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RESUMEN

En la presente tesis se sintetizd6 un recubrimiento hibrido a base de
polimetilmetacrilato-silice con posibles propiedades aislantes, esto mediante la
técnica sol-gel utilizando como precursor tetradxido de silicio (TEOS) y como agente
acoplante 3-(trimetoxisilano) propilmetacrilato esto se sintetizé a cuatro diferentes
proporciones. El recubrimiento fue depositado en sustratos de vidrio y sometidos a

un proceso de curado a 70 grados Celsius durante 24 horas.

Los recubrimientos fueron analizados por diferentes técnicas de caracterizacion las
cuales fueron microscopia electrénica de barrido (SEM), espectroscopia infrarroja
por transformada de Fourier (FTIR) y analisis termogravimétrico (TGA). Se evalud
su adhesion por medio de la norma ASTM D-3359-02.

Las pruebas obtenidas por medio de SEM muestran que las superficies de los
recubrimientos no presentan poros, grietas o defectos visibles, el FTIR muestra que
se encuentran los grupos funcionales de la parte organica e inorganica del
recubrimiento, el andlisis de TGA muestra las pérdidas de masa y degradacion
quimica de los recubrimientos y la prueba de adhesion muestra que el recubrimiento

con mayor adherencia fue el RH-100.
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Capitulo |

1. Planteamiento del problema

Uno de los problemas actuales que enfrenta la poblacion mundial son las
condiciones ambientales extremas que existen en regiones pobladas. Estas
temperaturas extremas se adentran hasta el interior de la vivienda provocando, la
pérdida del bienestar humano, enfermedades y gastos econémicos debido a la
adquisicion de bienes y servicios para mitigar los cambios bruscos de temperatura

son algunos problemas que se enfrentan.

La transferencia de energia hacia el interior de la vivienda, se da principalmente a
través de los cristales de las ventanas, ya que los muros debido a sus dimensiones
y composicién tienen un coeficiente de transferencia de energia mas bajo respecto
a los cristales de las ventanas, lo que lleva a un aumento del uso de aire
acondicionado. Por lo tanto, los recubrimientos para ventanas energéticamente
eficientes se consideran uno de los pasos importantes para reducir la transferencia

de calor entre ambientes interiores y exteriores.

Una solucién a este problema es sintetizar un recubrimiento térmico con baja
transferencia de energia para aplicarlo sobre una superficie de vidrio y asi reducir

la transferencia de energia hacia el interior de la vivienda.
1.1 Justificacion

Para mitigar los efectos de las temperaturas extremas, la mayoria de la poblacion
adquiere bienes y servicios, los cuales tienen un costo. Por lo tanto, el desarrollo de
este recubrimiento va a incrementar el bienestar de la poblacién y al mismo tiempo
habrd un ahorro por disminucion del consumo de bienes y servicios para la

poblacion en general.




1.2. Objetivo general

Sintetizar un recubrimiento hibrido a base de polimetilmetacrilato-silice con
propiedades térmicas-aislantes, realizar su caracterizacion mediante técnicas

fisicas y evaluar su desempefio en sustratos de vidrio.
1.3 Objetivos especificos

¢ Sintetizar el recubrimiento polimetilmetacrilato—silice a diferentes
proporciones.

e Aplicar el recubrimiento sobre sustratos de vidrio

e Caracterizar las muestras utilizando diferentes técnicas analiticas como lo
son TGA, FTIR y SEM.

e Evaluar el desempeiio a la transferencia de calor de los recubrimientos.

1.4 Hipotesis

Los recubrimientos hibridos organico-inorganico contienen materiales poliméricos
los cuales por naturaleza son materiales aislantes, también contienen materiales
ceramicos los cuales también tienen propiedades aislantes y son resistente a la
degradacion del ambiente. Por lo tanto, el recubrimiento hibrido polimetilmetacrilato-
silice tiene el potencial para aislar térmicamente la superficie de los vidrios y

cristales de las ventanas.




1.5 Marco tedrico

1.5.1 Recubrimiento
Un recubrimiento es un material puesto sobre la superficie (sustrato) de un objeto

para mejorar algunas de sus propiedades. Un recubrimiento es un material que
forma una pelicula donde se aplica para protegerlo del ambiente, y que puede ser

transparente o pigmentado.
1.5.2 Recubrimiento Orgéanico

Un recubrimiento organico es una pelicula de polimeros compuesta principalmente
por carbono, hidrégeno y oxigeno. Estos elementos son fundamentales en la

estructura de los seres vivos, lo que justifica el término "organico.

Los recubrimientos organicos son peliculas finas que estan constituidas por
materiales poliméricos que se enlazan o se entrecruzan para proporcionar la
adhesion adecuada al sustrato mediante enlaces quimicos fuertes (enlaces
covalentes que proporcionan un alto nivel de proteccion), mezclados con una
variedad de otros constituyentes incluyendo pigmentos, rellenos, solventes, agua, e

innumerables aditivos.

Los componentes del recubrimiento son mezclados y aplicados sobre un sustrato.
Cada constituyente desempefia una funcidon que esta conectada al uso final del
recubrimiento o a las propiedades de la pelicula final. Por lo general en este tipo de
recubrimientos la cadena organica es la fase continua que se enlaza al pigmento o
al relleno. Los pigmentos son usados para proporcionar una gran variedad de

colores y proteccién contra la corrosion.

Por otro lado, los rellenos se utilizan para reemplazar algunos constituyentes dentro
de la mezcla o también para abaratar o mejorar algunas propiedades del material,
por lo tanto, la resistencia del recubrimiento y su eficiencia de proteccion dependen
esencialmente de las caracteristicas y propiedades de los componentes de la

pelicula seca.

10




Los solventes desempefian alguna de las siguientes funciones: disolver o hacer
miscibles todos los componentes organicos, control de la viscosidad, controlar el
proceso de formacion de la pelicula.

Los aditivos son los componentes mas versatiles y probablemente los mas
interesantes en la formacion de un recubrimiento orgénico, ya que algunos controlan
el flujo, proporcionan estabilidad en la interfaz, promueven la adhesion, matan
microbios o formas de vida superior (acttan como antibacteriales), previenen la

formacion de espuma, etc.
1.5.3 Recubrimiento inorgéanico

De manera general, los recubrimientos inorganicos se pueden clasificar como

recubrimientos metalicos y recubrimientos cerdmicos (Bishop, 2010).
1.5.4 Recubrimientos metélicos.

Este tipo de recubrimientos pueden lograrse mediante la electrodeposicion de
metales como el niquel, zinc, cobre, cadmio, estafio, cromo, etc., se tienen dos tipos
de recubrimientos metalicos considerando si el recubrimiento metélico es mas o
menos noble que el sustrato metélico. Cuando el recubrimiento metéalico es mas
noble que el sustrato metdlico, la corrosion se acelera en ciertas regiones del
sustrato, es decir, donde no esté recubierto por ejemplo en los poros o en otras
zonas del material; para evitar este fenomeno el recubrimiento debe estar libre de
poros ya que tendra mejor resistencia a la corrosion. Por otro lado, se puede tener
un recubrimiento que sea menos noble que el sustrato metalico y de esta manera
proporcionar una proteccion conocida como proteccién catddica, la cual ocurre
cuando un metal es forzado a ser el catodo de la celda corrosiva recubriéndolo de
un metal que se corroa mas facilmente que él, de forma tal que esa capa que
recubre al metal se corroa antes que el metal que esta siendo protegido y asi se

evite la reaccioén corrosiva.
1.5.5 Recubrimientos ceramicos.

