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RESUMEN

Botellas de PET post-consumo fueron recicladas mecanica y quimicamente, para sintetizar re-
sina hibrida de poliéster insaturado (RPI-H), con la adicion de nanoacoplante silano (AS), utili-
zadas en la elaboracion de morteros poliméricos (MP), que son una mezcla de agregados finos y
polimero (aglutinante). La RPI-H es el aglutinante y el AS mejora la interaccion quimica RPI-H/
agregado. Se elabor6 MP modificado con AS (MPM); la RPI-H fue sintetizada en reactor tipo
Vessel, con variacion de temperatura ambiente a 180 °C, con adicion de propilenglicol, acetato
de zinc, anhidrido maleico y estireno y 3-(trimetoxisilil)propil metacrilato (TMSPM), como
AS. Se obtuvo el MPM vy se caracterizé mediante espectrometria infrarroja por transformada de
Fourier (FT-IR) y resistencia a compresion. Los resultados obtenidos confirmaron la obtencion
de MPM vy la interaccion quimica RPI-H /agregado de los MPM, comprobado por FT-IR y la
resistencia a compresion del MPM se increment6 en 45% respecto a la del MP.

ABSTRACT

Post-consumer PET bottles were mechanically and chemically recycled to synthesize unsatura-
ted polyester hybrid resin UPR-H), with the addition of silane nanocoupling (AS), used in the
preparation of polymeric mortars (PM), which are a mixture of fine aggregates and polymer (bin-
der). The RPI-H is the binder and the AS enhances the UPR-H/aggregate chemical interaction.
AS-modified MP (PMM) was made; RPI-H was synthesized in a Vessel-type reactor, varying
the temperature from room temperature to 180 °C, with the addition of propylene glycol, zinc
acetate, maleic anhydride and styrene and 3-(trimethoxysilyl)propyl methacrylate (TMSPM), as
AS. PMM was obtained and characterized by Fourier transform infrared spectrometry (FT-IR)
and compressive strength. The results obtained confirmed that the PMM was obtained and the
chemical interaction in the ZTT of the PMM was achieved through the coupling agent TMSPM,
due to its characteristic molecular bonds found (FT-IR) and the compressive strength of the
PMM increased in 45% compared to that of the PM.

1. INTRODUCCION
El tereftalato de polietileno (PET) es procesado por dos tipos de reciclaje, en

el siguiente orden: 1) Reciclaje mecénico, que consiste en recoleccion, clasifi-
cacion, verificacion, trituracion, lavado y eliminacion de impurezas de botellas
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de PET, para reducirlas a hojuelas [1]. 2) Reciclaje
quimico, se refiere a la degradacion de estas hojuelas
al minimo peso molecular, mediante el proceso de gli-
colisis, que es uno de los mas comunes [2—4], donde el
PET reacciona con glicoles y un catalizador por tran-
sesterificacion para producir oligomeros tereftalicos
de bajo peso molecular, que reaccionan con anhidrido
maléico u otros acidos dibésicos y con monomeros
vinilicos, para sintetizar resina de poliéster insaturada
(RPI) [5-10], la cual presenta mayor dureza y resis-
tencia a la tension cuando se utiliza el propilenglicol
(PG) que al emplear etilenglicol en su sintesis [5]. La
RPI tiene distintas aplicaciones, dentro de las que se
destaca su uso como aglutinante en la elaboracion de
concretos y morteros poliméricos (MP) [11].

