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RESUMEN

Aqui se determind que una combinacion de tratamientos mecénicos y quimicos realizados a
desechos de vidrio laminado permite la separacién completa de sus componentes, el vidrio
templado y el butiral de polivinilo (PVB), lo cual hizo viable su recuperacion y reciclaje para
generar productos con valor agregado. El etanol fue elegido como el disolvente adecuado para
preparar recubrimientos compuestos de PVB resistentes a la corrosion; ademas, se agregaron
microparticulas de 6xido de aluminio para aumentar su capacidad de resistencia a la corrosion. Una
serie de peliculas a base de PVB se depositaron sobre sustratos de acero 1018 mediante la técnica
de recubrimiento por rotacion. Las observaciones de microscopia electronica de barrido mostraron
que los recubrimientos fueron homogéneos y sin grietas. El comportamiento a la corrosién de estos
recubrimientos en una solucién de NaCl al 3,0% se investigd por espectroscopia de impedancia
electroquimica. La resistencia a la transferencia de carga del recubrimiento de PVB es al menos
dos ordenes de magnitud mayor que la de los recubrimientos de PVB con Al;Os. Estos resultados
indican que la incorporacién de Al>Os tiene un efecto perjudicial sobre el recubrimiento de PVB.
Por otra parte, se realizaron analisis térmicos a mezclas de cenizas volantes, SiC y el vidrio
recuperado con la finalidad de establecer las condiciones para obtener espumas de vidrio. A los
materiales obtenidos se les determind el grado de porosidad y se les realizaron ensayos de
compresion. El vidrio obtenido a 950 °C podria ser un material poroso prometedor para
aplicaciones de aislamiento térmico.

Palabras clave: Economia circular, vidrio laminado, ceniza volante, recubrimiento polimérico,
espuma de vidrio.

GLASS FOAMS AND PVB BASED POLYMER COATINGS OBTAINED FROM
LAMINATED GLASS WASTE AND FLYING ASHES

ABSTRACT

Herein, it was determined that a combination of mechanical and chemical treatments performed on
laminated glass waste leads to complete separation of its components, tempered glass and polyvinyl
butyral (PVB). Thus, it was possible to recover and recycle both components to generate value-
added products. On the one hand, ethanol was chosen as the suitable solvent to develop corrosion
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resistant coatings composed of PVB. Aluminum oxide microparticles were added to enhance the
corrosion resistant capacity of PVB. Thereby, PVB-based films were deposited on 1018 steel
substrates by spin-coating technique. Scanning electron microscopy observations revealed that the
coatings were homogeneous and crack-free. The corrosion behavior of these coatings in 3.0% NacCl
solution was investigated by electrochemical impedance spectroscopy measurement. The charge-
transfer resistance of PVB coating is at least two orders of magnitude higher than that of coatings
composed of Al.O3 microparticles loaded PVB. These results indicate that the incorporation of
Al>03 has a detrimental effect on PVB coating. On the other hand, thermal analysis were carried
out on mixtures of fly ash, silicon carbide and the recovered glass in order to establish the
conditions for obtaining glass foams. The degree of porosity for the obtained materials was
determined and compression tests were also performed. The glass obtained at 950 °C could be a
promising porous material for thermal insulation applications.

Keywords: Circular economy, laminated glass, fly ash, polymeric coating, glass foam.

1. INTRODUCCION

Los modelos econdmicos se encuentran enmarcados en un sistema lineal, en el que gran cantidad
de los productos son desechados al terminar su vida util. Esto ha generado el deterioro del medio
ambiente, por lo que es necesario un modelo de economia circular en el que los desechos sean
aprovechados y convertidos en productos con valor agregado. Actualmente, los residuos de la
industria del vidrio laminado representan un reto para su reutilizacion, ya que la gran capacidad de
adherencia al vidrio de la capa polimérica a base de butiral de polivinilo (PVB), que se utiliza para
impedir el desprendimiento de fragmentos de vidrio en caso de rotura, dificulta el reciclaje de
ambos elementos [1]; esto se debe a la gran afinidad entre los grupos amino del PVB vy silano del
vidrio [2].