Una de las cualidades mas importantes de los materiales ceramicos es su elevada

resistencia al desgaste por lo que, pueden ser utilizados directamente como piezas
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gue necesiten ofrecer dicha caracteristica 0 bien como recubrimiento de cualquier
metal o sustrato inorganico que permite responder a una mejora de su resistencia
al desgaste (Gomez y Séanchez, 2003). Este tipo de recubrimientos resisten
temperaturas muy elevadas y se debe a que las uniones atdmicas de las ceramicas
son mucho mas fuertes que la de los metales. Por eso una pieza ceramica es muy
eficaz, tanto en dureza como en resistencia a altas temperaturas y choques
térmicos. Ademas, los componentes ceramicos resisten a los agentes corrosivos y
no se oxidan. Los recubrimientos ceramicos estan siendo ampliamente estudiados
para poder explotar correctamente sus propiedades, de esta manera podemos
encontrar recubrimientos cerdmicos de alimina que presentan muy buena
resistencia y actian como barrera al calor, teniendo una estabilidad quimica muy
buena, esto es solo un ejemplo de las grandes aplicaciones que presentan los

recubrimientos a base de cerdmicos en la proteccion de ciertos sustratos.
1.5.6 Recubrimientos hibridos

Un revestimiento hibrido es un material que combina una estructura orgénica e
inorganica a nivel de nanoescala (10-9 nm), lo que da lugar a propiedades derivadas
de ambas estructuras. Los componentes inorganicos de estos materiales
contribuyen a aumentar la resistencia al rayado y al desgaste, la estabilidad térmica,
la resistencia quimica y la durabilidad general. Por otro lado, el componente
organico mejora la densidad, la flexibilidad y la adherencia al sustrato. (Pedro
GOmez-Romero, 2004)

Una de las ventajas significativas de los revestimientos hibridos es su capacidad
para proporcionar una proteccién superior contra factores externos como el calor, la
humedad y la corrosién. Esta caracteristica los convierte en una opcion ideal para

diversas aplicaciones
1.5.7 Recubrimientos aislantes térmicos

Los materiales aislantes pueden definirse como aquellos que presentan una gran
resistencia al flujo de calor, reduciendo la transferencia de este calor al lado

opuesto. Como resultado, estos materiales proporcionan proteccion tanto contra el
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frio como contra el calor. Los materiales aislantes se utilizan en diversas
aplicaciones para proporcionar aislamiento térmico y mejorar la eficiencia

energética. (Cano, 2017)

Los recubrimientos aislantes térmicos estan disefiados para reducir el flujo de calor,
impidiendo la transferencia de energia entre un sistema y su entorno. Mediante
procesos de fabricacién que implican la combinacién de diversos compuestos, es
posible conseguir una baja conductividad térmica, lo que en ultima instancia

optimiza el rendimiento de un sistema. (Anthony Canto, 2018)
1.6 Material Hibrido

La definicibn mas amplia es la siguiente: un material hibrido es un material que
incluye dos componentes mezclados a escala molecular. Normalmente, uno de

estos compuestos es inorganico y el otro de naturaleza organica. (Kickelbick, 2007)

Asi, se puede llamar material hibrido a cualquier sistema organico-inorganico o
biomineral en el cual, al menos unos de sus componentes, organico o0 inorganico,
esta presente con una escala de tamafio de décimas a decenas de nanémetros. Los
componentes que hacen a los hibridos pueden ser moléculas, oligdmeros o
polimeros, agregados e incuso particulas. Por lo que son considerados

nanocompositos o incluso compositos a escala molecular.

Los materiales hibridos, como los hibridos poliméricos-ceramicos, no son
simplemente una mezcla fisica de dos fases, sino que se caracterizan por una
combinacion intima de las fases organica e inorganica. Esto implica que las
interfaces entre estas fases desempefian un papel fundamental en las propiedades
de los materiales hibridos y pueden generar caracteristicas inusuales o mejorar su
rendimiento. Los materiales hibridos organico-inorganicos estan despertando un
gran interés en comparacion con otros tipos de materiales hibridos, ya que
aprovechan tanto la flexibilidad de las fases organicas como la rigidez y resistencia

de la parte inorganica. (Susheel Kalia, 2015)
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1.6.1 Clasificacion de hibridos

Los materiales hibridos pueden clasificarse de varias formas, segun la composicion
relativa de sus componentes, la naturaleza de las interacciones quimicas entre ellos

o los enlaces quimicos implicados. (Acosta, 2007)

La composicion quimica es un lineamiento importante ya que la variacion de este
hace que los materiales hibridos tengan comportamientos fiscos-quimicos

caracteristicos y propiedades sumamente diferentes.
1.6.2 Sistemas Hibrido Orgénico-inorganicos

Aqui la fraccion de cada componente en el sistema es del mismo orden de magnitud.
Sistemas en los cuales uno de los componentes esta presente a niveles mayores al

10% corresponden a esta categoria.

La naturaleza de los enlaces se utiliza como criterio para dividir estos materiales en

clases distintas.
1.6.3 Clase |

Los compuestos organicos e inorganicos estan embebidos y solamente enlaces
débiles (puentes de hidrégeno, interacciones de Van der Waals, balance
hidrofobico-hidrofilico), dan la cohesion a la estructura en conjunto. Moléculas
organicas, prepolimeros o incluso polimeros encapsulados en una matriz

inorganica. (Nadia Mamede José, 2005)
1.6.4 Clase Il

En estos materiales las dos fases estan ligadas a través de fuertes enlaces quimicos
(enlaces covalentes o ionico-covalente). Dentro de los materiales hibridos clase II,
los componentes organicos e inorganicos también interactdan via el mismo tipo de
enlaces débiles que definen a los hibridos de la clase |. Los componentes inorganico
y organico estan conectados por enlaces covalentes. Esta via requiere precursores
moleculares que contienen enlaces quimicos hidroliticamente estables entre el

elemento que formara la red inorganica durante el proceso sol-gel.
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1.6.5 Clase llI

Los biocompuestos son producidos mediante el proceso natural de
biomineralizacion, el cual implica una matriz polimérica organica reforzada por un
depdsito inorganico. En los biocompuestos, los depdsitos de minerales inorganicos
crecen in situ dentro de la matriz polimérica organica bajo condiciones cuasi-
estéticas, controlando el proceso de biomineralizacion que abarca la nucleacion,
seleccion de forma, direccion de crecimiento cristalino y orientacién cristalografica
de los minerales. Estos dos procesos sofisticados son dificiles de replicar
completamente en sistemas de modelos artificiales, aunque se han realizado varios

esfuerzos para investigarlos. (Shoichiro Yano, 1998).

De acuerdo a su composicion los materiales hibridos se clasifican en cuatro

categorias

Categoria 1.- Consta de una matriz inorganica, donde materiales organicos son

encajados en un compuesto inorgénico.

Categoria 2.- Formada por una matriz organica, donde materiales inorganicos son

enlazados en un polimero organico.

Categoria 3.- Se trata de redes interpenetradas, donde redes poliméricas organicas
e inorganicas son formadas sin enlaces quimicos mutuos, solo existe un
entrecruzamiento o interaccion por fuerzas débiles de atraccion como fuerzas de

Van der Waals o puentes de hidrégeno.

Categoria 4.- Los llamados hibridos verdaderos, donde sistemas poliméricos
organicos e inorganicos son formados por enlaces o fuerzas quimicas mutuas.
Estos hibridos verdaderos son los denominados recubrimientos hibridos, constan

de enlaces quimicos covalente o ibnico-covalente.
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Categoria 1 Categoria 2 Categoria 3 Categoria 4

Matriz Inorganica Matriz Organica Redes Interpenetradas Hibridos Verdaderos

Figura 1. Combinaciones morfoldgicas de materiales hibridos

1.7 Polimero

Los polimeros estan formados por cadenas enlazadas de unidades repetidas unidas
por enlaces covalentes de extremo a extremo. Los blogues de construccion que se
repiten en la cadena se denominan mondémeros. Cuando los monémeros empiezan
a conectarse para formar cadenas, se convierten en oligémeros. A medida que se
afiaden mas mondmeros a la cadena oligomérica, ésta crece y acaba convirtiéndose
en un polimero con la adiciébn de una unidad monomérica mas que no tendra un

efecto notable en las propiedades de la cadena. (Newell, 2011)
1.7.1 Polimetilmetacrilato (PMMA)

El polimetilmetacrilato o polimetacrilato de metilo (PMMA) es un polimero que se
comporta como un material termoplastico y que pertenece al grupo de los acrilatos
Este material termoplastico se considera a menudo como un sustituto ligero del

vidrio, aunque técnicamente no es un tipo de vidrio. (Seenaa Hussein, 2015)

Algunos ejemplos de aplicaciones con el PMMA son en las ventanas y las luces de
los automaviles, en aviones se usa en las ventanas, paneles y marquesinas, asi

como también se usa para la construccion de acuarios.