Los MP son materiales compuestos elaborados a
partir de un polimero (aglutinante) y rellenos inorgé-
nicos (agregado fino) [12]. Sus propiedades depen-
den del contenido de aglutinante, granulometria del
agregado, naturaleza, contenido del relleno adicional,
tipo de agente reductor de contraccion utilizado y
condiciones de polimerizado, entre otros [13]. Gene-
ralmente, la zona de transicion interfacial es su parte
mas débil, pero es muy importante en la determina-
cion de sus propiedades mecanicas [14]. Los efectos
adhesivos interfaciales surgen de la union de grupos
organicos a la superficie de la fase inorgéanica, a través
de un agente de acoplamiento, que puede mejorar las
propiedades mecéanicas del mortero polimérico, por lo
que su eleccion es muy importante [13]. Los agentes
de acoplamiento de silano tienen la capacidad de for-
mar enlaces entre moléculas orgdnicas e inorganicas,
ademas de modificar quimicamente las superficies,
para combinar sus propiedades fisicas o quimicas
[15]. El acoplante permite la interaccién quimica, por
medio de la formacion de enlaces débiles o fuertes
entre sus cadenas organicas y las del polimero orgé-
nico, donde el nimero de sitios de acoplamiento y su
localizaciéon son también uno de los pardmetros mas
importantes para la union quimica entre el agente aco-
plante y la fase inorganica [16, 17]. El mecanismo de
acoplamiento dirige a un enlace fuerte resultante entre
las dos fases y se produce y propaga una fractura den-
tro del polimero, en contraste al no incluir acoplante,
la fractura es usualmente iniciada y propagada a través
de las fallas en las interfaces débiles de particulas or-
ganicas-inorganicas [14].

En la Figura 1, se presenta la estructura quimica
general de un agente de acoplamiento de silano que
muestra dos clases de grupos funcionales, donde X es

un grupo hidrolizable (tipicamente alcoxi, aciloxi, ha-
l6geno o amina) y el grupo R es un radical organico no
hidrolizable que puede poseer una funcionalidad que
imparte las caracteristicas deseadas para el material
hibrido final [18].

X,—Si— (CH,)—R
ol RN

hldfml 5 Aromo Enkasnts Grupo
. de silicio organcfuncional

Figura 1. Estructura quimica general de los agentes
acoplantes de tipo silano.

Se elaboraron compositos hibridos de RPI reforza-
da con nanosilice tratada con diferentes agentes aco-
plantes (aminopropil-trietoxisilano, vinil-trietoxisila-
no y y-cloro-propil trimetoxisilano) [19] y con polvo
de silice, acoplados con viniltrialiloxisilano [20], en
ambos casos se mejoro la fuerza del enlace quimico
entre sus interfases e incrementaron sus propiedades
mecanicas. El agente acoplante 3-aminopropiltrietoxi-
silano se utiliz6 en la elaboracion del concreto cemen-
ticio para modificar superficialmente los agregados
gruesos de coral y mejorar la adherencia interfacial
entre la fase orgéanica (agregado de coral) y la inor-
ganica (pasta de mortero cementicio), con lo cual se
incremento6 35 % su resistencia a la compresion [21].

Concretos poliméricos de RPI han incremen-
tado su resistencia a la compresion de 13 y 23.5 %
al utilizar acoplantes 3-aminopropiltrietoxisilano y
7-metacriloxipropiltrimetoxisilano, respectivamen-
te [22] y de resina epoxica, el 36 %, con TMSPM
[23]. Morteros poliméricos fueron fabricados con los
siguientes sistemas aglutinante-acoplante: fenol-for-
maldehido-aminopropiltrietoxisilano [24], resina de
vinil éster- metilacriloxipropiltrimetoxisilano [25] y
RPI-trimetoxisililvinilbencilamina [26], los cuales in-
crementaron su resistencia a compresion en 18, 15y
36 %, respectivamente. comparadas contra el mortero
polimérico convencional.

En revision exhaustiva de la literatura, no se en-
contraron trabajos referentes a la implementacion de
RPI reciclada a partir de PET modificada con acoplan-
te para uso en morteros poliméricos. En este trabajo
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se estudio el mortero polimérico elaborado con resina
de poliéster insaturado (a partir de reciclaje de botellas
de PET post-consumo) adicionada con nanoacoplante
silano.

