, firted with standarc-tzper ground-gless stoppers and
stopcocks,

4.5 Seam Bav.

4.9 Warer Bath.

4.10 Facsum Dryimg Oven. smull, Isboratory-size, demo-
staticaly controlled to opemts st 80+ 2°C A wster-aspravr
T enxce is satidfactory

4.11 Corton, gbsorbart, TJSD.

5. Reageat: and Materiak

5.1 Pury of Reagemr—Reazear rade chemucas dhdl be
nsed m all tesss, Unless otherwise mdicated. 1t 1s mrznded that
all reagents shzll conform to e specfications of the Comumit-
te2 oo Amalvtical Reapents of the Amencan Chemiical Sociecy.
whese such specifications are available’ Other grades msy be
nzed, provided it is Sret ascestoined that e magest 13 of
suiiciently high purity to permit its wse withowt lessenine the
accuracy of e detennivation

3.1 Pury ¢f Pimer—_nless otherwise naicated, ressmnces
to water shall be andersteod to meen ®azent wates confornung
to Type IV of Specificason D 1195.

5.3 Erher. snbydrons

5.4 Hydocklore dcid (p  1.19)—LConcentand hydro-
chlonic aad (ECI).

5.5 Indicator Paper, waiv

3.0 SO SUMITE {168.50,). nmvaous

0. Procedwre

6.1 Sapomify & porion of resin or resin whtion 1w accor-
dance with Tect Mathod D 563 After filterng the porsssnm

ol Radebend Comlingn Mabun s, wed Apyidoibicinn ard o 1he Lo sy oy o
Siloviovoninme I T3 i Folywesns ssd Tosas

Cuiarvenst wlisin qppuiend Agwil 25, 1905 Publidond Junn 1EG Chagaally
pubbibad & D 1398 - %, Last previoes alites D139 - 84

* Anssad Book af ASTM Skndrds. Wl 0643

T Anmid Pook of ASTM St Vel 11001

4 Anmsud Book of ASTAS Ssndinci. Vil 66 01

Gyl

lcontec

P Rnagint (lwaivds. dmorsson (ical Sovigy Noctlocaions, s
Cluaiipal Suniony, Rnbvoogion, TH Fov suggratbues o flus toding 40 rogrosts aid

Chevcad, BDH Lid, Puode Docet, DR, md the Cvied Sate Phammaxyo
wd Mt # lary, IS PR pesal B (LSPC), Raukov e,
MD

8. 1Anexo A. Norma ASTM D 5355-95 para la determinacion de la gravedad
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4 0 5385
weight of bortls 2ad oif - weight ofborde F = weight of sample at 60°C and
weight of water 1 19T M W = weight of waser st 25°C
62 Specfic gty at 6025°C=
. ’ 7. Keywords
W1 = [0.00002% X 357} @ 7.1 density: liquid fars: oil: specific gravity
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8. 2Anexo B. Norma TP-TM-001C - Lubrizol, para determinacion del indice de

acidez.

Lubrizol

"

LUBRIZOL TEST PROCEDURE

TP.IMA0IC

Edtion: July 8 20%

Provious Editen: Janwary 24, 2005
Origha Date: August 28, 2002

Determination of Acid Value and Free Fattz Acid

Apparatus and Reagents:
1. 0.1 N and'or 0.5 N Potassium hydrosids

2. Iscpropanol neutraleed o phesclohlhalen
ancdpont
Erenmeyer Nask, 250 mL

4. Prenciphthaleln hrdicador (1.0% & sopropanod)

Procedure:

1 An aporopdads s@e sampks s weghed o 01
gram scoaacy nlo 8 250 mi Erenmeyer fask

2 Dssolve In aspprox, 50 ml  neutralzed
mopropancl
CAUTION: Isopropanol is flammable and
irritanl. Wear safety glasses and gloves,

3. Add 5 drops of phenolphFabin salulon as an
indicator and trale with standsrcized 0.1 N or
0.5 N petassium hydrexide to a pirk end poirt

m Phenolphthalein is a carcinogen
s irritast. Handle with care. Wear safoty

glssses and gloves.

. Potassiom Hydroxida & cormosive,
glasses and gloves.
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mLEOH & N x 58

Ao Vaboe =
” Wiod samrple n gms

L KOH 3 N ox MW ey acel)

§ "
FroePusy Ack T3 Wi o aamete 1 oS

Size of Sample:

Urless specifcaly menticned, the iofowng sae &
recommendead in P determinalion of acd value:

Normaity of

trant

10
25
5
75
100
150
200
)

Raefarence:

Adapted fom:

Acd Veus AC.CS. Cd 3383, Official Mathods
and Recorsmended Practices of ™ Amadian QI
Cremsts’ Soaety, Jed Edition, 1568

A slofalo]alsiooi=a
(3, R[5 B3 162 LA ER s B B B

Of S = o ol 4Lt~
b o 2 ) o (3 o P
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8. 3Anexo C. Norma ASTM D1962-85 para determinacion del indice de

saponificacion
‘“b Designation: D 1962 - 85 (Reapproved 1080)" e e e e

Standard Test Method for

Saponification Value of Drying Olls, Fatty Acids, and
Polymerized Fatty Acids’

m“humuumomuwm% Lanion Bt e of
AN g o6, ba U st of wribinn, B e of las pertilon. A Memter b pasetacs o ol et raappeonet. A
a2 bon b) mivmes e alemad cheags o (he Il pivbia o rag e

T s wwtho At hovw vt i win Sy apvaiin of A Dvgrmment o Deluse s spldics Wb ol 3080 of Sedoal Tan imhad

Dandd Na. 1JA Coeses e Dty Prbiex of Spavibocsions wd Rondveds for doe o yoar of vne oWch b boon adeuvd £y Ve
LDepintat of Das

TR Wi i v wide Beougied ¥ Ooudar 1AV

I8 ua."“ viloe doas s 20 & masaee of e
14 This test method covess 1he desermvination of fhe mu all sy require saposi ficstiza

3 Chereically modified
snd Iatty =3 Senen lomges $oan | b foe complese ssaction.

E
|
|
z
%

. Appursius
‘ st Masks, 2%
aduress sl of the safety prablerns assoedaed with s se. It i o Erlemvaper wide crarath, whali-redstars,
52 Consowser Logyp.

