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RESUMEN

El objetivo del presente trabajo fue formular, elaborar y determinar el comportamiento de
sistemas protectores, con caracteristicas ignifugas, aptos para la proteccién de maderas.

Los paneles de ensayo para esta experiencia fueron preparados con Araucaria angustifolia;
para este sustrato combustible de alta porosidad (elevado coeficiente de absorcion de agua)
se disefiaron esquemas protectores ignifugos altamente eficientes que incluyeron una
impregnacién previa basada en silanos de baja y alta hidrofobicidad (metiltrietoxisilano y
n-octiltrietoxisilano, respectivamente), polimerizados en los poros de las probetas de madera
por el proceso sol-gel en dos niveles de retencion, y la aplicacion de recubrimientos
superficiales con caracteristicas intumescentes formulados con un ligante polimérico (resina
acrilica pura hidroxilada) modificado con n-octodeciltrietoxisilano en dos relaciones masicas
con el fin de aunar las caracteristicas individuales de cada material formador de pelicula.

Los resultados indican que algunos sistemas protectores ignifugos presentaron un excelente
comportamiento ignifugo en Tunel inclinado (avance de llama y pérdida de masa, ASTM
D3806), en Cabina de indice de oxigeno, Ol (minima concentracion en una mezcla con
nitrégeno, que puede mantener la combustion de un material en condiciones de equilibrio
como una vela, ASTM D2863) y en Camara horizontal-vertical (resistencia a la llama
intermitente de un mechero Bunsen, método desarrollado por los autores).

|. INTRODUCCION

El empleo de la madera en la construccion es muchas veces objetado por su caracter de
material combustible frente a la accion del fuego y por su vulnerabilidad en los casos de
incendio [1-3]. Sin embargo, esta aseveracion no responde a una realidad absoluta sino que
debe relacionarse con una serie de factores y situaciones que reducen la gravitacion técnica
y econémica de la combustibilidad que acusan los materiales lefiosos.

La velocidad de carbonizacion de la madera es més elevada al comienzo de la exposicion al
fuego. La excelente resistencia a la penetracion (avance de la combustion desde el exterior
hacia el interior de una seccién en un material) que presenta la madera se debe a su baja
conductividad térmica y a su capacidad de formar una capa carbonizada superficial (“char”),
lo cual permite mantener sus propiedades fisico-mecanicas por mayor tiempo que las
estructuras de metal o cemento [4,6].

Las maderas densas con elevada relacién volumen/area superficial, con mayor porcentaje
de humedad y sin defectos en su estructura exhiben mejor comportamiento frente a la
accion del fuego que aquéllas de mayor porosidad [7].



La proteccion de los materiales lefiosos esta limitada a un efecto retardante, ya que ninguna
sustancia quimica puede transformar la madera en material incombustible dentro de los
margenes de un tratamiento econdémico razonable. Las experiencias e investigaciones
efectuadas sobre el poder retardante de productos quimicos indican que existe una amplia
gama de sustancias que acreditan accidn positiva sobre la reduccién de pérdida de masa en
el tiempo, la demora en la propagacion del fuego y la permanencia de la combustion y de la
brasa [8-12].

En consecuencia, el tratamiento con retardantes del fuego tiene por objeto prevenir
pequefios focos de incendio y prolongar el comienzo de la ignicion, proporcionando tiempo a
tomar las medidas necesarias. La reduccién de la combustibilidad de la madera puede
conseguirse por impregnacion de la misma y/o bien por la aplicacion de recubrimientos
especialmente formulados con caracteristicas ignifugas [13-21].

El objetivo de estas investigaciones fue disefiar sistemas protectores ignifugos altamente
eficientes para la proteccion de paneles de Araucaria angustifolia, los que incluyeron una
impregnacién previa basada en silanos de baja y alta hidrofobicidad (metiltrietoxisilano y n-
octiltrietoxisilano, respectivamente), polimerizados en los poros de las probetas de madera
por el proceso sol-gel, y la aplicacién de recubrimientos superficiales con caracteristicas
intumescentes formulados con un ligante polimérico (resina acrilica pura hidroxilada)
modificado con n-octodeciltrietoxisilano con el fin de aunar las caracteristicas individuales de
cada material formador de pelicula.

ll. IMPREGNACION

El experimento incluyo: (i) la preparacién de las probetas; (ii) la eleccion de los agentes
modificantes; (iii) la seleccién de las condiciones de impregnacion; (iv) el disefio de la forma
de secado y curado y finalmente, (v) la determinacién de la retencion y absorcién capilar de
agua.