2. MATERIALES Y METODOS

2.1. Materiales

En el reciclaje mecénico se usaron botellas de
PET, hidroxido de sodio (NaOH) y agua destilada. En
la sintesis de bis(2-hidroxipropil) tereftalato (BHPT)
se utilizaron hojuelas de PET, propilenglicol (PG)
como solvente en la despolimerizacion y acetato de
zinc (AZn) como catalizador, ambos marca Sigma-Al-
drich con pureza mayor a 95%. En la sintesis de po-
liéster insaturado (PI), se emplearon BHPT (previa-
mente sintetizado) y anhidrido maleico (AM), que
proporciona insaturaciones, marca Sigma-Aldrich
con pureza mayor a 95%. En la sintesis de RPI, se
utilizaron PI (sintetizado previamente), estireno (St),
como solvente reactivo, NaOH como desinhibidor y
peroxido de benzoilo (PBO), como iniciador, todos
marca Sigma-Aldrich con pureza mayor a 95%. En la
hidrolisis del TMSPM, los reactivos empleados fue-
ron TMSPM, etanol (EtOH), agua destilada y NaOH
como desinhibidor, todos marca Sigma-Aldrich con
pureza mayor a 95%. En la elaboraciéon de morteros
poliméricos con acoplante se empled agregado fino
(AF) de la region, RPI y TMSPM hidrolizado.

2.2. Equipo

2.2.1. Reciclaje mecanico para la obtencion de
hojuelas de PET y reciclaje quimico para la despo-
limerizacion de PET y sintesis de PI y RPI.

Para la obtencion de hojuelas de PET se utiliz6 un
molino triturador, sin marca y para el reciclaje quimi-
co (despolimerizacion de PET y sintesis de PI y RPI
), un reactor tipo Vessel, modelo CEIMX-020110606-
GLOBE y horno de secado, marca Controls para poli-
merizacion de muestras.

2.2.2. Identificacion de enlaces moleculares por
FT-IR

Para identificar los enlaces moleculares de las
muestras, se empled un equipo Nicolet iS50 con acce-
sorio para transmision y reflectancia total atenuada.
La preparacion de las muestras consistid en conden-
sarlas a 120 °C por 24 h en un horno de secado, ense-
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guida se trituraron con mortero de dgata, para obtener
una pequefia fraccion pulverizada, después se deposi-
taron en una superficie de diamante y fueron analiza-
das en el intervalo de medicion de 4000 a 400 cm™.

2.2.3. Resistencia a compresion

Para determinar la resistencia a compresion de los
MP y MPM se llevaron a cabo ensayes en una prensa
universal marca INSTRON modelo 600DX, conforme
a las especificaciones que establece la norma ASTM
C109/C109M-02. La velocidad de carga empleada fue
de 1200 N/s.

2.3 Desarrollo del experimento

2.3.1. Reciclaje mecanico de botellas de PET
post-consumo

Las botellas de PET post-consumo fueron reci-
cladas mecanicamente con un molino triturador para
obtener hojuelas de tamafio maximo de 1 cm, las cua-
les fueron lavadas en solucion acuosa de hidroxido de
sodio (NaOH) al 10% y agua destilada (en tres repeti-
ciones) para eliminar impurezas y después secadas en
horno a 50 °C por 24 h.

2.3.2. Reciclaje quimico parcial de botellas de
PET post-consumo

Las hojuelas de PET, obtenidas en el reciclaje me-
canico, fueron sometidas a un parcial reciclaje quimi-
co (por glicolisis) para obtener por despolimerizacion
del PET, el bis(2-hidroxipropilo) (BHPT). Esta sinte-
sis se llevo a cabo en un reactor Vessel, al cual se le
depositaron hojuelas de PET con adici(')n de PG (75
% en peso de PET) y después se afiadio AZn al 3 %
en peso de PET como catalizador, enseguida se proce-
di6 a mezclar los tres componentes en el reactor por
agitacion, con rampas de temperatura de 20 °C hasta
alcanzar 180 °C y permanecid la reaccion por 3 h,
una vez transcurrido este tiempo se sintetizo el BHPT,
se enfrio hasta temperatura ambiente y se almacend
para utilizarse posteriormente como materia prima en
la sintesis del poliéster insaturado.

2.3.3 Sintesis de poliéster insaturado

El poliéster insaturado (PI) se sintetizdé mediante
la mezcla de BHPT y AM al 17 % en peso de BHPT,
en el reactor Vessel, bajo las mismas condiciones ex-
perimentales de la sintesis del BHPT.