he
applicelility of repuistory Amitoiows peior 10 we. For Mot 1—Satible condenser inoge are shows by Pigs | and 1 ef Test
dpectic Raaod swoconents, soo Soction 7 Nebd D 0,
52 Seaw Book
L. Meferceced Docueceds
LI ASTH .
D305 Tost Mamod for Solvert Exiraciabie Mool 1n 6. gy e
zzdu“u:um:.h.‘m is istendad
neageces ooeloeve Specilvsoas
01193 Spoeification for Resgeat Water’ Coenmitiee oo of the Amernicss Chem-
T el Socety, whase such speci aee avacdable ¢ Other
ermicnlogy eades may bo wied, peovided it s et sscentaissd it the
31 Dafialiion: Teagent is of suffickeatly high pesity 1o permdt its wse without
L1 seponffoation veltea moseoe of Bo olbeli reat-  jopaning the acowracy of the
tise prougs [n ods and ety ecids and & espresed o e 62 Panty of WaerUnless othorwise lndicaind, e
srareher of sailiptees of pomatisen Mydreoddo hat seet Witk ences 10 water hall Be usdesaood 0 masa e
| g of sergle. u.gldlch 1of Specification D 1153 -
L ]
& Siguificance aad Uss mmumudmoss\.-wu
&1 Tee mpomification valee of cils and Oty acids it a
messere of ¥ comieat of coner Nekiges. Foe en o, provided NOOn Do “wacind shanolpedaloln indioann™ sy e wsed wih
i met wgnificantly cidised, (he nemider of eoies Nokagis 5":’:"‘"“':.".'?.",.0.. "r' — :
I S QS SETRPL, Su A ARIUR o7 e oliee, hboaics (VUM ce KNS kel 1 b e e Vs
42 A valee wﬁ. f color s Sietly tieged wihh parplie. The color changs b Poos groce %0

D@5 is member of:

Lodal d

P Formando lideres para la construccion
L5 % § | sowon 55 de un nuevo pais en paz

THE INTERNATIONAL CERTIFICATION NETWORK - o~ ahicontec




©
c
°
o
=
I
o
©
o
el
54
=
n
4
o
=
c
2

@
Qo
S
o
o
O
@
©
C
I}
8
c
I
n
(]
©
Q
£
S
P4
©
c
o
Q.
£
I
o

o
©
=
o
@
©
=
°
[=%
£
@
=2
c
=}
i
o
Yol
~
o
[o0]
«©
Tel
x
©
L
'
Lo
o
[92]
Lo
[o0]
«©
Lo
'
<
o
(52
Te}
@
©
Lo
'
[s2]
o
[92]
Lo
@
«©
Yo}
—~
~
-
&)
(5]
=

m dhhd“““mm .m
“ it %M m Mm |
HETFRER B
; umm_mw i i |
I ,z.f.ﬁ i
;ua} il gl

i Ll
mmmm Mm“ &_mm mr
mmu W mw hm.w: w HH
m i rmm 15

mm wun nmﬂmnm H
mmuu wm mumn MJ_
U.M:_“E__ mﬁ w m_,.r

Naning s A NS e s

Towr
o o e
TEON Face D1, Phiachiniia, P8 1900,

~y

s

de un nuevo pais en paz

=
2
T}
S
=
(7]
<
o
o
£
o
I
S
3
]
3
=
(=)
g
<
<
3
w

* ¥ K
X

KK

5
;
§
g
5
8
3
¢
¥

D@5 is member of:



Universidad de Pamplona
Pamplona - Norte de Santander - Colombia
Tels: (7) 5685303 - 5685304 - 5685305 - Fax: 5682750 - www.unipamplona.edu.co

8. 4Anexo D. Norma TP-TM-005C Lubrizol, para determinacion del indice de

yodo.

Lubrizol
LU IO

LUBRIZOL TEST PROCEDURE

TP-TM-005C

Edition: August 12, 2010

Previous Editions: January 24, 2005 / July 9, 2010
Original Date: May 13, 2004

Determination of lodine Value'?

Apparatus and Reagents: 5. Add 100 mL D.I. water and 4-20 mL potassium
] . odide solution (see Sample Size) to each flask
13 Jodine flaaxs 000 L., Whgiaes stoprers and immediately litrate with 0.1 N sodium
2. Chloroform, ACS Reagent grade® thiosulfate until the yellow color has almost
3. Wijs solution® (lodine monochloride) disappeared
2 . sl : CAUTION: Potassium iodide is an irritant,
4. Potassium lodide soluuo:\ , 15% in D.I. water Wear safety glasses and gloves.
S A Sockam Siviopuiiater. Sandesdized CAUTION: Sodium thiosulfate is an irritant.
6. Starch indicator’ (0.5% agueous solution) Wear safety glasses and gloves.
6. Add 1-2 mL of starch indicator solution and
Procedure: continue the litration until the blue color has just
1. Into two 500 mL glass-stoppered iodine flasks, disappeared.

weigh sample (see Sample Size) in duplicate to
an accuracy of 0.1 mg. The third flask is served
as the blank

Calculations:

(el of blank - ol of ssenple) 2 Nisodiam thiosafsie) = 12

dine Valos = WOl SSmpke m gms
2. Add 20 mL chloroform to each flask and swirl to 7
dissolve the sample. Sample Size™:

Unless specifically mentioned, the following sample
size and the amount of Wijs iodine sclution and
potassium iodide solution are recommended

: Chloroform is carcinogenic and
highly toxic. Handle with extreme care.
Wear safety glasses and gloves.

3. Pipette 5-25 mL Wis soluion (see Sample [N B ull ol BURAALLHN
Size) into each flask. 7 z L)

(mL)

Kl, 15%
(mL)

Wijs solution is toxic and 0-3 5.00 5 4

corrosive. Wear safety glasses and gloves. 3-5 3.00 5 4

i 5-10 2.00 10 8

4. Stopper the flasks and store them in a dark 10-28 100 10 a
place for 30 minutes at room temperature. 25 5E 0' 20 10 8

- 0.30 25 20

100 - 2C0 0.15 25 20

200 - 3€0 0.10 25 20

DS ks member of: P é?.o‘!‘.‘.iﬁﬂ‘f":’{@ < ; .,
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Lubrizﬂl Lubrizol Test Procedure TP-TM-005C

Determination of lodine Value
— Page 2 of 2
References:

1. The American Oil Chemists® Society
(AQCS) Official Method Cd 1-23, Revised
1988.

2. U5, Pharmacopeia, National Formulary,
USP 23, NF 18 (1995). <=401= Chemical
Tests ! Fats and Fixed Qilz, lodine Valus,
pp 1739,

3. Chboroform, ACS reagent, was purchased
from Pharmeca Products, Inc., Brookfield, CT
and used without further purification.

4. Wijs solution (lodine monochloride solution)
was purchased from VWR  Scientific
Products, South Plainfield, NJ and used as
obtained.

5. Potassium iodide, ACS reagent, was
purchased from PCI Scientific Supply, Inc.,
Fairfield, MJ and used as obtained.

6. Sodium thiosulfate, Certified ACS, was
purchased from Fisher Scienfific, Pittsburgh,
PA and used as obtained. The 0.1M sodium
thiosulfate solution was prepared and
standardized as described in Lubrizol/Clifton
Cluality Assurance Testing Solutions,
T5-008, Sodium Thiosulfate Solution.

7. Starch, Soluble Potato, Powder, was
purchased from J. T. Baker, Phillipsburg, NJ
and uzed as obtained. The 0.5% agueous
Starch solution was prepared as described
in Lubrizol/Clifton Quality Assurance Testing
Solutions, T5-012, Indicator Solutions.