El polimetilmetacrilato (PMMA) se obtiene a partir del monémero metilmetacrilato,
la polimerizacién es llevada a cabo mediante radicales libres, empleando por lo
general como iniciador el peroxido de benzoilo y como disolvente tolueno a una

temperatura de 70°C.
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Figura 2. Reaccion de polimerizacion. Obtencion de PMMA

Propiedades

El PMMA es un polimero amorfo que pertenece a la familia de los acrilicos. Es un
polimero transparente e incoloro con un intervalo de temperatura de transicion vitrea
(Proceso en el que un polimero fundido cambia al enfriarse a un vidrio polimérico o
un vidrio polimérico cambia al calentarse a un polimero fundido) de 100°C a 130°C
y una densidad de 1,20 g/cm3 a temperatura ambiente. Este polimero funde a 130°C

con una absorbencia de agua del 0,3%.

El PMMA es uno de los polimeros que presentan una gran resistencia a la
exposicion a la luz solar, debido a su minima variacién bajo la radiacion UV. Posee
una excelente estabilidad térmica y puede soportar temperaturas tan altas como
100°C y tan bajas como -40°C. (Umar Ali, 2015)

El PMMA presenta buena resistencia a los acidos de baja o media concentracion,
es también resistente a los disolventes apolares (cetonas, benceno, hexano) pero
presenta poca resistencia a los disolventes polares (esteres, hidrocarburos

clorados), tiene buena resistencia al envejecimiento térmico.

En cuanto a las propiedades opticas, el PMMA presenta una transparencia
excelente. Posee un aspecto radiante y completamente incoloro, y puede tefirse
facilmente en colores translicidos y opacos. Es un plastico robusto y duro con una
transparencia y unas propiedades épticas excepcionales, lo que lo hace ideal para
aplicaciones que requieran un plastico transparente. Este material ofrece
numerosas ventajas, pero lo que lo diferencia del vidrio es su ligereza, transparencia

superior y fragilidad reducida.
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1.8 Silice

Todas las formas de silice tienen las mismas sustancias quimicas, pero diferentes
estructuras. La silice se divide en dos grupos principales: silice cristalina y silice
amorfa (silice no cristalina). El tipo mas comun de silice cristalina es el cuarzo.
También existen otros tipos, pero son menos comunes. Esta es un componente
natural que se encuentra en forma abundante en rocas, suelo y arena. También se
encuentra en el hormigon, el ladrillo, el mortero y en otros materiales para la
construccion. La silice cristalina puede presentarse en varias formas, el cuarzo es

la mas comun.

Propiedades

La silice es un compuesto quimico en un alto punto de fusion y ebullicion,
generalmente la silice pura es incolora y es resistente al desgaste.

La silice reacciona con o6xidos metalicos, se puede combinar con elementos
metalicos y o6xidos para formar silicatos. No es combustible y tiene baja
conductividad térmica.
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Figura 3. Representacion bidimensional de SiO,

1.9 Método sol-gel

El proceso sol-gel es un método de sintesis en el que se obtiene un esqueleto de
oxido metalico a partir de precursores moleculares, como alcoxidos metélicos o
sales inorganicas, mediante reacciones de hidrélisis y polimerizacibn a baja
temperatura. Esto permite la sintesis de fases de 0xido meta estables e incluso de
sélidos mixtos Organo/inorganicos. Las caracteristicas unicas de los soles y geles

permiten la sintesis de fibras, laminas, cadenas, geles y polimeros tridimensionales.

La adicion de agua inicia el proceso de hidrdlisis y polimerizacion, dando lugar a la

formacioén de un sol, que es una suspension de particulas sélidas coloidales (10-1°
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m) en un liquido. Afiadiendo mas agua, el sol puede desestabilizarse y
transformarse en un gel, que es un sélido coloidal amorfo con un componente fluido
disperso y atrapado en un esqueleto tridimensional. La formacion de enlaces no se
detiene en el punto de gelificacion. El término "envejecimiento” se aplica al proceso
de cambios estructurales y de propiedades del gel que se producen con el tiempo
tras la gelificacion, como las reacciones adicionales de hidrdlisis y reesterificacion.
(Cervantes, 2015)
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Figura 4. Representacion del proceso sol-gel

1.9.1 Quimica sol-gel

Este proceso esta quimicamente relacionado con una reaccion de policondensacion
organica en la que pequefias moléculas forman estructuras poliméricas por la
pérdida de sustituyentes. Por lo general, la reaccion da como resultado una red
reticulada tridimensional (3-D). El hecho de que se utilicen moléculas pequefas
como precursores para la formacion de los materiales reticulados implica varias
ventajas, por ejemplo, un alto control de la pureza y composicion de los materiales
finales y el uso de una quimica basada en disolventes que ofrece muchas ventajas

para el procesamiento de los materiales formados.
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El proceso sol-gel basado en silicio es probablemente el que mas se ha investigado;
por lo tanto, los principios fundamentales de la reaccion se analizan utilizando este
proceso como sistema modelo. Un hecho importante también hace que los procesos
sol-gel basados en silicio sean un proceso predominante en la formacién de
materiales hibridos, que es la simple incorporacion de grupos organicos utilizando
silanos modificados organicamente. Los enlaces Si-C tienen una mayor estabilidad
frente a la hidrdlisis en los medios acuosos habitualmente utilizados, lo que no
ocurre con muchos enlaces metal-carbono, por lo que es posible incorporar
facilmente una gran variedad de grupos organicos en la red formada. (Kickelbick,
2007)
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Figura 5. Obtencion del SOL de silice por el método sol-gel utilizando TEOS como precursor
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1.10 Reaccion silice modificada con el agente acoplante
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Figura 6. Formacion del recubrimiento hibrido PMMA-silice

1.11 Agente Acoplante

Un agente de acoplamiento es una sustancia quimica que mejora la adhesion entre
dos fases en un material compuesto. (Pritchard, 1998). Los agentes de
acoplamiento son compuestos quimicos que poseen tanto grupos organicos
funcionales como grupos de hidrélisis. Estos agentes tienen la capacidad de unir
quimicamente materiales organicos e inorganicos con propiedades diferentes de
forma resistente. Los agentes de acoplamiento se utilizan habitualmente en la
fabricacion de materiales compuestos para mejorar la adhesion interfacial entre los
distintos componentes. Esta adhesion mejorada da lugar a materiales con
propiedades mecanicas, térmicas y quimicas superiores. LosS grupos organicos
funcionales presentes en los agentes de acoplamiento pueden reaccionar con los
grupos funcionales del material organico, formando enlaces covalentes. Del mismo
modo, los grupos hidroliticos pueden reaccionar con el material inorganico, creando

una fuerte unién entre ambos materiales. El agente de acoplamiento actia como
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puente entre los dos materiales, creando una union fuerte y estable. (Naoki Fukui,
2023)

OR

|
X—Si—OR

|

OR

Figura 7. Formula general de un agente de acoplamiento
1.12 Proceso de curado

El proceso de curado se refiere a la solidificacion y endurecimiento del revestimiento
hibrido mediante reacciones quimicas de copolimerizacion y la eliminacidon paralela
de disolventes y subproductos de la condensacion. Este proceso desempefia un
papel crucial en las propiedades finales del revestimiento, como su resistencia
mecanica, resistencia quimica y durabilidad. Hay dos tipos principales de métodos
de curado: fotoquimico y térmico. El curado fotoquimico es especialmente Uutil
cuando la Unica reaccion que interviene en el curado es una polimerizacion por
adicion, que puede inducirse mediante radiacion ultravioleta. El curado térmico, en
cambio, es mas lento, pero mas versatil, ya que puede activar no soélo
polimerizaciones por adicion, sino también condensaciones. Este método consiste
en calentar el sustrato recubierto a una temperatura determinada, lo que
desencadena las reacciones quimicas entre los componentes del recubrimiento. La
temperatura y el tiempo necesarios para el curado dependen de la composicion del

revestimiento, el grosor y las propiedades deseadas. (Kickelbick, 2007)

1.13 Vidrio

La American Society for Testing and Materials (ASTMC1720) define al vidrio como

“producto inorganico de fusion enfriado hasta un estado rigido no cristalino”.

