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INTRODUCCION

Las resinas epoxi son materiales poliméricos, que
presentan en su estructura uno o mas anillos conocidos
como epoxi, epoxido, u oxirano. Mas del 75% del
volumen de ventas de resinas epoxi corresponde a las
derivadas bifuncionales del diglicidil éter de bisfenol A
(DGEBA). Estas resinas posecen excelente adhesividad,
poder aislante, resistencia mecanica, térmica, y a
solventes. Sin embargo, estos materiales son
excesivamente quebradizos y sufren de baja tenacidad.
Para mejorar estas propiedades, estos polimeros
termoestables han sido combinados con fibras sintéticas
como refuerzo (Paul et al., 2019).

Los refuerzos naturales surgen como alternativa a las
fibras sintéticas, cuando el peso es un inconveniente.
Ademas, tienen la ventaja de ser mas econdmicos.
Actualmente existe un interés creciente en la produccion
de materiales biodegradables como refuerzo o como
reactivo en la obtenciéon de resinas epoxi generando
compuestos amigables con el medio ambiente. Asi, la
quitina y el quitosano (B-(1-4) D-glucosamina) se han
empleado como refuerzo de sistemas epoxi tanto en
forma de polvo (Ahmad et al.,, 2017) o mediante la
utilizacion de nanofibras, nanowhiskers y nanotubos
(Wang et al., 2017).

En este trabajo se obtuvieron y caracterizaron
microparticulas de quitosano entrecruzadas con
tripolifosfato de sodio (TPP) para su empleo en la
obtencion de resinas basadas en DGEBA curadas con
mezclas de poliamidas.

METODOS

Los materiales empleados incluyeron una resina epoxi
basada en DGEBA y mezcla de poliamidas como agente
de curado provistos por Plastisizer S. A., quitosano
(Eastar Holding Group Dong Chen Co. Ltd) y TPP
(Sigma-Aldrich).

El trabajo involucrd: i) la sintesis y caracterizacion de
microparticulas de quitosano, ii) el curado de resinas
epoxi basadas en DGEBA tradicionales y reforzadas con
microparticulas, y iii) la medicion de propiedades finales
de los materiales obtenidos.

La preparacion de las microparticulas se realizé haciendo
pasar una solucion de quitosano al 1-2%v/v en acido
acético al 1%v/v por un sistema de spray drying
(Yamato, Japon) con una boquilla de atomizacion de

0,406 mm a 170 °C, una velocidad de flujo de aire de
secado de 0,02 m*min y una presion en la boquilla de
0,15 MPa. Se adicionaron 0,5¢ de TPP cada 1 g de
quitosano a fin de mejorar la morfologia ya que los
grupos fosfatos del TPP interaccionan con los grupos
amino del quitosano.

Se emplearon microscopia Optica y microscopia
electronica de barrido (SEM) para la medicion del
diametro medio de las microparticulas y la determinacion
de las caracteristicas morfologicas. Para la determinacion
del diametro medio se obtuvieron diez micrografias de
una suspension acuosa de microparticulas en un
microscopio DM 2500 M, Leica (Alemania) con camara
LEICA DFC 290 HD. Para el procesamiento de las
imagenes se empled el software Image]. Para las
micrografias realizadas por SEM, las muestras solidas se
recubrieron en oro en el equipo SPI Supplies, 12,157-AX
empleando vacio. Luego, las imagenes fueron obtenidas
en el microscopio JEOL JSM-35C (JEOL, Japon)
equipado con el software de adquisicion de imagen JEOL
SemAfore.

Una vez obtenidas las microparticulas, se obtuvieron
diferentes  sistemas epoxi empleando diferentes
relaciones DGEBA:poliamida (80/20 y 55/44) y luego se
reforzo el sistema mediante el empleo de microparticulas
de quitosano/TPP (1 y 2,5% m/m). Las condiciones de
curado, 150 °C y 90 min, fueron seleccionadas en base a
la literatura (Satheesh et al., 2014).

A partir de los materiales obtenidos se prepararon 3
probetas de 10x50%2 mm que se evaluaron mediante
ensayo de traccion (ASTM D638 standard), flexion
(ASTM D790) en el equipo Shimadzu Universal Testing;
y mediante SEM en muestras sin recubrimiento en el
microscopio Phenome Pure de 30000x.

RESULTADOS Y DISCUSION

En la Fig. 1. se muestran las microparticulas de quitosano
entrecruzadas con TPP.

s

Fig. 1. Micrografia de particulas de quitosano/TPP
obtenidas por spray drying.
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Note que la morfologia de las microparticulas es esférica
y su tamafio es de 4,3+1,8 um.

En la Tabla 1 se presentan los resultados de los ensayos
de flexion y traccion variando la cantidad de agente de
curado.

No se pudo determinar la maxima tension a la traccion
debido a que las probetas fallaron cerca de las mordazas.

Tabla 1. Resultados obtenidos mediante ensayo de
flexion y traccion.

Flexion Traccion
Modulo Maxima Moédulo
Elastico Tension Elastico
N/mm?> N/mm? N/mm?
DGEBA:
poliamida 1320+ 123 41,3+0.4 1038
______ 8020
DGEBA
poliamida 1382 +29 459+ 4,7 2139
55/45

En relacion a los resultados de flexion, se observo que al
aumentar el contenido de poliamida incrementa la
maxima tensién y el modulo elastico. Para traccion, el
moédulo elastico aumenta tal como se observo en los
resultados de flexion.

Las micrografias de las resinas con diferentes contenidos
de poliamida se presentan en la Fig. 2. Se puede observar
un mayor contenido de puntos blancos en la resina cuya
relacion DGEBA: poliamida es 80/20 (Fig. 2) indicando
menor homogeneidad.

Fig. 2. Imagenes obtenidas por SEM para: a) resina
DGEBA: poliamida 80/20 b) DGEBA: poliamida 55/45.

A fin de evaluar la incorporacion de quitosano en las
matrices epoxicas se emplearon relaciones DGEBA:
poliamida 55/45 como resultado de la mayor
homogenidad y mejores propiedades mecanicas. En la
Tabla 2 se muestran los resultados obtenidos por traccion
y flexion de las probetas reforzadas. No se obtuvieron
buenos resultados en flexion debido a que las probetas no
rompieron adecuadamente en la zona media. Se observa
que a mayor cantidad de quitosano/TPP el modulo
elastico disminuye indicando una menor rigidez en las
matrices reforzadas.

Tabla 2. Resultados obtenidos mediante ensayo de

traccion.
Traccion
Refuerzo empleado Modulo
de quitosano/TPP Elastico
N/mm?
___________ Vo T3
2,5% 614

En la Fig. 3 se observa que la dispersion de las particulas
no es tan buena ya que se observan puntos blancos en
ambas muestras. Esto podria mejorarse mediante
modificaciones estructurales en las particulas que
permitirian una mayor dispersion de las mismas.

b

Fig 3. Imagenes obtenidas por SEM reforzadas con: a)
1% b) 2,5% de particulas de quitosano/TPP.

CONCLUSIONES

El tamano medio de las microparticulas de quitosano-
TPP empleadas en las matrices epoxi fue de 4,3 + 1,8 pm
y presentaron morfologia esférica. Para la relacion
DGEBA:poliamida 55/45 se obtuvieron las mejores
propiedades mecanicas. Los sistemas reforzados
exhibieron buenas propiedades mecénicas, observandose
mayor flexibilidad con el incremento del contenido de
microparticulas. Sin embargo, resulta de interés
modificar estructuralmente las particulas a fin de mejorar
la dispersion en la matriz.
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