8. The amount of Wijs solution (lodochloride
T5) added must be 50 to 60% in excess of
that of absorbed by substance.
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8. 5Anexo E. Norma ASTM D 1545-98 para la determinacién de la viscosidad por

el método de burbuja

Designation: D1545 _ 13

AR TRAL
Standard Test Method for
Viscosity of Transparent Liquids by Bubble Time Method'
Tao mrcmed o omied asder tx boud demprmion 01 de munker meredasly Blreem e dedgroecr. b e s ol
origral sopin o0 e o of e e yer of e rovaee. A semher i parrdeas sl B o of Ll mappaval &
EREnCp cpaln (el Bl o cdicral changs e e lae rovmeon of reappresl.
Thuz sondard fas Sers axproreed o o by opeache of o Do of Mhyouse
L. Bcope T+ 05 mm
1.1 This izt method covers the delermanation of the viscs- 100 + 0.5 mm
1E + 05 mm

ity in bubble ssconds by timing. The bubble seconds are
approximately aqual to stokes for mest liquids.

1.2 The test methad is spplicable 1o transparent Bouids thal
am free fom crysalline or pel particles.

1.3 The volues sisied in 51 weits are w0 be regarded 2
standard. Mo ofher unils of measurement are incheded in this
standard

1.4 This niandam' doey aot parport b0 address ol of e
ety concerns, i amy asocioted with i ere. N & fhe
respowribility of the oser of thiv standeed lo establish appeo.
prizie safety and keplih practices aad determineg the applica-
bliry of repalatony limiations prior io e

L Terminology

1.1 Diefnitions:

2.1.1 wiscosiiy, a—the resistance experisnced by one portion
al a liqud meving over anather porSom of the liguid. The
aheolule unit of viscosty in the cgs, cenfimelergram-saoond,
sy=tem is the poise which is expresssd as dyne-ssoonds per
square centimetre. Swokes ar eqgual © poises divided
density. The sbeclute 51, Iniemasosal Sysiem af Units (metnc
systiem), viscosity unil & the pascal-sscond.

X Apparatus

3.1 Covenianr-Temperature Bath—Any suitahie bath capahie
ol mainsining lempernie ot 25 * 0170 with waler gs the
hath medinm.

3.2 Stendord Viscority Tuber of clear and with fal
bofoams, 1065 = 0025 mm in imiﬁeduﬁ; 114 = 1 mm
in outsde lesgih Plinly leglle lines shall be localed as
followes (Note 1):

! Thi ool b 0 wier the Eridicioa af ASTHW Cosssitics D01 on Pain

darn cliso sppeved febh 1, X% Meblshed Sack 341 Ongenly
el in [0SR lax provieas coltion spprosce ia 2011 ax [543 - 07 (20421
NN DO T ST -1 3.

The distance betwees the first wnd secoad lines shall be 72 +
0.5 mm.

Hom 1—All doinsco shall be moasred b the mubide botion of the
tabr.

3.3 Refereace Siondarde—A szrizs of standard visoosity
tuhes {2.2) filled with transparent liquids having predetermined
viscosities in centisinkas and Bubble saconds = listed in Table
1. The stndunds wee lisied alphabetically from the lowest
visoosity 1o the highest viscosity standesd.

34 Timing Device—Slopwalch or elecinc siop clock ca-
pable of being read fo & predsion of U] 5.

315 Tabe Racke capabls of mverting one or mare isoosity
tuhes 18P & within 17 of a vertical position while rack and
tuhes are immersed m the conslest Iemperature bat

314 Visconiy Tabe Corkr, No. T short.

4. Procedure

4.1 Fll a sandard viscosity tube with e materal 10 be
tested o approimaiely bevel with e 108-mm line.

4.2 Transfer the tube to 2 comstant 25°C femperabur: bath
with the cork loceely inserind Hold ot this eemperature for 10
min.

Nom 14 maie cooiml of ihe o

imtioe of .1 in e lemporstone of dhe
?:"&:";d I:JH:“Lr“:I.

4.3 At the end of 10 min adjust the level of e s that

baotinm memiscus will be lzvel with the 1000mm Bne. [neeri
the cork =o dal b boliom of e oock is on the level with the
1E-mm line. T will spure 2 bubbde of suitsble and wei form
size,

44 Inserd the fube in the mck and immerse in the 59T
waler hath. Allow the wheds) 1o stand with cork down in the
bath & manimum of 20 mis hefor detemining the viscasity.

Heome 3—For wacaition of hiqmids thal heve s timed bobbie e of 4 1

ke, b reol b chizined 3
L o s o e by e

baik b coerial A
will camea 1 % varation

trawel.

Copyrght © ASTE mmmaicesl 10 St Hatos D 70 Goa C700, Sesl Comnoircs . A SSE0-EES. Linded S ms

Copryrighe by ASTAE Ll jall righis resarvad, Toa dlcs & 170345 FIVT 35013
Townbaded preid by

Tiervarvidad "Masesal T Cobupkis Jlwvarssied Mesawl My Colorae) pormarr o [earsd A graarsrr e fardar repredecssn srforoed
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TAELE 1 Recommendad numerical Standards for Comparaior VisoosRy Tubos
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hemio—Subbils e samed on ST eTeastue S doia cemees wh rags ESaw oo © S e bubble e

4.5 To read, imvent the mhe quickly snd delormine the Sme
recuired for the Bubble i rse in seconds. When delermining
the L3me in seconds star the Gming device wien the op of the
ubble becomes (ongent o the 27-mm line oo the whe Sop
the timing whes the inp of the ubble beoomes langent with the
100-mm line. Thes gives & T2mm @med Bubble travel. All
timings shall be made with fe whe in a0 exact verical
posiBan.

Reorm 4— of the tuhe in 2 vertical position ia A
wbe u:rdmmdmu Eive mms:wm“ﬂnqll
m ihe ime of bebblie ravel

S.II-:-p-u'I:
Rﬁg:‘ll]'refdlmingi.nﬁn‘mm:

51] vimcasily obimined by e ming method ex-
presmed o “bubble ssoonds™ or “approximate sokes.”

Norm 3—The e n seonds or "hebbis scoonds™
md'id:ljnh:l I}:ﬂbdh: Hme o bexd : -ﬁbdwﬁ
nnmhmnde;dﬂmhﬂﬁphLmﬂtnd
berpaer isdusinios. Tha redsimeship does ool for shizoeca or walor

‘Copryrighs by A5Thi Inf1 (all rights reserveds, Tes flex & 1733045 BT 22013
Neowekaded pie el by
Tiesvaruidid “aoesdd THeCekerk i i varnaisd eckaul e Colerasa)

dizpersrny of poms or Smder merisls. Yooy rowlie by b e
metiead are i perced by ros- Mewtonon behareior and by socface toson .
(ther wanstone on bebhle-ube viscencicrn o descrhod @ ASTW STP
M, Soctins 3297

6. Precision and Bias
6.1 Precision—On e beis of o inedeboranny study” of
this izt method in which ien labomionies tesied [aguids ranging

in viscosity fom 4.5 w440 5, the fallowing oriteda should be
used for judging the sccepibility of mesulis ol e 5%
confidence level:

i.1.1 Tewo resilis obiained by the same operaior should be
considessd suspect if they differ by mome than 4.9 % relatve.
£.1.2 Ten resulis, each the mean of deplicates, chizined by
c?rnjmmd.ﬁcn:n |sboratonies should be considened suspect
they differ by mon: than 9.0 % relagve.