El vidrio es un producto de fusién inorganico, que se caracteriza por ser un liquido
solidificado mediante el uso de técnicas de enfriamiento controlado. Esto significa

gue el material pasa de un estado liquido a un estado soélido sin cristalizacion. A
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menudo se denomina vidrio de silice, ya que el componente principal de todos los

tipos de vidrio es el diéxido de silice. (Kaltenbach, 2007)

Propiedades

El vidrio es transparente porque sus moléculas se solidifican sin formar cristales,

permitiendo el paso de la luz sin difusion. Permite la transmision de la radiacion

solar dentro de las longitudes de onda de 315 a 2500 nm. En el caso del vidrio

habitual incoloro o blanco, los limites de transmision en el ultravioleta estan

determinados principalmente por el contenido de Fe,O.

La conductividad térmica es el factor decisivo en términos de pérdidas térmicas a

través del vidrio. El grosor de la hoja de vidrio solo tiene un efecto secundario al

respecto, el grado de radiacibn se puede controlar con recubrimientos y por

conveccion a través de su estructura.

La importancia del vidrio es que debido a los grupos OH que este tiene en su

superficie es posible que tenga una mejor adherencia con los grupos OH del

recubrimiento.

S1—0—81—0—Si— OH

SI—0 —Si — O —SiH— OH

Si—O0—Si — O0—Si— OH

S$i —0—Si — 0 —Si7—OH

Si—0 —S1 === Sit— OH

Figura 8. Vidrio con OH en la superficie
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1.14 Estado del arte

Yan Bao et al. Prepararon un revestimiento de aislamiento térmico con resina de
propileno de silicona que contenia microesferas de vidrio huecas (HGM) como capa
superior y estudiaron la influencia del tamafio de las HGM en su rendimiento. Los
resultados mostraron que el tamafio de particula de los HGM tuvo un efecto
significativo en el rendimiento del aislamiento térmico, y el revestimiento compuesto
que contenia HGM con un tamafio de particula mas pequefio tuvo una mejor

capacidad de aislamiento térmico. (yan baoa, 2021)

Jian Qu et al. Se prepararon revestimientos de aislamiento térmico transparentes, a
base de agua, de una sola capa para su uso en productos de acristalamiento
energéticamente eficientes, y se investigaron sistematicamente sus propiedades
Opticas, térmicas, eléctricas y de envejecimiento artificial acelerado. Los
recubrimientos combinan una alta transmitancia en la region visible, una baja
transmitancia (una alta absorbancia) en la region del infrarrojo cercano, una baja
emitancia en la region del infrarrojo lejano, baja turbidez y una alta transmision de
ondas de radio. Si bien las transmitancias y reflectancias espectrales y generales
de los recubrimientos disminuyen con el aumento del contenido en peso de 6xidos
de estafio dopados con antimonio (ATO), su absorcion en el infrarrojo cercano y, en
consecuencia, su aislamiento térmico, aumenta con el aumento de la concentracion
de ATO. Los revestimientos de aislamiento térmico transparentes son aislantes
eléctricos y, por lo tanto, tienen una alta transmision de ondas de radio. (Jian Qu,
2014).

Yuan Qing Li et al. Se prepar6é un compuesto transparente de ZnO (AZO)/epoxi
dopado con Al, como revestimiento de aislamiento térmico de vidrio, mediante la
incorporacion de nanoparticulas de AZO en una matriz de epoxi transparente. En
primer lugar, se caracterizaron las nanoparticulas de AZO sintetizadas mediante el
meétodo de pirdlisis de polimeros y se investigo el efecto del contenido de dopaje de
Al en la conductividad eléctrica de las nanoparticulas de AZO. Los resultados

revelan que las nanoparticulas de AZO dopadas con 6 mol% Al obtenidas de la
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calcinacion a 600 C muestran la conductividad eléctrica optima. (Yuan Qing Lia,
2011).

Hong Zhong et al. Se preparo recubrimiento bicapa exhibio una alta tasa de bloqueo
de luz infrarroja cercana del 86 %, y la transmision de luz visible fue de alrededor
del 62 %. Mientras tanto, las peliculas delgadas estructurales tenian una excelente
propiedad fotocatalitica, que podia degradar aproximadamente un 45 % del azul de
metileno en 3 horas bajo una lampara fluorescente. El revestimiento de doble capa
habia mostrado un angulo de contacto con el agua inferior a 5° después de la
activacion. (Hong Zhonga, 2018)

1.15 Propuesta
La propuesta es hacer un recubrimiento hibrido polimetilmetacrilato-silice que tenga

las siguientes propiedades

e Aislante
e Baja transferencia al calor
e Alta transparencia

¢ Resistente a la degradacion

‘\

Transferencia de Calor

Vidrio \
Recubrimiento
Hibrido

Figura 9. Propuesta del funcionamiento del recubrimiento PMMA-silice
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2. Metodologia

2.1 Metodologia general

Investigacion
Bibliografica

Conclusiones

Capitulo 2

Seleccion del
método de
sintesis

Sintesis del
recubrimiento

Andlisis de los
resultados

Caracterizacion
del
recubrimiento

La metodologia general implica varios pasos, incluida la investigacion bibliogréafica

en donde se recopilo informacion sobre el tema en libros, articulos cientificos y

recursos electrénicos. EI método de sintesis que se eligio para el recubrimiento se

basa en los datos recopilados, y en este caso se seleccioné el método sol-gel. El

siguiente paso consistié en la caracterizacion del recubrimiento mediante técnicas

como la microscopia electrénica de barrido (SEM), la espectroscopia infrarroja por

transformada de Fourier (FTIR) y el analisis termogravimétrico (TGA/DSC). Y

finalmente se analizaron los resultados de las técnicas de caracterizacion para sacar

conclusiones.
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2.2 Sintesis del recubrimiento

Solucion
de HCI

\

Preparacion del
recubrimiento hibrido

polimetilmetacrilato-silice

Y

5.8 ml etanol, 4.4 ml
TEOS, 1.1 ml
TMSPM, 13.4 ml
Metilmetacrilato y 1.8
ml agua

HCl y Agua
Destilada

Relacién 1:3

Y

*| Ajustar a 2 pH

L

Agitar durante
24 hrs

L

En agitacién,
agregar 53 mgr de
peroxido de
benzoilo

En agitacion,
calentar hasta 70
grados

:

Dejar a 70 grados 5
min

\

Preparar los
cupones , limpiar
con etanol

:

Curado de cupones
a 70 grados

Representacion esquemdtica de la sintesis de recubrimiento hibrido silice- PMMA
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2.3 Reactivos

Para la sintesis del hibrido PMMA-silice se utilizaron los siguientes reactivos:

Reactivo % Pureza Proveedor
|
Tetraoxido de silicio 98 Aldrich
(TEOS)
3-Trimetosilano 98 Aldrich
propilmetacrilato
Etanol 90
Aguadestilada 90
Acido clorhidrico 38 Karal
Per6xido de Benzoilo | 70 Sigma

Tabla 1. Reactivos utilizados para sintesis del hibrido PMMA-silice

2.4 Materiales

e 3 Vasos de precipitados de 50 ml

e 5 pipetas de 10 ml

e TermoOmetro infrarrojo marca Milwuakee modelo temp-gun
e Papel pH

e Balanza analitica

e Porta objetos de vidrio de 26 x 76 mm con 1.1 mm de espesor
e 5vidrios de 12 x 12 con 3 mm de espesor

e Pistola de temperatura

e Barrade 60 ym

e Cinta permacel

e Cuter

e Papel aluminio

e Foco de luz amarilla marca Sanelec tipo A55

2.5 Métodos

2.5.1 Sintesis del recubrimiento
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En un vaso de precipitados de 25 ml se agregé 5.8 ml de etanol como solvente, 4.4
ml de TEOS como precursor organico este ayuda a la formacion de silice ,1.1 ml de
TMSPM el cual se utiliza como agente de acoplamiento para unir la matriz organica
con el refuerzo inorganico, 13.4 ml de metilmetacrilato el cual es la parte organicay
3.6ml de agua destilada, a esta mezcla se le hizo un ajuste de pH a 2 con una
solucién de HCI con una relacion 3:1 de HCI y agua destilada, la solucién de HCI
actia como catalizador de la hidrolisis.

