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Resumen
El presente trabajo tiene como prop6sito analizar la micro dureza al poliestireno cristal HF555 [1], con master batch negro
para hallar las diferencias entre utilizar diferentes porcentajes de material nuevo-reciclado, las 5 muestras que se utilizaron
para el estudio fueron de ramas obtenidas por el proceso de inyeccidn colada fria, estas mezclas van desde el 100% de
material reciclado hasta el 100% de material nuevo (virgen) con intervalos de 25% entre cada muestra. Después de realizar
50 indentaciones bajo el método de micro dureza Vickers los resultados demuestran que, si existe diferencia en utilizar mas
del 50% de material reciclado contra utilizar el 100%, por lo tanto, se puede concluir que utilizar una mezcla con el 75% de
material reciclado 0 mas se obtiene una menor resistencia a la penetracion del poliestireno coloreado y que a partir de utilizar
una mezcla con el 50% reciclado-50% virgen se obtiene una mayor resistencia a la penetracion, pues al principio del trabajo
se propone que la mezcla ideal sea del 75% reciclado-25% virgen, pero con base a los datos obtenidos no es posible.

Palabras clave: dureza, reciclado, poliestireno, master batch, mezcla.

Abstract

The present assignment has of purpose the analysis of the micro hardness of the polystyrene cristal HF555 with black
masterbatch, so that we can find the differences between using different percentages of material new-recycled. The 5
samples that were obtained were injection inlet channels, that go from 100% of recycled material till 100% of new material
(virgin) with intervals of 25% between each sample. After performing 50 indentations under the method of micro hardness
Vickers, the results show that there does exist differences in using more than 50% of recycled material against using 100%
therefore we can conclude that if we use a mixture with the 75% of recycled material or more, we obtain less resistance to
penetration on the colored polystyrene and from using a mixture with 50% recycled and 50% virgin, a greater resistance to
penetration is obtained. At the beginning of this assignment, the proposal was that the ideal mixture would be 75% recycled
and 25% virgin, but based on the data obtained this is not possible.

Index terms: hardness, reciclacy, polystirene, master batch, mixture.
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l. INTRODUCCION

El reciclaje de los plasticos es de vital importancia hoy en dia pues la mayoria de los productos que utilizamos
son de polimeros y su reciclaje ha ido en aumento en estos Gltimos afios [2], sin embargo, hay poca informacion
al analizar la caracteristica de dureza del poliestireno cristal por ser un termoplastico que destaca a nivel mundial
por su ligereza y resistencia atribuida a su estructura, ademas de ser una de las 5 resinas més producidas [3].
Después de reciclar el poliestireno cristal es necesario saber si esto afecta drasticamente su dureza, si bien para
realizar esta caracterizacion se ve restringida por las condiciones bajo las cuales se obtuvieron las muestras pues
fue bajo el proceso de inyeccion moldeo colada fria, asi mismo estas muestras fueron generadas en diferentes
porcentajes de intervalos, las cuales comenzaron desde el 0% de material reciclado hasta el 100% de reciclado
con intervalos del 25% entre cada uno.

Volver a utilizar estos residuos de poliestireno que se generan en los procesos de moldeo en la industria
manufacturera es vital para disminuir la contaminacién ambiental que se genera al ser desechados y no podemos
dejar pasar por alto que México produce alrededor de 7 millones de toneladas de plastico a nivel mundial [4],
asi como se observa en la Fig. 1.
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Fig. 1. Produccion de plasticos a nivel mundial segiin ANIPAC (Asociacion Nacional de Industrias del Plastico).

Los plasticos se caracterizan por ser excelentes aisladores térmicos y eléctricos, ademés de su alta relacion
entre resistencia y densidad, por ejemplo, los plasticos que se ablandan al calor son termoplasticos debido a que
sus moléculas son lineales y ramificadas. Por otro lado, estan los que se endurecen con el calor, las cuales se
denominan termo endurecibles por tener moléculas entrecruzadas [5].