’hmmmmmﬂam ITL

"Siox Holl, K B, Proooefiegs, ASTRE, Vol 57, 1697, pp. 397-300, aad (fficial
Dipes, Fafeadion of Socido o Fanl Todeokgy, 'l 3, Moy RIL pp
S4-H1
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Standard Test Method For

liquidos de recubrimiento y materiales relacionados

Density of Liquid Coatings, Inks, and Related Products’

Tao sandend 18 maed axder B foud degration D4TY de mnhe: mrcdacly blreem Be

Imclicadan the pearal

origral adopiion o o e cme of evison the year of B v A semher in paznthees mdioacs b poa of Lt ragperal A
sy pd cpalon 1ei oo o cdicoal changr dacr ihe lae rovimon a1 nespprel

Thus mamtord s S Erpeoved for i by apeac of e U dvrarimes of Do

L. Seope

1.1 This test method covers the mesomement of density of
paints, inks, varnishes, lscquers, and components therzof, other
than pigments, when in fAuid form

1.2 Faxr bigher peecision when working with nonpigmenied
muierials (drping oils, vemishes, resans and relaied maienals),
Test Method 1133 can be wsed in determine specific gravity
and, themce, density.

1.3 The valees stied in 51 wnits we 1o be negarded as the
standard. The values given i parentheses are for information
anly.

131 Exceprion—The values for density are o be stated in
inch-pound units.

1.4 This niandar! does wot parpont b0 address ol of the
safety concerns, § any assocugied with il ave. N & the
responribility of the oser of this staaderd 1o esiablich sppro-
prizie sefety and keallh proctices aad dedermine dhe gpplica.
hiliry of regalatory limilatioes prior fo ave. & specific pracao-
tian simlement is given in B.1L1.

L Heferenced Documenix

21 ASTM Snmedrds™

30193 Specification for Heagent Waler

21963 Test Methodd for Specific Gravity of Deying Oils,
¥amishes, Resins, and Helsted Maledals st ZW25°C
(Witherren H04)

4052 Test Mettind for Density, Relatmve Density, and APl
Gravity of Liguids by Digital Density Meisr

EI20 Practice For Delermining the Pecision of ASTM
Methods For Analysis and Testing of Indusirial and Spe-

! Thi ol maibexd b s the mrindicon ol ANTHE Comendics 1301 on Mainl
e Achyicd Crmmren, Maxrsh, e Applicsiom aad o e dea mpoahley of
Suscrewziies 0124 op Mepdal o Dhges Pmaa md Fuam Macman

{amn e M. [, 211 Fobibiedl Deoomiser 2071 Orgealy
apperscdl la 1S Lol provioan aditos spproeved e 2000 THATS - 08 (D021
IKN: 10 SESTHATET L

T P foenced ASTH sedarh, vish G ASTM woaic, wremn oy o
e ASTH U Serves & e @ooe o Por desed ook of ATTH
Siweiarf vobase |sfomesiion nhnhuﬂd'lh:klnq”m
e ASTR woiic

'mmwmuhmwum::
BYR LIETNE.

cinlty Chemicals (Withdrrem MWK
E&81 Pructice for Conducting an Interlaboriory Stdy w©
Ietermane the Precision of 2 Test Method

3. Terminodogy
11 Defnmitions:
EX B iy a—the mas af 2 wit volume of 3 melerial ot

1 spegified iemperuture. In this metbod, & is expressed as the
weight in grams per mallilire, or as the weight @I pounds
wenirdupois of one 1. 5. gallon, of tbe |sguid at the specifisd
\emperture; in the sheence of ather iemperature specification,
15C & woamed.

j1z2 :pecgﬁ':'jmw {relaiive demsinyl, n—the mtio of the
mass af 2 unil volume of 2 malenial o & sisted lemperature ©
the: mass of the same volume of distilled waler o the same

IEmpemtue.

4. Summary of Test Method

4.1 Tee scourately keown aheolute density of distilled water
al varkms lem (Tablz 1) is wsed (o calibraie the
volume of 2 contasner. The weight of the paint Bouad ooolenis
af the sume confginer of the standard Iempemiure (250 or al
an agresd-upon lemperature is then determaned and densty of
the comients calculaied i iems of gmms per mallilire, or

pousils per gallom at the specifisd temperatre.
5. Significance and Use

5.1 Dessaty is weight per weit volume. K is 2 ley property m
the idesificution, chamciernreSon, sed quality comisnl of
wide range af malerials. Densily measwrements in enms of
weight per gallon are commonly used v check panl quality. I
the: density is not within specification, there & o pood chance
thai thes was o mizcharge or other senous problem.

5.2 This et method is suitable for the determinaSion of
density of paint and relsted products and components when i
liquid fcem. & is particularty applicablz when the Auid has woo
high s viscosity or when 3 component is o0 woladle for o
density balunce delerminaBon

5.3 This et methed provides for the maximum socuracy
required for biding power determinations. [t is equally ssiahie
for work in which less aocurecy is required, by ignaring the

Capyrghl B ASTH mernsionsl 100 S Hate: Ores 70 Gom CF00, Sesl Comsoéocian. Pa SS00- GG Untind S s

Capryrighe by ASTM Infl (all right resarvedls Fat Moy &SI EST 015 )
Mrewaloadad prand by

Terrarsidad Magosal D Codepkis T laversidsd Neciom) De Colombe) peresecs m [ cerss 4 gresmans %o ferder prodsciom sxboros]

GG

A7 pe)

;gi ol

iKY ‘;,E, 150 8001
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TRELE 1 Absolein Donsiy of Waler, gimL

BEEHERREHE2H
=

derections for recalibaton and considersSon of emperature
differentials, and wsing as the confainer a “weight-per-gallon™
cup.

54 Awlomatic equipment for measuring dessity is availabls
iz Test Method [23057) from several manufacturers. Such
apparatus has heen used for resins and latices a5 well &= For oils
and solvents. Before such equipment is wsed for o given
product, results must be dhecked very carefully. Particulardy
with painis, inks, and resins, there are posshilities of
pumming, fouling, snd other inlerferznces with opemtion

. Imerferences

6.1 Highly viscous malermls may entrmp air and give
eronenus low dersaty valoes.

6.2 Paint or ink liquads may be trapped in the ground glass
o melsl joinis of the meces of appamius and give smoneos,
tagh density values.

T. Apparaius

1.1 Cap ar Pyonomeder—Any metn] weight-per-gallon oup
o glass pyonameter may be used, provided that it may be fllled
readily with a visoous liquid, adjusted b0 exmct volume, oowened
in exclude ke of wolatille mabier, and resdly cleaned.