La mezcla se somete a agitacion durante 24 horas en una parrilla de calentamiento
para facilitar la hidrélisis-condensacion de TEOS y TMSPM utilizando etanol como
solvente. Este procedimiento se lleva a cabo con el objetivo de efectuar la hidrélisis
del alcéxido y permitir que el agente de acoplamiento genere grupos hidroxilo (OH-
).se calienta en agitacion hasta que alcance una temperatura de 70 grados y se le
agrega 53 mg de peroxido de benzoilo, este tiene como funcion ser el iniciador de

la polimerizacion de metilmetacrilato.

Figura 10. Sintesis del recubrimiento PMMA — silice
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2.5.2 Preparacion del sustrato

La superficie del sustrato se limpié con etanol para garantizar que se elimine por
completo cualquier suciedad o impureza. Este paso era crucial para garantizar que
el recubrimiento posterior se adhiriera correctamente. Una vez que la superficie se
consideré limpia, se aplicaron cuidadosamente unas gotas del recubrimiento y se
extendieron uniformemente por el sustrato utilizando una barra de 70 um. De este
modo se garantizaba que el revestimiento se aplicaba de forma homogénea y

uniforme por todo el sustrato.

A continuacion, el sustrato se sometio a un proceso de curado, que consistio en
introducirlo en un horno a una temperatura de 70 grados durante un periodo de 24
horas. Este paso fue esencial, ya que ayudo a proporcionar las propiedades finales

del recubrimiento.

La sintesis se llevd a cabo cuatro veces, cada vez utilizando proporciones
diferentes, como se indica en la tabla siguiente. El objetivo era determinar las
proporciones Optimas para que el revestimiento alcanzara las propiedades
deseadas. Este fue un paso importante en el desarrollo del recubrimiento, ya que

permitié identificar la formula mas eficaz para el recubrimiento.

Tabla 2. Proporciones de recubrimiento porcentaje en peso

PORCENTAJE EN PESO

Muestra| Polimetilmetacrilato (%) | silice (%)
RH-0 100% 0%
RH-25 75% 25%
RH-75 25% 75%

RH-100 0% 100%

Tabla 3. Proporciones de recubrimiento porcentaje en mol

PORCENTAJE EN MOL
Muestra | Polimetilmetacrilato (%) silice
(%)
RH-0 100% 0%
RH-25 94% 6%
RH-75 63% 37%
RH-100 0% 100%
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2.6 Caracterizacion Microestructural
2.6.1 Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier (FTIR)

La espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) es una técnica
experimental utilizada inicialmente para el andlisis cualitativo y cuantitativo de
compuestos organicos, proporcionando informacion especifica sobre la estructura
molecular, los enlaces quimicos y los grupos funcionales. La espectroscopia FTIR
usa energia del infrarrojo medio modulada para analizar una muestra. La luz
infrarroja se absorbe a frecuencias especificas directamente relacionadas con las
energias de enlace vibratorio interatomico de la molécula. Cuando la energia de
enlace vibratorio y la luz infrarroja media son equivalentes, el enlace puede absorber
dicha energia. Los diversos enlaces de una molécula vibran con energias diferentes
y, por lo tanto, absorben longitudes de onda distintas de la radiacién por infrarrojos
(IR). La posicidon (frecuencia) e intensidad de cada una de estas bandas de
absorcion contribuye al espectro total, lo que crea una identificacion caracteristica

de la molécula. (Klaus Gerwert, 2010).

Figura 11. Equipo de (FTIR) Bruker modelo Vertex 70

Para conocer los grupos funcionales y dar seguimiento a la reaccion de sintesis de
los recubrimientos. Estos se caracterizaron por la técnica de espectroscopia de
infrarrojo con transformada de Fourier (FTIR). La caracterizacion por FTIR se realiz
en un instrumento marca Bruker, modelo Vertex 70 en un intervalo de frecuencia de

4500 a 520 cm?, utilizando el accesorio ATR.
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2.6.2 Microscopia electronica de barrido (SEM)

La microscopia electronica de barrido (SEM) es una técnica de microscopia
electronica que es capaz de lograr una imagen visual detallada de una particula con
alta calidad y resolucion espacial. La muestra se expone a un haz de electrones de
alta energia y proporciona informacion sobre las caracteristicas de la superficie, la
textura, forma, tamafo y disposicion de las particulas que se encuentran en la

superficie de la muestra. (Akhtar, 2018)

Figura 12. Equipo de SEM marca JEOL modelo JSM-6610LV

Los recubrimientos se caracterizaron por la técnica de microscopia electrénica de
barrido (SEM) para obtener informaciéon de la morfologia de la superficie de los
recubrimientos. Antes de la caracterizacion por SEM, a los recubrimientos se les
aplicaron una capa de oro con el objetivo de hacer conductivas las muestras, el
equipo utilizado fue el microscopio electrénico de barrido marca JEOL modelo JSM-
6610 LV, posteriormente las muestras fueron fijadas al porta muestras con una cinta
adhesiva de aluminio. El voltaje utilizado fue de 20 KV y se utilizaron electrones

secundarios.
2.6.3 Andlisis termogravimétrico (TGA)

La definicion generalmente aceptada de analisis térmico abarca al grupo de técnicas
en las que se mide una propiedad fisica de un sistema (sustancia o un material) en
funcion de la temperatura mientras se le somete a un programa de temperatura
controlado. Se utiliza para analizar las caracteristicas y composicion de los
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materiales, las tasas de descomposicion y evaporacion, la oxidacion, la pureza del

material y muchas otras propiedades.

Figura 13. Equipo de TGA / DSC NETZSCH modelo STA 449 F3 JUPITER

El equipo usado marca NETZSCH modelo STA 449 F3 JUPITER

Para realizar la prueba de TGA, se tomaron 10 mg de muestra, el intervalo de
temperatura de la prueba fue desde temperatura ambiente hasta 800 grados
Celsius. Se utilizdé una atmésfera inerte de nitrégeno. Se utilizé un equipo de analisis
térmico simultdneo TGA/DSC marca NETZSCH modelo STA 449 F3 JUPITER.

2.6.4 Prueba de adhesién utilizando la norma ASTM D-3359-02

La norma ASTM D3359 es un método estandar internacional global de ASTM a
seguir cuando se usa una prueba de cinta para medir las propiedades adhesivas de

los materiales.

La norma consiste en hacer sobre el sustrato que contiene el recubrimiento un
patrén reticular, con 11 cortes de lado horizontal y vertical con una distancia de 1
mm entre cada uno formando angulos de 90° la cinta sensible a la presion se aplica
sobre la red, se deja 60 segundos y luego se retira con un angulo de 180° y la
adhesién se evalla por comparacion con descripciones e ilustraciones que se

muestran en la fig. 14.
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Figura 14. Representacion del drea ocupada para la prueba de adhesion ASTM D-3359-02

Classification of Adhesion Test Results

Classification | Percent |Surface of Cross-Cut Area From Which
Area Flaking has Occured for Six Parallel
Removed | Cuts and Adhesion Range by Percent

0%
8 None
48 Less Than :H:H:
5% HINE
111
3B 5-15% # #
:&!-NL l1|
2B 15-35% o Eﬁ -
I 1111

LR

18 3565 % gﬁﬁ

Greater
0B Than
65%

Figura 15. Clasificacion de adhesion norma ASTM D-3359-02
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2.6.5 Pruebas de transferencia de calor
Materiales

e Pinzas para bureta
e Lampara incandescente marca Sanelec tipo A55 de 60W

e TermoOmetro infrarrojo marca Milwaukee modelo temp-gun

En esta prueba primero se procedié a colocar dos pinzas para bureta una vez
colocadas se puso un vidrio con el recubrimiento sintetizado, el lado con el
recubrimiento queda hacia abajo y el lado que no tiene recubrimiento queda hacia
arriba posteriormente se colocé una ldmpara incandescente debajo del vidrio con
una distancia entre el vidrio y la lampara incandescente de 4cm. Una vez colocado
todo se establecidé que serian nueve puntos en donde se tomaria la temperatura del
vidrio estos se muestran en la figura 17 y se establecié que se tomaria a diferentes
temperaturas a 30, 40 y 50 grados el criterio que se tomo para estas temperaturas
fue que estas son las temperaturas mas altas que se llegan a registrar en algunas
zonas pobladas y se realiz6 una medicién por cada punto establecido. Una vez
establecido esto se procedioé a encender el foco y se tomo la temperatura central
del vidrio cuando este llegara a las temperaturas establecidas; se midi6 la
temperatura sobre el lado de la superficie del vidrio sin recubrimiento y del lado de
la superficie del vidrio con recubrimiento, el lado que tiene recubrimiento se

establecio como lado A y el lado que no tiene el recubrimiento como lado B.