- Preparacién de las probetas. Se seleccioné la especie Araucaria angustifolia debido a
gue es una madera macroporosa y moderadamente penetrable. Las probetas, libre de
defectos, se prepararon con el tamafio adecuado para cada ensayo. Debido a que los
grupos hidroxilo de la celulosa presentan baja accesibilidad (reactividad) [22], ésta fue
previamente activada con una solucién de hidréxido de sodio (pH 8,5) y luego lavada con
agua destilada para eliminar el alcali remanente de la superficie; resulta oportuno mencionar
que en este proceso generalmente se observa una eliminacion parcial de la hemicelulosa y
la lignina [23].

- Eleccion de los agentes modificantes. Dado que el empleo de mondmeros derivados del
silicio de bajo peso molecular permitiria una elevada reactividad con los grupos —OH de la
celulosa presentes en la pared celular de los poros de la madera, se seleccionaron el
metiltrietoxisilano (MTES) y el n-octiltrietoxisilano (OTES) con el fin de obtener impregnantes
de diferente hidrofobicidad, Tabla 1. Para la impregnacion, los silanos fueron solubilizados
en tolueno-etilenglicol en una concentracién de 12% vi/v.

- Seleccion de las condiciones de impregnacion. Este se llevd a cabo bajo condiciones
operativas controladas a 45-50 °C en autoclave equipado con bomba de vacio y compresor.
El autoclave se cargé inicialmente con las probetas de madera y luego se aplico un vacio de
500 mm Hg durante 10 minutos para eliminar el aire y el vapor de agua de las células
facilitando asi la penetracién del modificador quimico.



Luego, se incorporo la solucion de alcéxidos correspondiente sin disminuir el nivel de vacio.
En todos los casos, se selecciond la relacion 3/1 v/v solucion impregnante/madera para
asegurar que las probetas estuvieran completamente sumergidas durante todo el proceso.

Las condiciones operativas se ajustaron para lograr dos grupos de probetas con diferentes
ganancias de peso de los modificadores quimicos. Para ello, la presibn se aument6
gradualmente desde 1,5 hasta 6,5 kg.cm™ para facilitar la penetracion; esta etapa dur6 de
15 a 60 minutos. Posteriormente, se aplicd un ligero vacio (aproximadamente 200 mm de Hg
durante 10 minutos) para eliminar el exceso de alcéxidos de la superficie de las probetas.

- Secado y curado. Finalizada la impregnacién, las probetas fueron extraidas del autoclave,
enjuagadas y expuestas en ambiente de laboratorio (20-25 °C; 60-65% de humedad relativa)
durante 2 dias para permitir en una primera etapa el completo secado (eliminacion del
solvente organico) y la evolucion parcial de las reacciones de hidrdlisis y condensacion
involucradas en el proceso sol-gel (curado) a través del agua absorbida desde el medio
ambiente por las fibras de la madera:

=Si-O-R + H,O0 < =Si-OH + R-OH
Hidrdlisis

=Si-O-R + HO-Si= < =Si-0-Si= + R-OH
Condensacioén de alcohol

=Si-OH + HO-Si= «+ =Si-0O-Si= + H,0
Condensacion de agua

=Si-OH + HO-Celulosa <« =Si-O-Celulosa + H,O
Condensacion de agua

La dltima reaccion es lo que produce la modificacion quimica de la madera, formando un
polimero que recubre la pared interna del poro sin llegar a obturarlo [24-26].

- Retencién y absorcion capilar de agua. Las retenciones se determinaron
gravimétricamente y se seleccionaron dos grupos de paneles: uno con 45-50 y el restante
con 85-90 kg.m™. Finalmente, se observé microscopicamente que la penetracion, es decir la
profundidad que alcanz6 el impregnante, fue practicamente completa (es decir, todo el
espesor del panel) en el mayor nivel de retencién y parcial en el restante.

Adicionalmente, y con el fin de correlacionar los niveles de retencion con la hidrofobicidad de
los polisiloxanos formados en los poros, se determiné el coeficiente de absorcion capilar de
agua, segun los lineamientos de la norma ISO 15148. Esto es importante porque el agua
absorbida por maderas expuestas al medio ambiente es la causante de fallas por pérdida de
estabilidad dimensional, biodeterioro, solubilizacion de contaminantes ambientales, etc.

lIl. PINTURAS INTUMESCENTES HIBRIDAS

Las etapas involucradas fueron las siguientes: (i) la formulacién; (ii) la manufactura y
finalmente, (iii) la aplicacion.