Neore | —For mulerndy thal costain sclvenis ihai

%::Lrﬁlmdndlhnddw -:I::mrlhpp:r-dl.mm

1.2 Thermometers, gradusted in 0.15C, such e are supplied
with glass pycnomeiers.

1.3 Cowsigni-Temperatare Bak, held ot 75 + Q1°C is
desimbiz.

14 Laboratory Amatytical Baleace.

tha earmed the 'grhm.ui

m it iy - oy
llll’.:l wilk seabes pradusied bﬂﬁfzuh.?bu:nsrlusldpz-
rouls the man of which was ozl wilh e overall
1.5 Dericoator and Dericcated Bolonce, or o mom of
reasonzhly constant temperaiure and Bumidity ane desimble

Capryrighe by ASTH D (all righs neervedt Fa Mow & 351348 55T 05
Merweladid pre el by

]

8. Calibration of Cop or Pycnometer
B.] Determine the vobeme of e container al the specified

\empemture by employing the following sieps:
B.1.] Cless snd dry the conlsiner and bring il o constant
weight Chromic add (see B 111} ar other effective glass

cleaner and ponresidual solvests may be wsed with plasc
coniminers and solvenls with melsl containers. For maximem
accurscy, conlinue rinsing, dryasg, and weighing weidl the
difference between wo successive 'lughqnhu natl expeed
0.000 % af the weight of the container. Fingerprings an the
contminer will chasge the weight and mest be avoided. Recond
the weight, M. in grums

B.1.1.1 Warning—Chromic acd cleaning solSon = com-
siwe nskin, eyes and mucows membranes and can conee s
bums. Avead contact with eyex, skan or clothing. In making
dilule solution, always sdd acid bo weier with care. Chromic
acil cleaning solution is o simoeg oxidizer. Avoid conlad with
orgenic or redecing sshsisnces = a fire could el See
supplBer’s Matrrial Safty Dutm Sheet for further information.
Oeberr cleaners ame mach safer and may be squally effsctive.

B.1.2 Fill the oontminer with reagent waler comforming o
Type 11 of Specification 131193 al 2 \empemture somewhal
hm'dm:pgi;edfwﬂzmhﬁn!hmﬂuw
anfice open. Immedistely remove excess overfiowsd water ar
waler held in depressions by wiping dry with shsorhent
materml. Aroid cocluding mr bubbles in the container.

B.1.3 Bring the contsiner and contents o the specified

using e comtant-temperatmes bath or room if
necessary. This will couse further slight low of waler fom the
averfirer prifice due (o the exparsion of the waler with the rise
af the

B.14 Remave the exoess averflow by wiping carsfilly with
shsorbent material, avoiding wickeng of watsr out of anfice,
anil immediaiely cap the overflow whe where such has been
provided. Liry ihe muside of the container, if neessry, by
wiping with sheorbeni maierial Do nol mmove averflow that
oomrs subssquent o the first wiping afier atminment of the
desired (Kote 3). Immedsiely weigh ge fillsd
mln'nxudrnﬂm:ﬂ.[lﬂ‘%urnuugtihnmilﬂmd
this wesght. N, i grams.

Bere 3 Harslbrg fe contsirer with bese barcdy will ncress the
tempersizre asd cune more overflrs S Lhe oeediow onfee, asd will
lhnhuhﬂjh,lmc:hlﬂuscdrﬂhblpldnhh-:h
prseciad by :

Mo l—lmhk arel gl wei
mdnuﬂ:t::mlnifm.l:ui:-u I'M:l! ﬂ:ﬂ:nrmn
afier e oo s e E‘"

of the hlkd cnisier

qﬂ.
B.1.5 Calodaie the contmner volume as follows:
V= (¥ - Wifp in
whemne:
¥ = wolume of conimner, ml.
N = weght of conteiner and water, g (E1.4),
M = weght of dry contsiser, g (2.1.7), and
P -nlﬁ:l:d:nﬁ]lod'wnhmqrtﬁedhnm

wimil. {zee Table 1)
B.1.6 Obiain the meas of al leasi theee delerminations.

[ W farder

Tmiversidad Madosal Dis Codombis (T aryernaisd Hschoml D C clorabia)
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APPENIDIXES

onmandabory nformatin

XL MLUTING OF & MATEELLL T IMPROVE AIE RELEASE

X1.1 To reduce visoosaty and improve mir releass, 2 known
of 3 material 1Bl :.l.rm:]lhcdill.ﬂ.niwi'lhi.hnnwu
afa mhluu:-:r dilvent of known density. Afier

cwreful blending 10 achsews and relesse air, the
density af e dluisd material & messmred by the technigue
described in this tzst metbad. The following ogeation may be
e 1o caloulate the density of the cnginal malerial:
"' r
ﬂl-m (X1.1)
b. Oa

= density af original materal,
Iy, = density i measred In e,
#g - d-eu.nl.]llci:ll.n:l. -
= {HIZIEa I..
'H": = diluent weig

XL CENTEIFUGCEE OF MATERIAL TO REMOVE EXCESS AR

X711 To redoce the varmtion in the density mefod, air is
memoved fom e imen by centifuging the materal,
reking in prealer nzily hetween replicates. This
greally improves mproducibility and repestability sed mesulis
in slightly higher density readings.

X1I Apparabs

X121 Centrifuge, capable of 2 maximum of 4000 o'min®,

X121 Sandard Density Cap,

X113 Thermomessr

X213 Procedure

X13.1 Bl the centrifupe tube o the
150 % af the density cop volume}, adjst 1o
emperaiues of 25°C + 1. Mace the tube in the cenirifoge.

! Tiae conirtpe e in D sy s Dyesc 1L

X232 Turn on the cenirifuge and sei the speed ooairal o
27 posver i aitsin 8 speed of 2700 i 3000 dmin.

X233 Continuez o run for 15 o 20 5 siop the centrifuge,
applying e brake a5 nesded.

X234 Pour aff the iop foam layer

K135 Transfer the specimen o & calibmied density cup
and follow the procedure under Sec@on 9.
X14 Precision and B

K141 Asm inkersboraiory study in one company shoeed
that the centrifuge procedure resulted in 2 2-fold impeovement
in repeatabilty and eprodecibility, as well = betier socumoy.

X241 .H‘.epemujllIlr!'—I'ln resulis chizisesd by the same
openior should he considered suspedt if #ey &fer by moee
than L0054 giml. (0043 Ih'gal).

Xi14.1.2 Two maulis obigined by opera-
tors in different lsboraindes should be considered suspect if
they differ by more than UKED of1. 06T thigall.

s o e e e e i i .-m,-nmq. et P
dm#mrﬂu.ﬂ“um oy oy s

mm;.qhdhm.uqmqr- A Tl s Sea paacs and
wafyzraran. Yoor

£zl revinma) i mwmhmd alhl.dl

AT T —
.lqn-ﬂhn’ttl'mﬂl_ ﬁdpmmlpﬂﬂpmm_m:MmPM
ke oo waes kuown bo Fa AS T Commiths ot Sanced adfa scchees o Salow

A By Hirbor Divden, 15 2w 500 ani Sonwbohocken, I AL SRS
I.ﬁ'hﬂ'.'l.H- .hﬁlﬁ.‘".q:di.ul“ﬂﬁul.ﬂnqﬁllldﬂﬂﬂ#mh wqmﬂmnmm
actram o & SAGEET-EREY mm’,amlm.:g Fa ASTW wmimfs

gl .ﬁn‘:l may sl b sscrsd Aom .‘EII! eniah e At og

DY HIGHT Y
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Deslgnation: D 1638 — 80 (Reapproved 19808