Figura 16. Representacion de la prueba de calor




Figura 17. Representacion de los puntos utilizados para la prueba de transferencia de calor

Lado b

Superficie con Superficie sin
recubrimiento —— ___, recubrimiento

lado a lado b

Figura 18. Representacion del proceso de la prueba de calor
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Capitulo 3

Resultados y discusion.

En la figura 19 se muestran los recubrimientos polimetilmetacrilato-silice
sintetizados y depositados en sustratos de vidrio. Se puede observar a simple vista
que la superficie del recubrimiento RH-100 el cual consta de 100% silice presenta
uniformidad y no se observa ningun defecto aparente, el recubrimiento RH-75 el
cual consta de 75% silice y 25% polimetilmetacrilato presenta una superficie
uniforme, lisa y sin ningun defecto aparente, el recubrimiento RH-25 el cual consta
25% silice y 75% polimetilmetacrilato presenta una superficie uniforme, lisa y sin
ningin defecto aparente y el recubrimiento RH-O el cual consta 100%
polimetilmetacrilato presenta una superficie uniforme, lisa y sin ningun defecto

aparente.

Figura 19. Recubrimientos sintetizados polimetilmetracrilato-silice aplicados a sustratos de vidrio
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3.1 Microscopia electronica de barrido (SEM)

En la figura 20 se muestran las imagenes obtenidas por microscopia electronica de
barrido de los recubrimientos sintetizados a base de polimetiimetacrilato-silice. La
muestra para el analisis de SEM, se preparo cortando una parte del sustrato, a ésta
se le aplico un recubrimiento de oro para que fuese conductor. La prueba se llevo a
cabo usando electrones secundarios aplicando un voltaje de 20kV y una
amplificacion de x200. Se puede observar que el recubrimiento RH-100 el cual
consta de 100% silice presenta una superficie lisa, suave y sin defectos o poros
visibles. El recubrimiento RH-75 el cual consta de 75% silice y 25% de
polimetilmetacrilato presenta una superficie suave con una fisura causada por el
rompimiento del sustrato para poder realizar la prueba y sin poros visibles. El
recubrimiento RH-25 el cual consta de 25% silice y 75% polimetilmetacrilato
presenta una superficie ligeramente rugosa y con particulas de polvo visibles. el
recubrimiento RH-O que consta de 100% polimetilmetacrilato presenta una
superficie lisa sin grietas o poros visibles. Los recubrimientos RH-100, RH-75 y RH-
0 son los que presentaron la mejor superficie y el recubrimiento RH-25 es que

presente la superficie con mayor rugosidad.

SEl  20kV. WD8mm $S60 X200 ET0 01 S Se—

0001

Figura 20. Micrografias de los recubrimientos polimetilmetacrilato-silice
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3.1.2 Corte transversal de los recubrimientos

En la figura 21 se muestra las imagenes obtenidas por microscopia electronica de
barrido para ver la seccién transversal de los recubrimientos sintetizados a base de
polimetilmetacrilato-silice. La aplicacién del recubrimiento a los sustratos de vidrio
se llevd a cabo mediante una barra calibrada de 60 um. La prueba se llevo a cabo
usando electrones secundarios aplicando un voltaje de 20kV y una amplificacion de
x2000. Se puede observar que el recubrimiento RH-100 presenta un espesor de 8.5
pm, el recubrimiento RH-75 presenta un espesor de 22 um, el recubrimiento RH-25
presenta un espesor de 6.8 um y el recubrimiento RH-0 presenta un espesor de
12.2 ym. El recubrimiento RH-75 es que presenta el mayor espesor dando un valor
de 22 um y el recubrimiento RH-25 es el que presenta el menor espesor dando un

valor de 6.8 pm.

Recubrimiento Recubrimiento

88 um 22 um

Sustrato de vidrie

SEl  20kV WD18mm  SS50 x2,000 10pm
0001

s T Ppea—
#Recubrimiento
6.8 um Recuk
12.2 pm

yrimiento

Sustrato de vidrio ’ ustratg de vidrio

SEl  20kV WD13mm SS50 x2,000 [T TET TR S — SEl. 20kV WD14mm S845 x2,000 UL ————
0001 - 0001

Figura 21. Micrografias de la seccion trasversal de los recubrimientos polimetilmetacrilato-silice
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3.2 Espectroscopiainfrarroja por transformada de Fourier (FTIR)

Las pruebas de FTIR de todas las muestras, se realizaron sobre el recubrimiento
aplicado sobre el sustrato de vidrio, la prueba se realizé con el accesorio ATR en un
intervalo de medicién de 500 a 4000 cm™ que corresponde a la regién del infrarrojo
medio. En la figura 22 se muestra el espectro de FTIR correspondiente al
recubrimiento RH-100. En el espectro del recubrimiento RH-100 se observa una
banda de absorcién a 835 cm™ que corresponde al grupo funcional Si-OH el cual
representa el enlace silanol, se observa una segunda banda a 1030 cm™ que
corresponde al enlace Si-O-Si caracteristico de la silice, se observa una tercera
banda a 1735 cm™. La cual corresponde al enlace C=0. Todas estas bandas de

absorcion encontradas son caracteristicas de la silice.

RH-100

Transmitancia (u.a)

Si-O-Si
1030

I T I T I T I

. T T .
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

NUmero de onda (cm'l)

Figura 22. Espectro IR del recubrimiento polimetilmetacrilato-silice RH-100
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En la figura 23 se muestra el espectro de FTIR que corresponde al recubrimiento
RH-75. En el espectro del recubrimiento RH-75 se puede observar una banda a
1026 cm™ que corresponde al enlace Si-O-Si el cual representa la presencia de
silice, se observa una segunda banda a 1688 cm* que presenta el estiramiento del
enlace C=0 vy finalmente se observa una tercera banda a 3383 cm™ donde se

encuentra el grupo caracteristico OH.

RH-75

Transmitancia (u.a)
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Figura 23. Espectro IR del recubrimiento polimetilmetacrilato-silice RH-75

41




En la figura 24 se muestra el espectro de FTIR que corresponde al recubrimiento

RH-25. En el espectro del recubrimiento RH-25 se observa una primera banda a

1053 cm donde se observa el enlace Si-O-Si caracteristico de la silice, se observa

una segunda banda a 1713 cm™ donde se observa el estiramiento del enlace C=0

y finalmente una tercera banda a 3410 donde se encuentra el caracteristico grupo

OH.
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500

Figura 24. Espectro IR del recubrimiento polimetilmetacrilato-silice RH-25
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En la figura 25 se muestra el espectro de FTIR que corresponde al recubrimiento
RH-0. En el espectro del recubrimiento RH-0 se observa una primera banda a 1144
cm* donde se encuentra el grupo funcional C-O-C, se observa una segunda banda
a 1143 cm donde se encuentra el grupo CHz, se observa una tercera banda a 1724
cm® donde se observa el estiramiento del enlace C=0 y finalmente se observa una

cuarta banda a 2973 cm donde se encuentra el grupo CHa.