Hoy en dia en la industria manufacturera de boligrafos utiliza el poliestireno cristal en el componente
denominado bot6n, que es la tapa del barril ubicado en la parte superior del boligrafo como se muestra en la
Fig. 2, algunos de los problemas que se llegan a tener durante su ensamble es que en ocasiones se estrellan por
su fragilidad derivado por un uso excesivo de material reciclado al momento de moldearse.
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Fig. 2. Estrellamiento en la superficie del boton negro.
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Derivado del estrellamiento en el componente surge la hip6tesis en que utilizar el 75% de material reciclado
no tendra diferencia significativa de micro dureza al utilizar 50% de material reciclado. La muestra se obtiene
directamente de la rama generada posterior a su moldeo de las piezas esto con la intencidn de tener las mismas
condiciones de temperatura y presion.

En el diagrama del proceso de moldeo por inyeccion de colada fria se ejemplifica que la mezcla virgen se
deposita en la tolva para ser fundida por la unidad de inyeccidn a 215°C y ser moldeado y enfriado en el molde
a una temperatura de 19°C, transcurrido aproximadamente 10 segundos en el molde para solidificarse es
expulsada la colada fria por medio de unos botadores los cuales separan las ramas y los botones, asi de esta
manera la rama es enviada a los molinos para ser triturado y después volver a integrar a la tolva siendo
dosificado con una cierta cantidad programada del mismo modo cuando el boton se separa es empacado y
enviado al siguiente proceso de ensamble, véase Fig. 3.
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Fig. 3. Proceso de moldeo inyeccion colada fria.

El objetivo del trabajo es poder utilizar la mayor cantidad de poliestireno cristal reciclado sin afectar la
propiedad de dureza. Haciendo mencion que el reciclado del material son las ramas que se generan al moldear
el componente de colada fria. Una de las limitantes que se tiene es que no se pudieron generar probetas de
mancuernas como lo indica la norma ASTM D 638 [6], las cuales ayudarian a poder caracterizar otras
propiedades del poliestireno cristal y entender mejor su pérdida de propiedades durante su reciclaje. Es por ello
por lo que se optd por realizar micro dureza Vickers segin la norma ASTM E- 384 [7], dada la geometria del
material que se extrajo directamente de las ramas del molde, esto con el objetivo de poder caracterizar bajo las
mismas presiones y temperaturas del proceso de inyeccién colada fria.

Il. DESARROLLO EXPERIMENTAL

A. Generacion de muestras

Se realizan 5 muestras con diferentes concentraciones de virgen (V) y reciclado (R), estas se realizan bajo el
proceso indicado en la Fig. 3 en procesos comerciales, las concentraciones se enfocan a material caracterizado
en concentracion, para la muestra 1 se tiene 0%V-100%R, 2 con 25%V-75%R, 3 con 50%V-50%R, 4 con
75%V-25%R y 5 con 100%V-0%R, las dimensiones de las muestras tienen un promedio de 1x0.5x0.5 cm.
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B. Encapsulado de muestra

Para el encapsulamiento de las muestras se basa bajo la norma ASTM E384 y utilizé resina de polipropileno
cristal para no afectar las propiedades de la muestra [8], se propicia el moldeo en forma de tableta como se
muestra en la Fig. 4, el tiempo de curacion fue de 72 hrs., posteriormente se prepara la superficie de trabajo con
lijas de agua desde el grado 180 hasta 2000 para obtener una superficie lo mas lisa posible. Para el acabado
final se utiliza pasta de diamante con tamafio de particula de 1 micrometro, el equipo utilizado es pulidora
Struers Labo Pol-5 y pafios microcloth, posterior se gira 90° para que el pulido de la pieza sea uniforme hasta
obtener un acabado con la menor cantidad de marcas de rayado, la evaluacion final se realiza con microscopio
optico [9]. La superficie de la muestra no debe tener angulos de inclinacion mayor a 2° para que no afecte a las
mediciones durante el ensayo de micro dureza Vickers.

Aplicacion pasta de diamante 1 pm

Acabado de muestra Pulido de muestra

Fig. 4. Proceso de preparacion superficial de las muestras encapsuladas.

C. Caracterizacién y ensayos de micro dureza

Los ensayos de micro dureza se realizan con durémetro Vickers PTS CIENTEC (véase Fig. 5a) con resolucion
de 10-1000gf, la carga aplicada es de 50 gf con 10 segundos de espera en carga aplicada. Se realizaron 10 micro
indentacion por cada espécimen estudiado, la distancia de cada ensayo se realiza por cada 5 diagonales, la
alineacién del ensayo se realiza respecto al indentador (90° +/- 2°), véase Fig. 5 [10], posteriormente se evallan
las huellas en microscopio 6ptico, véase Fig. 5b.