Standard Test Method for

Acid Value of Organic Coating Materials’

Thb siandesd bv ool mder e fasd

O % e mmber g the

indicaey B woar af

mFll:lqi.u.-\:,ll.lh_dmﬁpdhmhnﬂ:rnmlmhpﬂuw.i.

nl’ﬂﬂ

ﬂmﬂ_ﬁ“h_mﬂ

Thin maadard ke brew approves o o by apoader of' thr Depanimens’ of Do

4! Wors— Kewsonh wes swidcd edannialy m Ocioher 199

1. Soope

1.1 Thix lzsl melhod covers the measuremenl of the fres
acidily pe=seal in Lhe poavolaSl: porias of vamishes, ofis,
cerials resins, and paind vehicles, by the reaction with slandard
alkall soludon,

1.2 M corbompic anbvydrides are presenl, aaly ane Ball of the
reactive proups will Be Oimled and Indicuied by fhis lesl
meihiod,

13 Thir siesdard does Aol purpent o address the soflery
concens, [f oy, aceockelad will (i ase. 1T [r fie regponsihiing
o ke pser af iy miandand o eskaliinh gopropriale safely and
Aealih pracices and defermine Be applicabdily of repaoiony
dimikmtlony prior do use.

L Referenced Doouments

L1 ASTM Stondards:

D 362 Sp'.‘ml'nrllﬂulrﬂlﬁlﬂmz

DT SpecificaBion Tor Bopropyl Aloohal®

D 1259 Tesl Medadls for Moavolalfle Conlzsl of Fesa
Salugoas'

[ 1644 Tosl Methods for Nonvolatlle Coalest of Varsishes®
[ 1960 Tesi Meshod for Loss on Heallng of Drying Os®

3. Termdnodogy

L1 Defieliions

301 acid valwe—Iihe sumber of milligrams of polassiom
bydroxide (EOH) reguired o seuyolize the oliall-sacive
groups le 1 g of material ueder e condiSoes of lesl (see &40

4. Slgnificance and Us=s
4.1 This iesl meibod 15 wsed fo defermise he Fee ackdEy
pezseal In Ihe noavolaSle portion of vamishes, olls, oerimia

'ﬁln:tﬂh-trtmimt.mﬂn:b1u_
ard S el e dema ooy o
Sahmnros 40171 uH,:n..ll'.H:l-.

Tores obion D T, 1500, Fubloied Mocouber 1990 Drigimly
publabed az 21 — 41 lax previous adison D R - K

! [azontard foe P downag] Kook of ASTW Sasdards W [517

'A-dmg'mmw LA

'A-dmg'mmw [EL1

A-dlﬂg"mm"ﬂ [ A

resins, and paind vehicles By Lhe reaction with o sandand afkall
snluthon. Use of this tzsl method provides o means wherzhy the
relafive spplicability of the vamish, ofl, resin, or paind vehicks
Iy the parScular end wse may be estimaled by fhe ryer and the
seflier.

4.2 This tesl method also provides 2 comveniienl method of
process coabnod for the masufciune of cerisis resies and paind
vehicles designad 0 mesl particuler requirements of [he baper
mad e seller

5. Meagents and Solvents

5.1 Puriry of Reapenis Reagenl prode chemicals shall e
usad In all iesis Undess olherwise indicaled, il Is Iaieaded Sial
ol reagenis shall coafem o the specilications of the Commil-
les2 on Aralplical Reagenls of Be Americos Chemical Socety,
where such are mvallahie * Other grades may be
usad, peovided B i firsl ssceriained thal e eempent 05 of
sficiendy high purily o parmll Iis s wilhost leseaing the
mocuracy of he L

51 Fhen faficmior Sodufion (10 gA_}—Dissalve
I g of phenalphiholzin In 1M mi. of melanol, dboscl, o
Isnpropraac.

5.3 Polasslem Mydronide, Wedtl Alcobo! (Methane?) Sol-
fom (1 ml. = 54 mg EKOH}—Dissolve &6 g of polassium
hydeoaidie (O] in 1L ol meiyl alcobol. Sissdoasdize againsi
Matiomal Irsmue of Standands and T sluadasd po-
leexium Bpdropges phihalale Slandard Relzrence Mo, 34, using
phenalphihalein a5 e Indicslor (5.2 Do osol adjusi the
conceairnBon of the solutlon, Bul cakculsie the milligrams of
O per lile= of solulion, K (S Nole )

Mo |—Ai the docrdios. of the parchass ond e wllz, 30 aeacs
whiton of pobmsum hydmxids of 11 8 or 1.5 8 may be ucd

Mo 2—Ptzoiun hydmide, mabyl dobol (moibsol) ko

;l;l: Fl!:hl.lﬂl'r:-: n:-.u.ll‘urlﬂ:u-:)ld:mn] mipplior bewnes

Cum sl A-mmmm Ao
E‘ﬂu.l Srackdy, Wehagian, [ P spgedicon 2a e ictisg of rasn el
Eoexd o7 B Amodas Chomsal Soddy, or deder Sasdos b [aboraion
Cmsnae G061 14, Pode, Do, R and de Sedied Saer Pharmaccoed
o hadpas’ Forwsdary, LS. Itamescmecid Coeeapien. laz (L30T, Rocdovile
168

Copyrgil & ASTH iniseraborsl. #00 Ber Heetour O, P00 e C-FE Vel Comdrciss . Prorssiors SHES-TERD s Sieies

Coparighi b ASTHA 121 {xl righen sesarwsdl; T fan 22 121005 F5T 35003
Nerem ket prirad by

Tamemidsd Meseal De Colmba

IS0 9001

el oy

8. 7 Anexo G. Norma ASTM D1639-90, para la determinacion del valor acido de
la resina.
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5.4 Newtral Sofvent Miniure—MIT equal parts by volume of
isopropyl alcohol {Isopmpanal) (ss= SpecificaSioa [ 770} and
indusirial ioluese (see SpecificaSon [ 3621 Mesrallrs the
miniure wsiag 0.1 ¥ EOH solica {4.3) aad phesoiphihalein
indlcalor solusos (5.} waill the plak oodor pessisls for 1 min

& Procsdurs

ful 'Welgh or tramsfer ingo 3 Z30-ml. Erlenmeyer ek the
specimen mass, 5, prescribed b Table 1.

62 Adid 100 mil_of newiral solvenl Mix pell all maierial
dis=odved, warming I secessary. Oood i room emperabee,
ahout T7°F (Z57C), hefioee Srading. Add 1 ml. of phesol phtha-
kin Indiceior solution and titmie with the 0.1 & KOH solution
{5.3) Lo the =nd podal, which Is o pink color persisting for 30 5
(¥

i3 Repeal with 2 seoond specimen

fid Ia fhe case of maiedals conisiaisg a solvenl, delermine
the sonvalaille cosieni |8 acoordosce with Tesi Methods
I 1Z59, 1 1544, D 10 or ofher appicable melod sgeesd
upon befeesn ihe percheser and the seiler.