- Formulacion. En esta experiencia se disefiaron productos intumescentes hibridos en dos
envases basados en un material polimérico quimicamente modificado con un silano de
cadena larga con el fin de aunar las propiedades intrinsecas de cada material:



Material formador de pelicula. Se emple6 como referencia una resina acrilica pura
hidroxilada, Tabla 2. Los ligantes hibridos incluyeron la modificacion de la citada resina
acrilica con n-octodeciltrietoxisilano (ODTES, Tabla 1). Una de ellas en relacion
estequiométrica resina/ODTES, 2,5/1,0 p/p; para ello se contemplaron los tres grupos
hidroxilo del silanol (generados por hidrdlisis del trietoxisilano, 12,2% p/p) y el porcentaje de
grupos hidroxilo sobre solidos de resina (4,9% p/p). La restante se formul6é con una cantidad
en exceso de ODTES con respecto a la estequiométrica, 1,0/1,0 p/p.

Pigmentos activos. El agente carbonifero empleado fue el pentaeritritol (solubilidad en agua
de 6,05 g/100 ml, a 20 °C), el agente esterificante fue un polifosfato de amonio (polvo
blanco, con 30,2% de fosforo y 14,5% de nitrégeno y reducida solubilidad en agua a 20 °C,
0,18 ¢g/100 ml) y finalmente el generador de gases seleccionado fue una melamina
modificada (temperatura de descomposicion, aproximadamente 130 °C; solubilidad en agua
a 20°C, 0,32 g/100 ml) [27-30].

Otros pigmentos. Como pigmentos ignifugos se emplearon un borato de zinc hidratado
(2Zn0.3B,05.7,5H,0) y alimina trihidratada (Al,0s.3H,O) [27-30]. El diéxido de titanio
(TiO,), variedad rutilo, se incorporé para mejorar el poder cubriente de la pelicula, Tabla 3.

Aditivos. Complementariamente se seleccion6 el agente reoldgico y los agentes
tensioactivos dispersantes y estabilizantes.

La formulacion tipo de las pinturas intumescentes hibridas se incluye en la Tabla 4.

- Manufactura de los productos intumescentes. Se llevo a cabo en un molino discontinuo
de alta velocidad de agitacion provisto de una doble camisa para termoestatizar el sistema
durante la dispersion de los pigmentos. En una primera etapa se incorpord la mezcla
solvente (tolueno/acetato de etilenglicol, relacion 2/1 v/v).

Posteriormente, a elevada velocidad de corte (1400 rpm), se introdujo gradualmente el
aditivo reoldgico (gel de “castor oil” al 15% p/p) hasta conformar un sistema de adecuada
viscosidad para la dispersion (flujo laminar, efecto “doughnut”); la agitacion se prolong6
durante aproximadamente 10 minutos. Luego se incorporaron los agentes tensioactivos
(dispersantes y estabilizantes de la dispersion) y los pigmentos, bajo agitacion intensa
durante aproximadamente 30 minutos para alcanzar una adecuada dispersion.

Finalmente, a baja velocidad de corte (aproximadamente 700 rpm), se incorporé la resina
acrilica en la relacién establecida para alcanzar la PVC de 65%; se descarg6 la base
dispersada en un envase adecuado y se control6 el contenido de sélidos. El correspondiente
silano en solucion (50% v/v; mezcla solvente, tolueno/acetato de etilenglicol en relacion 2/1
v/v) se dispuso en un segundo envase, en cantidad suficiente para alcanzar la relacion
expresada en solidos resina acrilica/silano 2,5/1,0 y 1,0/1,0 p/p segun la formulacion
considerada.

- Aplicacién de las pinturas intumescentes. En una primera etapa se mezclaron los
contenidos de los dos envases en las cantidades adecuadas. Posteriormente y sin tiempo
de induccién, los paneles secados y parcialmente curados fueron pintados con los productos
intumescentes experimentales con pincel en dos capas (24 horas de intervalo entre ellas).

En todos los casos y con el fin de asegurar el secado y curado del tratamiento protector, las
probetas fueron mantenidas en condiciones de laboratorio controladas (2512 °C y 65+5% de
humedad relativa) durante siete dias; el espesor de pelicula seca oscil6 entre 150 y 180 pum.