RH-0

Transmitancia (u.a)
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Figura 25. Espectro IR del recubrimiento polimetilmetacrilato-silice RH-0
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Se puede observar en la figura 26 que el grupo siloxano va disminuyendo su

intensidad mientras va disminuyendo el contenido de solucién de silice. En el

recubrimiento RH-0 no se ve el grupo siloxano ya que al estar hecho de 100%

PMMA este no contiene dicho grupo.

RH-75

Transmitancia (u.a)

RH-100

RH-0
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Figura 26. Espectro FTIR de las cinco muestras sintetizadas de polimetilmetacrilato-silice

Tabla 4. Grupos funcionales identificados en el espectro FTIR

Frecuencia Grupo
cm funcional
835 Si-OH
1030 Si-O-Si
1735 C=0
3383 OH
1143 CH2
2973 CHs
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3.3 Analisis termogravimétrico TGA

En la figura 27 se muestran los resultados del analisis termogravimétrico. La prueba
de TGA se realiz6 con 10 mg del recubrimiento polimetilmetacrilato-silice esta se
colocdé en un crisol ceramico en una atmosfera inerte de nitrdgeno desde
temperatura ambiente hasta 800 grados de temperatura. Se puede observar que la
pérdida de masa del recubrimiento RH-100 empieza a los 22.4 grados de
temperatura, en el recubrimiento RH-75 la pérdida de masa empieza a los 56.5, en
el recubrimiento RH-25 la pérdida de masa empieza a los 120.9 grados de
temperatura y en el recubrimiento RH-0 la pérdida de masa empieza a los 120.9
grados de temperatura.

Se observa que la muestra que presento perdida de masa a mayor temperatura fue
la muestra RH-25 a los 120.9 grados de temperatura y la muestra que presento
perdida de masa a menor temperatura es la muestra RH-100 a los 22.4 grados de
temperatura. Se puede notar que conforme menor porcentaje de silice mayor es la

perdida de masa.
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Figura 27. Espectros FTIR de las muestras sintetizadas polimetilmetacrilato-silice
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3.4 Prueba de adhesion utilizando la norma ASTM D-3359-02

Tabla 5. Resultados de la prueba de adhesion utilizando la norma ASTM D-3359-02

Prueba de Adhesion ASTM D-3359-02

Muestra % area % Adherido = Clasificacion
desprendida
RH-100 15 85 3B
RH-75 32 68 2B
RH-25 66 34 2B
RH-0 75 25 0B

En la tabla 5 se muestran los resultados de la prueba de adhesién utilizando la
norma ASTM D-3359-02 se observa que el recubrimiento RH-100 tuvo un valor del
15% de area desprendida dando como resultado una clasificacion 3B debido a que
se desprendio6 entre el 5% — 15% del area ,el recubrimiento RH-75 tuvo un valor del
32% de area despendida dando una clasificacion de 2B debido a que se despendio
entre el 15% - 35% del area, el recubrimiento RH-25 tuvo un valor del 27% de area
desprendida dando como resultado una clasificacién 2B debido a que se desprendié
entre el 15% - 25% del &rea y el recubrimiento RH-0 se removio el 75% dando como

resultado OB debido a que se desprendié mas del 65% del area.

En conclusion, el recubrimiento RH-100 es el que presento una mejor adhesion con
un valor del 15% de area desprendida y el recubrimiento RH-0 es el que presenta

la peor adhesién con un valor del 75% de area desprendida.
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Grdfica 1. Resultados de la prueba de adhesion norma ASTM D-3359-02

3.5 Prueba de transferencia de calor

La prueba de transferencia de calor se realiz6 en una muestra de vidrio comercial
con dimensiones de 12x12 cm, con un espesor de 3 mm, el recubrimiento se aplicé
en un solo lado del vidrio. El vidrio se coloc6 de forma horizontal, con el lado del
recubrimiento hacia abajo, debajo del vidrio se colocd una ldmpara incandescente
a una distancia de 4 cm por debajo de la superficie del lado del recubrimiento. Se
realizaron nueve mediciones de temperatura en distintos puntos del cristal a
temperaturas de 30, 40 y 50 grados. La temperatura se midio tanto en la cara con
recubrimiento como en la cara del vidrio que no tiene recubrimiento. El lado del vidrio
con el recubrimiento aplicado se denominé cara A, y el lado del vidrio sin el

recubrimiento se denominé cara B.

En la tabla 6 se muestran los resultados obtenidos de las pruebas de transferencia
de calor llevadas a cabo sobre la muestra de vidrio sin recubrimiento a diferentes
temperaturas de 30, 40 y 50 grados Celsius. Los resultados muestran las

temperaturas obtenidas en ambos lados de las muestras de vidrio, cara Ay cara B.
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Tabla 6. Resultados de la prueba de transferencia de calor sin recubrimiento

Temperatura
30°C 40°C 50°C

Muestra A B A B A B
29.7 29.1 34.5 33.4 35.6 35.3

32.3 31.8 47.9 46.1 49.8 49.1

29.6 28.9 325 31.9 34.2 33.7

sin 28.7 28.7 32.3 31.6 38.2 37

recubrimiento 31.6 31.1 40 39.5 50 50
29.8 29.5 33.3 33 35.7 33.6

28.7 27.9 29.8 28.5 32.2 31.8

28.7 27.9 31.4 30.7 33.3 32.9

28.2 27.6 28.8 28.2 30 29.9

Tabla 7. Resultados de la prueba de transferencia de calor de la muestra RH-100
Muestra Temperatura
30°C 40°C 50°C
Superficie | Superficie | Superficie | Superficie | Superficie | Superficie
c/rladoa | s/rladob | c/rladoa | s/rladob | c/rladoa | s/rladob

29 28.9 32.5 31.9 35.9 34.2
31 29.8 42.1 41.1 49 48.3
29.6 28.9 33.7 32.8 40.7 37.3
28.8 28.5 31.2 31 36.5 34.8
RH-100 30.5 30 39.8 38.8 50 49.1
29.6 28.7 31.4 31 36 35.7

29 28.3 29.8 28.8 30.9 30
29 28.9 31.8 30.2 33.2 32.6
29 28.7 30.1 29.5 31.6 30.6

48




Tabla 8. Resultados de la prueba de transferencia de calor de la muestra RH-75

Muestra Temperatura
30°C 40°C 50°C
Superficie | Superficie | Superficie | Superficie | Superficie | Superficie
c/rladoa | s/rladob | c/rladoa | s/rladob | c/rladoa | s/rladob
27.6 26.7 35.6 34.1 43.4 36.6
31.9 29.7 44 37.6 53.3 52.8
28 27.6 35.5 35 42.3 41.8
26.4 25.4 30.3 28.4 32.5 30.8
RH-75 30 29.7 40 38.5 50 48.8
25 25 29.2 28.5 32.3 31.1
25.3 25.1 26.7 26.7 28.4 27.2
25.1 24.8 28.6 28.1 30.5 28.3
24.2 23.9 26.5 26.2 28.2 27.7

Tabla 9. Resultados de la prueba de transferencia de calor de la muestra RH-25

Muestra Temperatura
30°C 40°C 50°C
Superficie | Superficie | Superficie | Superficie | Superficie | Superficie
c/rladoa | s/rladob | c/rladoa | s/rladob | c/rladoa | s/rladob
25.3 25.1 29.5 28.6 35.2 34.2
29.8 29.4 41.4 40 51.3 49.9
25.3 25 30.5 30.1 34.8 34.2
24.7 24.5 28.2 27.8 31.4 31
RH-25 30 29.8 40 38.9 50 49
25.9 24.8 27.9 27.6 34.3 31.1
24.6 24.4 25.5 25 27.6 27
24.5 24.1 27.7 26.8 29.9 29.4
24.1 23.8 26.3 25.5 27.1 25.8
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Tabla 10. Resultados de la prueba de transferencia de calor de la muestra RH-0