TABLE 1 Spaciman S&m

7. Calculatlon
7.1 Cakulute the acid value 4 a5 Folloes:

i=-1=w

hre:

= wvolume of EOH solution rquired Tor redos ol e

men, mi.,

welght of BOH per milliliine of KOH sohiion, mg.
specimen welghl, g, and
nomuadl: coaienl of e maieral expeessed 25 o
decimal fracSom

7.1 Cakulste the meman of the wo uns.

8. Repori
8.1 Beporl Lhe acld value of the nomuolsSl: mager io the
nemrest decimal (0.1,

9. Precision

0.1 Becmse of the many fypes of malerial covered by his
iesi melhod, the precision |s nol & pood s mighl be expected
of o gquaniiaiive analyiical method. The following criferi
shomld be wsed Tor judging the scceplabllity of reslls:

0.1.1 Kepeaiabilisy—Duplicale resulls obiined by he same
operaior should be comsidersd suspect If they difler by more
than 10 % of the mean acd value.

0.1.3 Reproaucisiiy— T resulis chinised by operiors in
different lzboralories should be coasidersd suspedc] 17 they
diffier by more than 20 % of the mean aold valoe.

Etim =g

0.1 Eree ackdity. nomolamle: olls; arganic coaling, malerd-

o Fen vty of vy el

STt v ol .lnlmu'l L .ﬁﬂ'-’:ﬂl =
e
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Standard Test Methods for

Monvolatile Content of Varnishes'

Taz dardsnd 10 omed aader tx food daspration D0 de mumber

Inchcaia the poar al

orizral whoes nh-dmtpﬂﬂmmhnﬁahmﬂmhﬁ-ﬂ_ reappaal &
TawToepd cpabE el SRS 28 edarpal chage dacr the Lag rovinee ot el

Ths mamderdd faw Seen grpermd for o S apeac of e S of epmer

L. Beope

1.1 Thes: test methods determine the fmction of a vamish
that is namvolatile of the empeuture of the 2t while wolatide
sohvents are driven off Il is sometimes an approximate
megre af the film-fomming matter in o varsish,

1.2 The valwes =aied in 51 mils we 1o be regarded as the
standard. The values given in parentheses are for information
anly.

1.3 This nandard doees aoi parport fo eddress ol of he
sxfety concerns, § amg associnfed wilh i mre M O fRe
respeveribility of the mser of (his siasdend 1o extablish spp-
mmr;mmuﬁpmxummemmm:m
biliry of repuiatory limiotions prior o uee For o specific
salement, see Section 1.

L Significance and Use

2.1 These test methads are applicablz o vamish snd are
weful o producers snd userss in delermining sonwolatde
conlent and arr sometimes an sppropriste measure of the
film-forming malter in varnish
X Hazards

3.1 Since te fash points of some of the solvents uszd in
coalings and relaied products ae helow the empemtune of the
lzst, came should be exercised thal the lower explosive [amats of
the solvents are not exceeded. The amount of solvent in the
aven simospiene 3l any one ime will depend cn the sumber af
lzsix (pans) im the oven, the percent nonvolatile of the samples,
the size of the oven, tbe type of oven (mechanical or gravity
oonvecion) and the s chasges per hour.

TEST METHOIF A—3 b AT 105°C
4. Procedure
4.1 Mace o poSon of the Sormghly minmd smmple in 2
gappered bottle, or alematively, in o weighing pipet or 2

! Thcx iexl mothexh s |mupmqrmmmmlmn
Fen asd Selacs dare aad mx B S
:q:\lﬂ, of Sebammidn 10121 H.I'.‘l:_i Aralvus of Feni s Mol

E"_'lrr.l-\:ll:u fomr |, 2 Fa®y TV g pprre
i ¥ las F\m:ﬂmmnmlﬂlm—ﬂl [t CEMg a2
I L TWTH 440 RT T

10-ml. syrings withoul 8 necde, and from S wagh by
difference 1.2 = L1 g inte & tared Sai-bottomed metal or glass
dish (Moge 13, B0 o 100 mm in dameter ssd 5 g0 10 mm w
depth, such = frictics-lop can covers, cinbment kmes, or petr
dishes.

Moy 1—The kerm “taredd, Sxi-botiomad dish”™ imphizs ot e oaply
d.d:}—mnul.lil-:mid:lq:whm yocter i the mme hest
whedule = presenibed for ik coninining mez. K o
fond & bt i s, then mon mishle voods ous e fousd, or
smractices spplied

4.2 By pentde tilting, spread e owver the botiom af
the: dish 2 heat for 2 h in 2 vesslaied oves mointined o 105
+ T°C. I meces=ary, o piece of siou wine cun be inchaded in the
lme af the dish s wsed o inlervels o beeak up skins by
stiring during the heating period. Cool in 2 desiccator ond
weigh 1be dish.

5. Calculation
5.1 Calculaie the percest of nomolatile matier NV as
Fiollorees (Mote Tk

N¥=[[C—ARS] =100 n

wher:

A = weight of dish, g,

& = weight of specimen used, p, ond

C = weight of dish ond conlenis afier Beating, g

Moy T etermimtensof rnvolibile matier by this oo methed may
give kigh ezl due cither in i leir ¢ bereration of vobizle oodier or

Tn-lh:rrpn-:ﬂ'uly;:n by ouidiviay-type vermesbon
. Report

.1 Rezport the nomvolaSle matter of the samplz o the
nemrest L] %.

TEST METHOD B—19 mim at [50°C

7. Apparahs
1.1 Sample Treagfer Device, 8 2 or Soml. Luer syringe.

7.2 Solids Dick, made from meisl foil of such design as o
ensure ressomably pood contact of the boliom surface whea
placed on e hoi plaie. Condifion the dish for a least 10 min
al 150°C or higher; then store in & descoalar.

Coppnghl 8 ASTH imreaices, 10 ey Haroos Dres, 70 Soa C720, Sesl Comshoincsn, P S50 0460 Lintied S as

Copryright by ASTH Inf1 (all rights ressrvedy;, Tha Jan 11 110608 BEST 3015 1
Neowveboadad prow by
Tmiversidad Magesad D Codomb s purmsen o | bomsa

s Farchar

S WICOP Tagp,
R
/f'% Y
3. \q}x
H 2\
1] 52|
%, ‘;,E, 1sD 8001
B e o Gyl leontee

8. 8Anexo H. Norma ASTM D1644-01, método A, para la determinacion del
contenido de no volatiles en las resinas.
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1.3 Hoi-Plote, capable of maintining 2 surfuce temperaturs Wimghl of Morroiatie: Pasidas
al 150 + 3570 300 = &9 Dtmrravior = Dt A5 mm 100
For & 3 Z-mil varnish Bm Tixg TEDg
For & Fmil varush fim Tahyg 103
& Procedure 8.2 Place the dish on the hot plate & 150 + 3.5°C for 10

£.1 Weigh by difference from the syringe into o tred solids min. Cool o room emperatune in 2 desiocator, then reweigh
dishy, sufficiznt sample i form 2 6540 125pm (2510 50mill g, Caloalabon

thick nomvolstile e=sdue Use o mamsmem of toluens o . o
e r-m— By 4= swirling umiforsly, aver the 5'].1 Calculalr the soovolatile mager ax doscribed in Sec@on

bomom of the dish.