Hasta donde se sabe, no existen técnicas de reciclado del vidrio laminado, por lo que en la situacion
mas favorable se realiza la separacion mecanica de sus componentes, utilizando el PVB con vidrio
adherido como combustible [3]. Asi, aunque el PVB podria ser reutilizado en la fabricacion de
vidrio laminado nuevamente o como endurecedor en mezclas con otros termoplasticos [4,5], las
impurezas remanentes de vidrio dificultan estas aplicaciones. En lo que respecta a los desechos del
vidrio laminado, se ha propuesto la produccion de concreto autocompactante incorporando
agregados gruesos de concreto reciclado y agregados gruesos de vidrio reciclado de los desechos
de parabrisas de autos [6]. Por otra parte, la contaminacion ocasionada por las cenizas volantes
generada por la industria termoeléctrica representa un problema ambiental y de salud [7]. Por tanto,
en este trabajo, se investiga una alternativa para obtener a) espumas de vidrio y b) recubrimientos
poliméricos a base de PVB, aprovechando los desechos de vidrio laminado y cenizas volantes como
materia prima.

2. METODOLOGIA

2.1. Materiales

Los residuos de vidrio laminado fueron proporcionados por la empresa Vidrios de Seguridad de
Antioquia (VISA S.A.), mientras que la caracterizacion de las cenizas volantes puede consultarse
en lareferencia [8]. El carburo de silicio (SiC) y las particulas de alumina (Al203) fueron adquiridos
con un tamafio de particula de 17 um y 0,05 um, respectivamente. El etanol y el cloruro de sodio
(NaCl) utilizados fueron de grado reactivo.
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2.2. Recubrimiento

Con la finalidad de separar al PVB del vidrio, se realiz6 una modificacion a un tratamiento
propuesto previamente [1]. Brevemente, desechos de vidrio laminado fueron fragmentados en un
molino de bolas por 1 h, los cuales se trataron en una solucion acuosa de NaOH 0,2 M a 97 °C,
agitada a 400 rpm por 1 h. A diferencia de lo informado por Tupy y otros [1], con esta modificacion
se consiguio la separacion total de los componentes del vidrio laminado, lo cual se consiguio
después de probar la fragmentacion del vidrio en un pulverizador de anillos y en un molino de
bolas para los tiempos de molienda de (30, 45, 60 y 90) min, ya que se ha informado que segun el
equipo de molienda empleado el producto resulta con caracteristicas diferentes [9]. Posteriormente,
se disolvieron 2,0 g de PVB por cada 20 mL de etanol, con agitacion de 900 rpm durante 24 h. En
esta solucion se dispersaron particulas de AlO3 de 0,05 um en una proporcion de: 0,0094, 0,0125,
0,025, 0,05, 0,6, 1,2 y 1,5 % p/p. Cada recubrimiento se depositd por el método de rotacién a 863
rpm sobre electrodos de disco de acero 1018 (5 mm de didmetro) embebidos en teflon, finalmente
los recubrimientos fueron curados por 12 h a 50 °C.

Los recubrimientos se observaron mediante microscopia electronica de barrido (SEM), se
caracterizaron por espectroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier (FTIR) y se evaluaron
por espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS) en una solucion al 3% de NaCl. Se utiliz6
un potenciosto/galvanostato Aultolab PGSTAT302N y una cela convencional de tres electrodos.
Un electrodo de Ag/AgCI/KCI (3M) en un capilar de Luggin se usé como electrodo de referencia,
una barra de grafito de alta pureza fue usada como electrodo auxiliar y cada uno de los electrodos
de acero 1018 desnudo Yy recubiertos fueron usados como electrodo de trabajo. Las medidas fueron
realizadas suministrando una sefial de potencial sinusoidal de 10 mV de amplitud alrededor del
potencial de circuito abierto (OCP) en un intervalo de frecuencia de 100 kHz—10 mHz y los
resultados fueron ajustados a dos modelos de circuitos equivalentes distintos (uno para el acero
desnudo y otro para el acero recubierto) para lo cual se uso el software Zview.