Nimero de dureza  Dureza Vickers Fuerza aplicada en kg

v v 4
Resultado: 19.2HV0.05 -~

18.6HV b) "

Di= 71.07um FORCE: 5Sogf
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m—————
500x 25 micras

Fig. 5. a) Durdmetro Vickers PTS CIENTEC con resolucion de 10-1000 gf y b) huella generada por la micro indentacion en la muestra
1 con una carga de 50 gf durante un tiempo de 10 segundos (DWELL).
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Los resultados de dureza Vickers se obtuvieron directamente del durémetro, sin embargo, se corroboran al
utilizar las formulas (1) y (2) para su célculo [11]:

2 F sen (@) @

2
HV = ——;

El calculo de la distancia promedio de la diagonal se determina con la ecuacion (2):

Dy +D, )
2

D. Método Tukey

Para el tratamiento de datos se generan las graficas de gauss para poder establecer la normalidad, posteriormente
se evala con método ANOVA (anélisis de varianza), se crean intervalos de confianza y asi poder utilizar el
método Tukey. Para el célculo de la informacion se utilizo el software Minitab, cabe mencionar que para el
analisis de datos se utiliz6 un intervalo de confianza del 95% con determinacion de seccion especifica mediante
la ecuacion (3); una vez encontrado el valor de Ta se procede a calcular las diferencias que existen entre las
medias de las muestras para establecer cuales estan por encima de Ta y fundamentar las muestras que tienen
diferencias significativas entre si.

cM )

i

T, =qa(k,N — k)

Ill.  RESULTADOS Y DISCUSIONES

Con los datos de normalidad que se muestran en la Fig. 6 se evidencia que el rango de todos los datos de dureza
se encuentra entre 17.5 a 20.4 HV, tiende a mayor amplitud para la muestra 1 que es 100 % material reciclado,
mostrando un comportamiento mesocurtico, con comportamientos leptocdrticos para las deméas campanas
normales, asi mismo, se puede observar que la muestra 2 tiene un desplazamiento de hasta el 0.85 % a la
izquierda respecto a la muestra 100 % con material reciclado, para las muestra 3, 4 y 5 se detecta un
desplazamiento a la derecha de hasta 4.03, 2.33 y 2.97 % respectivamente comparadas con la probeta 1,
visualizandose un aumento de dureza Vickers, la muestra 3 (50%V-50%R) es la que tiene mayor aumento en
la dureza, a pesar que las Gltimas 3 muestras presenten un desplazamiento a la derecha se encuentran dentro de
los valores de distribucion de la muestra con 100 % de material reciclado, asi mismo, se puede visualizar el
estrechamiento de los valores por lo que tienden a ser mas cercanos al promedio de la muestra 1y por ende
presentar datos de dureza con mayor frecuencia de valor hacia el promedio, mostrando aumentos con menor
variabilidad, el comportamiento del aumento en la dureza se ha evidenciado pero no se ha caracterizado en
componentes reciclados [12].
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Micro dureza Vickers (HV)

Fig. 6. Resultados de micro dureza Vickers con una carga de 50 gf.

La Fig. 7 de caja y bigotes evidencia la dispersion de los datos de manera grafica y el rango en que estan
distribuidos el porcentaje de los datos, para el caso de la caja (los cuadros de colores) se detecta entre que limites
se encuentra el 50 % de los datos obtenidos y cada bigote (las lineas verticales que estan arriba o debajo de cada
caja de color) el 25% de los datos, ademas de la media de cada muestra marcado con una “x” y con su respectivo
valor. Se evidencia que se generan grupos a simple vista, es decir, la muestra 1 y 2 que son las que tienen méas
porcentaje de material virgen se localizan cercanos a las durezas de 18 HV, ademas de poder observar que la
muestra 1 es la que tiene mas dispersion en sus datos desde los 18.3 a 19.8 HV, esta dispersion en los datos
puede generar inestabilidad en el proceso de inyeccion por colada en frio. A diferencia de las muestras 3,4y 5
las cuales se observa que mantienen dispersién de datos discretas y estables, ademas sus valores Vickers se

localizan en 19 HV en promedio, siendo mas resistentes a la penetracion a diferencia de la muestra 1y 2.