2.3.4 Sintesis de resina de poliéster insaturado
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Para sintetizar la RPI se mezclo el PI con estireno,
al 30 % en peso de PI y PBO como iniciador, al 1%
en peso de PI-St, por 30 min y se obtuvo RPI pre-po-
limerizada.

2.3.5 Hidrdlisis de agente acoplante (TMSPM)

La hidroélisis del TMSPM, consistio en mezclar
este reactivo con EtOH y H20, al 50 y 25% vol. de
TMSPM, respectivamente, y finalmente se agit6 du-
rante 30 min. a temperatura ambiente.

2.3.6 Sintesis de RPI hibrida (RPI-H)

La sintesis de RPI-H, consisti6 en mezclar RPI y
TMSPM al 5% en peso de RPI durante 30 min. a tem-
peratura ambiente.

2.3.7 Elaboracion de especimenes de mortero
polimérico convencional (MP)y modificado (MPM)

Los especimenes de mortero polimérico y mortero
polimérico modificado se elaboraron como se descri-
be a continuacion; el agregado fino al 80% vol. total
de la muestra para cada MP y MPM, se mezcld con
RPI pre-polimerizada al 20% vol. total de la muestra
y RPI-H al 20 % vol. total de la muestra, para obtener
mortero polimérico y mortero polimérico modificado,
respectivamente. Especimenes cubicos de 5 cm por
lado fueron elaborados conforme a lo establecido en
la norma ASTM C109/C109M-05. Posteriormente, se
polimerizaron a 120 °C por 24 h, en horno con circu-
lacion de aire.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. Espectroscopia infrarroja por transforma-
da de Fourier (FT-IR)

3.1.1. Formacion de RPI

En la Figura 2 se presentan los espectros FT-IR
de PET, BHPT, PI, St y RPI, que se desplazaron ar-
bitrariamente a lo largo del eje de transmitancia y en
la Tabla 1, la informacion de las bandas identificadas
correspondientes a sus enlaces caracteristicos [27].
En la figura referida se observa que el espectro del
BHPT presenta un cambio con respecto al del PET,
que consiste en la aparicion de una banda amplia a
3350 cm-1 atribuido a la presencia de grupos OH y
mayor intensidad en las bandas 2972, 2936, 2877 cm-
1, correspondiente a los grupos CH3, CH2 y CH, lo
cual indica que se llevo a cabo la despolimerizacion
del PET por glicolisis, por medio de la transesterifica-

cion entre el grupo saliente ((OCH2CH2-) del PET y
el grupo entrante (-CH3CH(OH)CH20-) del PG. En
el espectro del PI, se observa la incorporacion de una
banda a 1643 cm-1, atribuida al enlace C=C (senalada
con la ampliacion), esto confirma la policondensacion
entre el BHPT y el AM, este Glltimo proporciona las in-
saturaciones detectadas [28-34]. En el espectro del St
se presenta una banda en 1601 cm-1, (sefialada con la
ampliacion), de estiramiento del C=C que representa
sus sitios de insaturacion. En el espectro de RPI no se
obervan bandas en la region de 1600 a 1643 cm’!, co-
rrespondientes a sitios de insaturacién que aparecen,
tanto en PI como en St, lo cual confirma que ocurri6
el entrecruzamiento entre estos dos polimeros para la
formacion de RPI.

3.1.2. Formacion de RPI-H

En la Figura 3 se presentan los espectros FT-IR de
la RPI-H y sus precursores (PI, St y TMSPM), que se
desplazaron arbitrariamente a lo largo del eje de trans-
mitancia y en la Tabla 2, las bandas de sus enlaces ca-
racteristicos [27]. En la figura referida, es importante
destacar que el PI, St y TMSPM presentan una banda
a 1643, 1601 y 1640 cm-1, respectivamente (sefiala-
das con las ampliaciones respectivas), atribuidas a la
presencia de enlaces C=C, [28-30, 33] que son sus
sitios de insaturacion. En el espectro de RPI-H no se
obervan bandas en la region de 1600 a 1643 cm-1 (se-
fialada con la ampliacion), correspondientes a sitios de
insaturacion que aparecen, tanto en PI, St y TMSPM,
lo cual confirma que ocurri6 el entrecruzamiento en-
tre los tres precursores para la formacion de RPI-H.
Ademas de la identificacion de las bandas atribuidas
a los grupos inorganicos del TMSPM, a 3507 cm-1,
correspondiente a enlaces Si-OH, producto de su hi-
drolizacién y enlaces Si-O-Si a 1099 cm-1, producto
de la condensacion de los grupos silanoles (Si-OH)
formados [35-39]. Por lo tanto, esto nos indica la for-
macion exitosa de la RPI-H.