2.3. Espumas de vidrio

Se mezclaron (p/p) 84% polvo de vidrio, 15% de ceniza volante y 1% SiC en un molino de mortero.
La mezcla fue compactada bajo una carga de 6.000 psi y se analiz6 mediante analisis
termogravimétrico (TGA) y analisis diferencial de barrido (DSC) a una velocidad de calentamiento
de 5 °C/min en presencia de O2 y N2 respectivamente. Las probetas fueron secadas a 120 °C durante
12 h. Las muestras fueron tratadas a distintas temperaturas, se les realizaron ensayos de compresion
en una maquina de ensayos mecénicos universal Bionix 858 MTS a una velocidad de avance de
0,5 mm/min y se determind la porosidad de las espumas a partir de la ecuacion (1) [10].

p dad = 1 — densidad aparente 100 (1)
orosteaa = densidad de la mezcla x

3. RESULTADOS Y ANALISIS

Tanto la lamina de PVB como el vidrio separado quedaron libres de residuos del otro componente
(vidrio o PVB, respectivamente), como se muestra en la Figura 1. Es importante mencionar que en
el molino también se obtuvo un polvo fino del vidrio libre de PVB, el cual fue usado junto con los
fragmentos de vidrio reciclado de tamafio entre 0,5 cm y 1,0 cm (Figura 1b) para la preparacion de
las espumas.
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Figura 1. Imagenes representativas de (a) una lamina de PVB y (b) el vidrio recuperado mediante
separacién mecénica asistida quimicamente con una solucion de NaOH 0,2 M.

3.1. Caracterizacion del componente polimérico recuperado

En la Figura 2 se muestran los espectros FTIR de una ldmina pristina de PVB y una recuperada por
el tratamiento aqui presentado, estos no muestran diferencias significativas entre si, lo que sugiere
que el plastificante (sebacato de dibutilo) no fue saponificado [1]. Ambos espectros muestran los
picos caracteristicos correspondientes a los grupos funcionales OH, C=0 (éster), CH.CH3, C-O-C,
C-O y CH alifaticos registrados en (3490, 1740, 1400 y 1280, 1100, 960, 2850 y 3000) cm™,
respectivamente [11].
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Figura 2. Espectros IR de PVB (a) pristino y (b) recuperado mediante tratamiento alcalino.

3.2. Evaluacién de los recubrimientos poliméricos a base de PVB

En la Figura 3 se muestran los diagramas de Nyquist con sus respectivos ajustes, mientras que en
la Tabla 1 se muestran los parametros de los modelos de circuito. La resistencia a la transferencia
de carga es mayor para el recubrimiento de PVB en ausencia de particulas de alimina, que
cualitativamente estd dada por el didmetro del semicirculo en los diagramas de Nyquist [12].
Aunqgue los recubrimientos compuestos (PVB - particulas de alimina) tienen una resistencia a la
transferencia de carga mayor con relacion al acero 1018 desnudo, en general los valores son 2 0 3
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ordenes de magnitud menores que el del recubrimiento sin adicion de Al>Os. Esto sugiere que la
presencia de alimina favorece la penetracion de los iones a través de la pelicula. De acuerdo con
Hao y otros [13], el elemento de resistencia R2 es inversamente proporcional a los defectos en una
pelicula polimérica; por lo que el valor de R2 obtenido para el recubrimiento de PVB (2,10 x10®
Wcm?), que es al menos 2 6rdenes de magnitud mayor que para los recubrimientos de PVB
compuestos, valida los resultados del ajuste realizado y confirma que las particulas de alimina
inducen defectos en la pelicula a través de los cuales los iones percolan en su camino hacia el acero.
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Figura 3. Diagramas de Nyquist (0) y ajustes (—) a los circuitos equivalentes mostrados en la figura
correspondientes a la impedancia del acero 1018 y los recubrimientos de PVB en contacto con una

solucion al 3% de NaCl.