20 Carga: 50 gf
Tiempo: 10 seg
19.8
196 19.43
19.4
Zz 192
(4]
@ ° 18.71 Muestra 3 -
5 18.8 Muestra 4 Muestra 5
o ’ X
18.6
184 AL
18.2 Muestra 2
Muestra 1
18
Fig. 7. Resultados de micro dureza Vickers representado en diagrama de caja y bigotes.
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En la Fig. 8 se comprueba la normalidad de los datos de las 5 muestras ensayadas se obtienen valores
satisfactorios al presentan valores de P > 0.05 mismos que confirman que el 95 % de los datos presentan un
comportamiento normal y posterior aplicacion del método ANOVA., asimismo se observa que de las 5 muestras
la gréfica d) es la que mayor nivel de significancia tiene con respecto a las demés con un valor de 0.058,
contraste a la gréfica c) que es la de menor nivel de significancia con un valor de 0.873 de manera que cuanto
menor sea el valor de p més fiable es el resultado, siendo asi la muestra 4 con més fiabilidad en la investigacion
[15]. Otro analisis que podemos destacar es que la desviacion estdndar de la grafica a) manifiesta una dispersion
mucha mas alta que las demas con un valor de 0.4692 a diferencia de la gréfica d) con un valor de 0.1370 siendo
la mezcla més estable con base a la desviacion estandar.
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Fig. 8. Graficas de normalidad de la muestra: a) 1,b) 2, ¢) 3,d) 4y ) 5.

TABLA 1. ANALISIS DE VARIANZA

Origen de las Sumade Gradosde Promediode . Valor critico
A . F Probabilidad
variaciones cuadrados  libertad  los cuadrados para F
Entre grupos 5.984 4 1.496 20.27 1.32407E-09 2.578739184
Dentro de los grupos 3.321 45 0.0738
Total 9.305 49
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En la Tabla 1 se observa el resumen del analisis de varianza al obtener el valor critico para F = 2.57, este valor
es importante porque delimita el &rea de region de aceptacion para nuestra hip6tesis nula la cual describe que
todas las medias poblacionales no tienen diferencia significativa y que nuestra hipdtesis alterna describe que si
existe diferencia significativa entre las medias poblacionales. Al comparar el valor obtenido de F = 20.27 contra
el valor critico se puede notar que el valor obtenido supera el valor critico para F y esto confirma que se rechaza
la hipotesis nula y se acepta la hipétesis alterna comprobando que si existen diferencias significativas entre las

medias [13].

TABLA 2. DIFERENCIAS SIGNIFICATIVAS ENTRE MUESTRAS POBLACIONALES.

Diferencia poblacional

Diferencia entre muestras

Diferencia muestral

Decision

U1 - M2 18.87- 18.71 0.16 Sin diferencia
Y1 - M3 18.87- 19.63 0.76 Con diferencia
U1 - Ha 18.87-19.31 0.44 Con diferencia
U1 - Us 18.87- 19.43 0.56 Con diferencia
M2 - U3 18.71- 19.63 0.92 Con diferencia
U2 - Ha 18.71- 19.31 0.60 Con diferencia
W2 - Us 18.71- 19.43 0.72 Con diferencia
U3 - g 19.63- 19.31 0.32 Sin diferencia
U3 - s 19.63- 19.43 0.20 Sin diferencia
Yg - s 19.31- 19.43 0.12 Sin diferencia

*
M1 corresponde a la muestra 1, M2 corresponde a la muestra 2, VK] corresponde a la muestra 3, Ha corresponde a la muestra 4, Us corresponde a la muestra 5

En la Tabla 2 mediante el método Tukey [14] se presentan las diferencias significativas que existen entre las
medias de las muestras analizadas teniendo como punto de referencia el valor de Ta de 0.35. Aquellas
diferencias que son superiores a Ta confirman que si hay diferencia significativa entre las muestras y aquellas
que sean inferior a Ta confirman que no hay diferencia significativa, obteniendo como resultado que el 60%
de las diferencias poblacionales si tienen diferencia y que el 40% no hay diferencia. Con lo anterior mencionado
se confirma que la muestra 1 y 2 no tienen diferencias entre ellas, pero comparada contra la muestra 3, 4y 5 si
existe diferencia, por otra parte, se observa que no existe diferencia entre la muestra 3, 4 y 5.