3.1.3. Propuesta de mecanismo de reaccion del
MPM

En la Figura 4, con base en los analisis de espec-
troscopia por infrarrojo anteriores, se propone el meca-
nismo de reaccion del MPM, se presenta la propuesta
de la formacién del mortero polimérico elaborado con
RPI de PET reciclado y nanoacoplante organo(alco-
xi)silano, TMSPM. En a) se observa la superficie del
AF la cual presenta grupos OH, en b), el nacoplante
TMSPM hidrolizado, en ¢), la RPI pre-polimerizada y
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Figura 2. Espectros FT-IR del PET, BHPT, PI, St y RPIL.
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Tabla 1. Informacién de las bandas del PET, BHPT, PI, Sty RPIL.

Enlace Numero de onda (cm-1) Tipo de vibracion

PET BHPT PI St RPI
C-O 1240 1265 1263 - 1263 Estiramiento
C=0 1713 1716 1715 - 1716 Estiramiento
C=C - - 1643 1601 - Estiramiento
C=Carom 1504 1504 1504 1493 1504 Estiramiento
CHarom  872-723 876-727 875-726 795-695 876-699  Flexion fuera del plano
CH3 - 2972 2975 - 2977 Estiramiento simétrico
CH2 2918 2936 2944 2918 2954 Estiramiento asimétrico
CH - 2877 2881 2844 2852 Estiramiento simétrico
OH - 3350 - - - Estiramiento

Mortero polimérico elaborado con resina hibrida de po-
liéster insaturado (a partir de reciclaje de botellas de
PET post-consumo) con nanoacoplante silano
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Figura 3. Espectros FT-IR de la RPI-H y sus precursores (PI, St y TMSPM).

Tabla 2. Informacién de las bandas de la RPI-H y sus precursores (PI, St y TMSPM).

Enlace Nimero de onda Tipo de vibracion
PI St TMSPM RPI-H
C-0 1263 - 1298 1265 Estiramiento
C=0 1715 - 1714 1716 Estiramiento
C=C 1643 1601 1640 - Estiramiento
C=Carom. 1504 1493 - 1452 Estiramiento
CHarom. 875-726 795-695 - 876-700 Flexion fuera del plano
CH3 2975 - 2936 2943 Estiramiento simétrico
CH2 2944 2918 2877 2888 Estiramiento asimétrico
CH 2881 2844 - 2842 Estiramiento simétrico
Si-C - - 1259 1195 Flexion simétrica
Si-O - - 1105 1115 Estiramiento asimétrico
Si-OH - - 3323 - Estiramiento
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Figura 4. Propuesta de formacion del MPM con AF-TMSPM-RPI

en d) la formacion del mortero polimérico que se lleva
a cabo, por un lado, por la policondensacion entre los
grupos hidroxilo (OH) del acoplante TMSPM (pro-
ducto de la hidrolizacion de sus grupos alcoxi) y los
del agregado fino para formar un enlace covalente (Si-
O) entre ellos y por otro lado, ocurre la polimerizacién
por radicales libres, reaccion originada por el ataque
de los radicales libres presentes en la RPI pre-polime-
rizada al grupo organo-funcional no hidrolizable del
TMSPM (C=CH2) [40, 41].

3.2. Propiedades fisicas del AF

En la Figura 5 se presenta la curva granulométrica
del AF, donde se muestran los limites superior e infe-
rior segun la norma ASTM C33/C33M-18, y se ob-

Mortero polimérico elaborado con resina hibrida de po-
liéster insaturado (a partir de reciclaje de botellas de
PET post-consumo) con nanoacoplante silano

serva que cumple con los limites granulométricos es-
tablecidos, localizada muy cercana al limite superior.
En base a los datos de la curva granulométrica, se
calculd el mddulo de finura del AF, que resultd con
valor de 2.3, el cual cumple con los limites recomen-
dados (2.3 a 3.1) de la norma ASTM C33/C33M-18.
Ademas, se obtuvo la densidad de AF, con un valor de
1.84 g/cm3, de acuerdo a la norma ASTM C128-15.