Tabla 1. Datos de impedancia para el acero 1018 desnudo y los recubrimientos a base de PVB.

Muestra Parametros del circuito equivalente
CPE1 R2(Wcm?d CPE2 R3(Wcm?

Acero 1018 1,90x10*  9,23x10° - -

PVB (0% Al,O3) 1,03x10%°  2,10x10®  1,05x10%°  2,08x108
0,0094% Al,O;  1,14x10%°  573x10° 1,34x10%°  1,90x10°
0,0125% Al,O;  1,39x10"  3,57x10* 3,86x10%°  6,78x10’
0,025% Al,03 2,45x101°  504x10° 1,78x10%  5,36x10’
0,050% Al,03 2,86x101°  1,33x10° 1,36x10%°  6,32x107
0,600% Al,03 2,08x101°  3,91x10° 2,38x10%°  7,17x10’
1,200% Al;03 3,99x101°  1,10x10° 1,70x10%°  3,53x107
1,500% Al,03 599x10*  1,06x10* 6,81x101°  3,48x10°
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3.3. Espumas de vidrio

En la Figura 4 se muestran los analisis de termogravimetria (TGA) y de calorimetria diferencial de
barrido (DSC) realizados a una mezcla de vidrio, ceniza volante y carburo de silicio. En la curva
DSC se identifica un cambio de concavidad a 588 °C, el cual indica la temperatura de transicion
vitrea; ademas se observa un pico en 1.050 °C atribuido a un cambio en la viscosidad [14]. En la
curva TGA se muestra una ganancia de peso a partir de 650°C, que se atribuye de acuerdo con la
ecuacion (2) a la formacion de CO> [10].
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Figura 4. Curvas DSC y TGA correspondientes a una mezcla de vidrio reciclado, ceniza volante y
carburo de silicio.

Asi, se establecieron las temperaturas de 588 °C, 950 °C y 1.050 °C para obtener las espumas de
vidrio. En la Figura 5 se muestra que la mezcla tratada a la menor temperatura fue sinterizada,
mientras que a medida que aumenta la temperatura del tratamiento, los poros de las espumas
obtenidas aumentaron de tamafio, mientras que la resistencia a la compresion disminuy6 (Tabla 2).

(a) (b) (c)

5cm

Figura 5. Fotografias digitales representativas de la mezcla vidrio reciclado + ceniza volante + SiC
obtenida a la temperatura de (a) 588°C, (b) 950°C y (c) 1.050°C.
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Tabla 2. Propiedades presentadas por la muestra sinterizada a 588°C y las espumas de vidrio
obtenidas a 950°C y 1050°C.

Temperatura (°C)

Propiedad
588 950 1050
Densidad aparente (gcm=) 1,44 0,365 0,212
Porosidad (%) - 39,20 48,64

Esfuerzo de compresion (MPa) 0,840 0,640 0,015

Los resultados obtenidos muestran que a mayor temperatura de tratamiento la porosidad de las
espumas de vidrio aumenta, lo que implica una mayor capacidad de aislamiento térmico [13]; sin
embargo, la porosidad y la resistencia a la compresion resultan inferiores a los reportados en la
literatura [10]. Esto se atribuye posiblemente a que un exceso de agente espumante llevo a la
formacion de poros de gran tamario localizado en zonas preferenciales [14], lo que ocasiond gue la
distribucion de la carga no sea uniforme en todo el material, ocasionando una disminucion de la
resistencia a la compresion.

4. CONCLUSIONES

Se obtuvo una formulacion de PVB en etanol con la que se recubrié un acero 1018, el cual
incremento en cinco Grdenes de magnitud su resistencia a la transferencia de carga en un ambiente
salino; ademas, la incorporacion de microparticulas de alumina en el recubrimiento de PVB
disminuye su capacidad protectora. Por otra parte, se demostro que es posible fabricar espumas de
vidrio, a partir de vidrio laminado reciclado y cenizas volantes como materias primas principales,
con una densidad y una porosidad caracteristica de un material aislante térmico.
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