Muestra Temperatura
30°C 40°C 50°C
Superficie | Superficie | Superficie | Superficie | Superficie | Superficie
c/rladoa | s/rladob | c/rladoa | s/rladob | c/rladoa | s/rladob
29.1 28.9 33.1 33 36.4 35.3
34.5 33.1 49.2 47.6 55.1 53.4
30 29.7 37.3 36.2 37.9 37.1
26.5 26.2 30.1 29 31.7 29.5
RH-0 30 29.5 40 39.2 50 48.9
26.7 26.6 28.6 28.3 30.9 30
24.8 24.5 26.1 25.6 26.8 26.3
25.5 25 28.7 27.6 29.4 29
25.1 24.8 26.1 25.5 26 25.1

En las tablas 7, 8, 9 y 10 se reportan todos los resultados obtenidos de las

mediciones de transferencia de calor para las diferentes muestras de vidrio con los

recubrimientos RH-100, RH-75, RH-25 y RH-0 aplicados sobre la superficie de los

vidrios.
Tabla 11. Resultados de la prueba de transferencia de calor
Muestra TEMPERATURA
30°C 40°C 50°C

Superficie | Superficie | Superficie | Superficie | Superficie | Superficie

c/rladoa | s/rladob | c/rladoa | s/rladob | c/rladoa | s/rladob
S.m . 29.700 29.167 34.500 33.656 37.667 37.033

recubrimiento

RH-100 29.500 28.967 33.600 32.789 38.200 36.956
RH-75 27.056 26.433 32.933 31.456 37.878 36.122
RH-25 26.022 25.678 30.778 30.156 35.733 34.733
RH-0 28.022 27.589 33.244 32.444 36.022 34.956

En la tabla 11

se puede observar los resultados generales de la prueba de

transferencia de calor en donde el recubrimiento RH-25 obtuvo los mejores

resultados del lado de la superficie sin recubrimiento con valores de 25.678, 30.778

y 34.733 a los 30,40 y 50 grados de temperatura correspondiente y el recubrimiento

RH-100 obtuvo los peores resultados del lado de la superficie sin recubrimiento con
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valores de 28.978, 33.211 y 37.033 a los 30, 40 y 50 grados de temperatura

correspondiente.

Tabla 12. Diferencial de temperatura sin recubrimiento

AT
30°C 40°C 50°C
Muestra Lado a-lado b Lado a-lado b Ladoa-ladob
1.4 1.1 0.3
2.2 2.9 0.7
0.7 0.9 0.5
. 0 0.7 1.2
recub?ilrrr]ﬂento 1 = 2
0.3 1.1 2.1
3.1 1.3 0.4
0.8 3.4 0.4
0.6 0.6 0.1
Tabla 13. Diferencial de temperatura de la muestra RH-100
Muestra AT
30°C 40°C 50°C
Lado a - lado b Lado a-lado b Lado a-ladob
0.1 0.8 2.7
1.2 2 0.7
0.7 0.9 3.4
0.3 0.6 3.7
RH-100 0.5 1 4.9
0.9 0.4 0.3
0.7 1 0.9
0.1 1.6 0.6
0.3 0.6 1
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Tabla 14. Diferencial de temperatura de la muestra RH-75

Muestra AT
30°C 40°C 50°C
Ladoa-ladob Lado a - lado b Lado a-lado b
0.9 1.5 6.8
2.2 6.4 0.5
0.4 0.5 0.5
1 1.9 1.7
RH-75 0.3 15 1.2
0 0.7 1.2
0.2 0 1.2
0.3 0.5 2.2
0.3 0.3 0.5
Tabla 15. Diferencial de temperatura de la muestra RH-25
Muestra AT
30°C 40°C 50°C
Ladoa-ladob Lado a - lado b Lado a-ladob

0.2 0.9 1
0.4 1.4 1.4
0.3 04 0.6
0.2 0.4 04

RH-25 0.2 1.1 1
1.1 0.3 3.2
0.2 0.5 0.6
0.4 0.9 0.5
0.3 0.8 1.3
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Tabla 16. Diferencial de temperatura de la muestra RH-0

Muestra AT
30°C 40°C 50°C
Ladoa-ladob Ladoa-ladob Ladoa-ladob
0.2 0.1 1.1
1.4 1.6 1.7
0.3 1.1 0.8
0.3 1.1 2.2
RH-0 0.5 0.8 1.1
0.1 0.3 0.9
0.3 0.5 0.5
0.5 1.1 0.4
0.3 0.6 0.9

Tabla 17. Resultados generales del diferencial de temperatura de las cinco muestras

Muestra AT
30°C 40°C 50°C
Superficie c/r 1ado a - Superficie c/r lado a | Superficie c/r lado a
perticie - Superficie s/r lado | - Superficie s/r lado | promedio
Superficie s/r lado b b b
Sin
I 0.533 0.844 0.633 0.670
recubrimiento
RH-100 0.533 0.811 1.244 0.863
RH-75 0.622 1.478 1.756 1.285
RH-25 0.367 0.744 1.111 0.741
RH-0 0.433 0.800 1.067 0.767

En la tabla 12, se muestran las diferencias de temperatura (AT) entre las caras de

vidrio A y B sin aplicar ningun recubrimiento. Estas mediciones sirven de referencia

para evaluar el desempefio sobre el aislamiento térmico de los recubrimientos

sintetizados. En las tablas 13, 14, 15 y 16 se muestran las diferencias de

temperatura (AT) entre la cara del vidrio con recubrimiento y la cara del vidrio sin

recubrimiento para los diferentes recubrimientos 100, RH-75, RH-25, RH-0 y a

diferentes temperaturas de 30, 40 y 50 grados Celsius.
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En la tabla 17 se muestran los resultados generales del diferencial de temperatura
realizado con los resultados de la prueba de transferencia de calor el cual es la
diferencia de temperatura entre dos puntos de medicidén en este caso la superficie
con recubrimiento (lado a) y la superficie sin recubrimiento (lado b) para medir la
eficiencia del intercambio de temperatura. En la tabla se puede observar que el
recubrimiento RH-75 es el que obtuvo la diferencial mas alta con un valor de 1.285
y el recubrimiento que presento la menor diferencial fue el RH-25 con un valor de
0.741.

En la grafica 2 se muestra el efecto de cada recubrimiento sintetizado sobre la AT
de los dos lados del vidrio. En la grafica se puede observar claramente que la AT
mas grande corresponde al recubrimiento RH-75. Por lo que se deduce que este
recubrimiento tiene el potencial para ser mejorado para ser aplicado como

recubrimiento con funcién de aislamiento térmico.
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Grdfica 2. Diferencial de temperatura de las cinco muestras.
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Conclusiones

Mediante el método sol-gel se sintetizd un recubrimiento hibrido a partir de silice y
PMMA a diferentes proporciones y se obtuvieron recubrimientos hibridos con una

adecuada homogeneidad.

El analisis por microscopia electrénica de barrido reveld que los recubrimientos
hibridos presentan una superficie plana, uniforme y libre de poros, fisuras u otras
imperfecciones. Esto demuestra que las particulas de silice se dispersaron
adecuadamente en la matriz organica. Ademas, las condiciones de curado
utilizadas (24 horas a 70°C) lograron buenos resultados en términos de la calidad

superficial de los recubrimientos.

El analisis del corte transversal de los recubrimientos polimetilmetacrilato-silice

demostro que el recubrimiento RH-75 tuvo el mayor espesor con un valor de 22um

El analisis de las gréaficas del analisis termogravimétrico muestra que al utilizar un
recubrimiento RH-75 sobre sustratos de vidrio este tiene una pérdida de masa
moderada y una degradacion térmica a altas temperaturas lo cual lo hace un buen

recubrimiento.

La prueba de adhesion ASTM D-3359-02 demostré que el recubrimiento RH-100
con una adherencia del 85% es el que tuvo el mejor rendimiento de las 5 diferentes

formulaciones.

Los resultados de las pruebas térmicas (transferencia de calor) demostraron que el
recubrimiento RH-75 es el que tuvo el mejor desempefio al tener un diferencial de
temperatura (AT) de 1.285 °C.

El recubrimiento RH-75 demostr6 buenos resultados en las técnicas fisicas
aplicadas dando asi la posibilidad de mejorar el sistema para obtener resultados

mas eficientes.
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