3.2. Resistencia a compresion

En la Figura 6 se presenta el diagrama de barras
de la resistencia a compresion (F’c) de MPM y MP.
Se observa que la F'c fue de 7.77 MPa para MPM
y de 5.37 MPa para MP, por lo que, de acuerdo a la
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Figura 5. Curva granulométrica del AF
NMX-C-486-ONNCCE-20, estos morteros se clasifi- entre el AF y la RPI por medio del agente acoplante
can como tipo Il y tipo III, respectivamente. silano, TMSPM, que pudiera proporcionar mayor ri-
El F’c del MPM incrementd 45 % con respecto gidez, por el mejoramiento de la adhesion en toda su
al MP, esto se puede atribuir a la interaccion quimica zona de transicion interfacial [13, 21, 42].
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Figura 6. Diagrama de barras de la resistencia a compresion de MP y MPM

Polymeric mortar made with unsaturated polyester hybrid
resin (from post-consumer PET bottle recycling) with silane
nanocoupling
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4. CONCLUSIONES

Se elabor6 mortero polimérico modificado con
agregado fino y resina de poliéster insaturado con adi-
cion de nanoacoplante silano TMSPM.

Se sintetizo la resina de poliéster insaturado, com-
probado por el entrecruzamiento de las insaturaciones
presentes en el poliéster insaturado y el estireno, en
base a la sintesis del poliéster insaturado mediante la
policondensacion del BHPT con anhidrido maleico,
en el cual se utiliz6 el BHPT, que fue sintetizado a par-
tir del reciclaje quimico de las hojuelas del PET (reci-
cladas mecanicamente) con adicion de propilenglicol,
corroborado en cada etapa por medio del FT-IR.

Se sintetizo la resina de poliéster insaturado hi-
brida por medio de la interaccién quimica entre las
insaturaciones de la RPI pre-polimerizada y el grupo
organo-funcional, C=CHz, del agente acoplante sila-
no, TMSPM, lo cual fue corroborado por FT-IR.

Se elabord mortero polimérico, a partir de agre-
gado fino/resina de poliéster insaturado, con relacion
80%/20%, en peso, respectivamente y mortero poli-
mérico modificado, a partir de agregado fino/resina de
poliéster insaturado hibrida, con relacion 80%/20%,
en peso, respectivamente, donde la resina de poliéster
insaturado hibrida contiene 5% de agente acoplante
silano, TMSPM.

Se propuso un mecanismo de reaccion para la ela-
boracion del mortero polimérico modificado, donde se
mostrd la interaccion del agente acoplante, TMSPM,
tanto con el agregado fino, por medio de su grupo fun-
cional inorgéanico hidroxilo (OH) y con la resina de
poliéster insaturado, por medio de su grupo funcional
organico C=CH..

La resistencia a compresion del mortero polimé-
rico modificado fue 45% mayor que la del mortero
polimérico, debido a la interaccion quimica entre el
agregado fino y la resina de poliéster insaturado, por
medio del agente acoplante silano, TMSPM, la cual
pudo proporcionar mayor rigidez, por el mejoramien-
to de la adhesion en toda la zona de transicion inter-
facial entre el agregado fino y la resina de poliéster
insaturado, al proporcionar enlaces quimicos entre
los grupos inorganicos del TMSPM vy la superficie del
agregado fino y entre los grupos organofuncionales
del TMSPM vy la resina de poliéster insaturado.

La resistencia a compresion de mortero polimérico
modificado y mortero polimérico fue equivalente a la
de los morteros cementicios tipo Il y III de la NMX-
C-486-ONNCCE-20.

Mortero polimérico elaborado con resina hibrida de po-
liéster insaturado (a partir de reciclaje de botellas de
PET post-consumo) con nanoacoplante silano
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