1. Repert
Keore 3—Spocimen wxe losis ooy b csttreaied Fon e Ellewing
e which o earmtend i | havie P 1] Heport the monwolatls mofer of the sampls o the
2 F:ﬁ:_rru:l:fur 1% namresd 0] &,

11. Keywords

1.1 nonvolatile matier contzni; varmedtes
3] %2 pemien iy L bl o TP e it AT 1 oacion sl ATy Ram oy

&1 Ve mimaeT Lﬁ-dﬂmﬂdﬂwmlﬁmﬁ = Fa W [ e et sgiin ana’ Fa ra
o iragemand o aach Aol e anialy far oen mescnabity oy

e e oy b e g
e WMﬁmmP.WMJPHLHp;ﬁ.“iMJMWPA‘::
mks oo waam kaoen bz e AT Commies on 3 &l P h b
Tt minnalaeT AT\ sietionn! 00 e ko Deten, 15 tex 5000 Hine! T
lrea Sintan anprivi fangh o maljl copine| of Ml aiwsced Ty e cbished’ by coniscling AS T ai e abovs
mcham o af SAGETTRREY o aavisdasin L Fa ASTM wmbafs
pewwanmorgl Fesmeaon b photompy tha may sl b assres lom ASTM b e AaTonr
Y RIGHT A
DG s mermbst of: f}‘:ﬂ%
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8.9 Anexo I. Norma NTC 1651. Pinturas imprimantes anticorrosivos con vehiculo
alquidico.

MORMATECMICACOLOMBIAMA NTC 1651  (Segunda  actualizacicn)
RESUMEN

PINTURAS.
IMPRIMANTES ANTICORROSNDS CON VEHICULD ALQUIDICD

1. OBJETO

11 Es3 noma establece Ios reguishos que deben cumplr ks Impmantes andcomoshos,
Eiaborados con resina Aiquidlea como vehiculp y pigmentos Inhibidores de comosion, dferentes
dal minio, s00s 0 coMbINados ente © 05 CUASE 58 SMplEan COMD pAMeR cEpa paEra &

recubrimienio de superficies metailcas, a |as que posterionmente deberd aplcarse UNa capa de
acaEDat0 0On una base atn y que seran acondcionadas previaments y expusstas A Ios
amblemas No.2 § Mo .

Este Imprimanis es aplcable dnicaments Dara Wso Sxierion p2no no en Inmersion.

Este Imprimanie no debe estar en contactn con agua potabie.

2 DEFIMICIINES Y CLASIFICACION

21 DEFINICIONES

Para los efecios de 513 noimia 58 esiablecen [as shguisntes:

21.1 Amblants Mol

Agqual 2n 2 ol 135 pintras 58 SNCUSINN SxpUSSias 3 |35 Mas $everas condiciones, causadas
por 13 accion de producis quImicos MUy fuSres, SUS VADoeEs 0 2l condensado de Ios mismos,
pOr INMersion en produchss quimicos IS o por rociado continuo con soiciones sainas.
21.2 Amblante No.2

Agqual en el cual a5 pintras 52 eNCUENTEn eXPUSSias 3 |3 accion 08 producios quimicos &
condicionss moderadas hasia fuenss, & rociado Imemienis con soludones salnEs o 3
EXpaSicion 3 3 imtempenia, s0ia 0 en combiracion con & Engue de humos Industiales.

DS s member of: T
Ltat s J‘gf"' %
ol & i3
X ¥ 13 iz
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e % $ 150 9001
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MORMA TECMNICA COLOMBLAMA NTC 1651 (Segunda actualizacidn)
RESUMEMN

2.1.3 aAmblenta Ho.3

aguesl en & cual las pinturas 58 encuentran expuesias a condiclones de sevendad Intemmedla
causadas por la accion de humos Indusinakes solamente o posibie ataque de proguctos quimicos,
COmMbINados o humos Indesinales e Intempens (con o sin condensacion de humedad).

214 Amblents Ho.4

qul'él en & cual las FHI'II].II?‘-E- 52 ancwEniran EKPI.IEE-‘E:E- a condglciones comunes lales ComD
ambi=nies Indusinales, ntemperne y almosieras tiploas de grandes cludades.

a8 APEMDICE

81 HNORMAS QUE DEGEN CONSULTARSE

Las sigulenies normas contiensn disposisiones qus, mediants 13 referencia deniro de este 12xio,
constiuyen disposiciones de esta nomma. En &l momento de 13 publicacion eran valldas las
edidonss Indicadas. Tod3s 36 NOMas estan suletas a acualzacion; loe pariclpantes, medlante
ACUEMI0E DISA00E SN 8513 NMMa, deben Invastgar |13 posniidad o8 IDICaT |3 URIMa Wershin de
I35 NMM3s Mencionadas 3 continuacon.

MTC S96:1975, PINMWES ¥ producios annes. ApIcIcion &n laminas de ensaya.

NTC 37951955, Pimuras ¥ lebmi dafnes. Detemrminacian 4o metanal, bencana, dcloromeians
y triclorometana.

NTLC 3110 1957, Melodo de ensawd para medr |3 amnesian de un recubnimiemo mediane 2
Snsayo de cinta.

WTC BAS: 1847, Metodo @2 ensayo para evaluar 8 grado g2 sedimentacdon &2 13 pinhura.

NTEC 9572 1987, Practica para ensayar la resistencla al agua de los recuarimientos en humegdad
relativa del 1040 e

NTC 1052: 1967, PINTNEE ¥ Materas primas para pinturas. Toma o8 Muestras.

ASTM B 117: 1995, Standard Pracilce for Operating Salt Spray (fog) apparatus

ASTM D 154:1993, Siandard Gukde Tor Testing Vamisnes

ASTM D 522 11995, Standard Test Method for Medrel Bend Test of Atached Organic Coatings

AETM D B09:1584, Standanrd Praclice for Preparation of Coid-Rolled Sieel Pangs for Testing
Paint, WYamishes, Conversion Coatings and Related Coalng Products.

ASTM D T14: 1587, Standard Test Method for Evaluating Degree of BEsiering of Painks (R 1954)

ASTM D 1210 1955, Standard Test Method for Fineness of Dispersion of Pligment-ehilce
Systams oy Hegman-Type Eage.
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NORMA TECNICA COLOMBIANA  NTC 1651 (Segunda actualizacion)
RESUMEN

ASTM D 1308: 1987, Standard Test Method for Effect of Household Chemicals on Clear and
Pigmented Crganic Finishes

ASTM D 1640: 1995 Standard Test Method for Drying, Cunng or Film Formation of Organic
Coatings at Foom Temperature.

ASTM D 1644:1988, Standard Test Method for Nonvolatile Content of Vamishes (R 1993)
ASTM D 2485: 19 Standard Test Method for Evaluating Coatings for High Temperature Service.
IS0 3232:1974, Paint and Yamishes- Determination of Quanfity in a Container
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