En la Fig. 9 se observa el resultado después de comparar las medias poblacionales, se puede detectar la
conformacién de 2 grupos, uno de ellos esta caracterizado por la muestra 1y 2 las cuales no tienen diferencias
significativas de durezas entre ellos y el otro grupo conformado por la muestra 3, 4 y 5 los cuales no tienen
diferencia significativa entre ellos pero que al evaluar la comparacion entre el primer grupo y el segundo grupo
si tienen diferencia entre ellos.

Mayor cantidad de material reciclado

20 100% R 75%R 50% R 25% R 0% R
[
x=19.63
19.54 x=1931 x =19.43
z Muestra 3
Muestra 4 e
™
2 19w x = 1871 i
a o
i Muestra 2
18.54
18
0%V 25% V 50% V 75%V 100% V

Mayor cantidad de material virgen

Fig. 9. Agrupacion de muestras poblacionales con diferencias significativas.
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IV. CONCLUSIONES

Durante el comienzo de la investigacion se planted la hipotesis de que no existe diferencia en utilizar una mezcla
de material con el 75 % reciclado- 25 % virgen contra el 50% reciclado -50% virgen, pues lo que se busca en
esta investigacion es poder utilizar la mayor cantidad de material reciclado. Sin embargo, con base a los
resultados obtenidos en la tabla 1 se rechaza esta hipdtesis debido a que si existe diferencia significativa entre
las medias de las muestras y en la tabla 2 con el método Tukey se confirma en especifico que la muestra 2 con
el 75% de material reciclado comparado contra la muestra 3 con el 50% de material reciclado es la que tiene
mas diferencia entre sus medias poblacionales.

Utilizar mezclas con 50% de material reciclado reflejan micro durezas superiores a 19HV, siendo asi una
opcion viable para la industria manufacturera e incorporar a mas organizaciones a contribuir a disminuir la
cantidad de residuos al medio ambiente y asi ser empresas socialmente responsables. Por el contrario, utilizar
mezclas superiores al 50% de material reciclado reflejaran durezas de 19HV o inferiores. Dicho lo anterior se
concluye que la muestra 3 es la mejor opcién a utilizar derivado de las pruebas de normalidad en los datos, la
segunda con menor desviacion estandar y por ultimo la que mayor cantidad de material reciclado utiliza y que
no tiene diferencia significativa contra el 100% de material virgen la cual es la ideal.

Si se utiliza el 100% de material reciclado las fluctuaciones de durezas que van desde los 18HV hasta
cercanas a los 20HV pueden generar inestabilidad en el proceso de inyeccion colada fria siendo asi descartado
por el momento por su comportamiento mesocUrtico con tendencia a mayor amplitud en los datos, esto se
demuestra en la Fig. 6, ademas en la Fig. 8 a) la desviacion estandar de esta muestra fue la mas alta manifestando
una dispersién mas alta comparada contra las demas muestras. Adicionalmente las ramas que se generan durante
el proceso de moldeo se trituran con el objetivo de tener particulas similares al tamafio de los pellets los cuales
oscilan entre los 2 y 5 mm para volver a ser fundidos, sin embargo, no se puede utilizar el 100 % de material
reciclado dado que las partes mas pequefias y polvos finos se carbonizan y se degradan en el cafién generando
inestabilidad en las condiciones de proceso de inyeccion colada fria ademas de la variacion en la dureza del
poliestireno cristal.

Es necesario resaltar que al momento de analizar las huellas en las muestras se buscd apreciar si habia algin
tipo de fisura o fallas provenientes de la carga aplicada durante su ensayo, pero desafortunadamente no se pudo
apreciar nada, se esperaba que las muestras con mayor concentracion de material reciclado presentaran fallas,
pero no fue asi, aunque a trabajos futuros se podrian realizar ensayos de macro dureza y poder visualizar sus
fallas en las huellas y analizarlas.
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