La observacion visual y microscoépica indicé la ausencia de cuarteado y agrietado, tipicos de
las peliculas basadas sélo en polisiloxanos como material formador de pelicula. La
identificacion de los paneles se indica en la Tabla 5.

IV. ENSAYOS PARA DETERMINAR LA RESISTENCIA FRENTE A LA ACCION DEL
FUEGO

- Tunel inclinado (“two foot tunnel”): Se determind el Avance de llama con la ecuacion
AL=Ls-La, donde Ls es el promedio de los tres valores consecutivos mas altos del avance
de llama (medidos con intervalos de 15 segundos) determinado en los paneles pintados y La
es la distancia debida a la reflexién de la llama (55 mm) en un panel de cemento-asbesto
desnudo seleccionado como referencia. También se evalué la Pérdida de masa del panel
PC (forma gravimétrica), de acuerdo a la Norma ASTM D 3806. Los ensayos descriptos
fueron realizados por triplicado y promediados sus resultados.

- Indice de oxigeno (cabina Ol): Este ensayo determina la minima concentracion de
oxigeno en una mezcla con nitrégeno, que puede mantener la combustién de un material en
condiciones de equilibrio como la de una vela. La importancia de la determinacion del Ol, no
s6lo radica en medir la facilidad de combustion para comparar resultados, sino que un Ol
mayor a 28% permite clasificar el material como incombustible.

El ensayo fue realizado por triplicado, a una temperatura de 22-25 °C y a una velocidad de
flujo de 3,2 cm.s™, bajo los lineamientos de la Norma ASTM D 2863.

- Resistencia a la llama intermitente de un mechero Bunsen, RIB (camara horizontal-
vertical): Para la primera etapa, el panel se expuso durante 20 segundos a la accién de la
llama con 10 segundos de reposo: el numero de ciclos de comportamiento autoextinguible
se definié en 30 como maximo (se le asignd un punto por ciclo); para la segunda etapa, la
accion de la llama se extendié a 50 segundos con periodos de descanso de 10 segundos: el
namero de ciclos de comportamiento autoextinguible se definié en 35 como maximo (se le
otorgd dos puntos por ciclo) y finalmente, si el sistema continué manifestandose como
autoextinguible, la llama se mantuvo en forma constante durante 30 minutos como maximo
(a cada minuto se le asignaron 5 puntos). Finalmente, se calcul6 el puntaje total por panel y
se realiz6 el promedio de tres ensayos. La calificacibn maxima tiene un valor de 250 puntos.

V. RESULTADOS
- Retenciédn de polisiloxanos y absorcién capilar de agua

La representacion gréfica de la absorcibn de agua expresada en términos masicos por
unidad de area (W) en funcion de la raiz cuadrada del tiempo (t) permitié obtener, durante la
fase inicial de la absorcion, una recta cuya pendiente se denomina usualmente coeficiente
de absorcion capilar de agua (w); este coeficiente describe la tasa de absorcion capilar del
material. Los valores de w estén incluidos en la Figura 1 (para la discusion de resultados, se
considera que la viscosidad y la tension superficial del agua destilada del medio se
mantienen constantes por tratarse de ensayos termoestatizados).

Los resultados indican que para el impregnante basado s6lo en MTES (material no
hidrofébico y quimicamente reactivo) no se observan cambios importantes en la cinética de
la absorcion capilar (w) ya que se alteraria muy poco o de manera no significativa la tension
superficial de los poros (se mantendria en alguna medida la afinidad entre las moléculas
constituyentes de la pared celular con las del agua liquida). En cuanto al nivel de retencion,
se observo una leve mejora en w con el valor mas elevado; ello se fundamenta en que el



poro se recubriria totalmente con el material impregnante reactivo y dificultaria entonces
levemente la absorcién capilar.

Por otro lado, para el impregnante basado s6lo en OTES (material hidrofébico vy
guimicamente reactivo) se registré una reduccion significativa en los valores de w; ello se
deberia a la alteracién de la tension superficial del poro (reducida afinidad entre las
moléculas constituyentes de la pared celular guimicamente modificada con las del agua
liguida). La reduccidon se acentué con el nivel de retencibn mas elevado, lo cual se
fundamentaria en que los poros fueron recubiertos integramente con el material
impregnante hidrofébico, impidiendo asi la absorcién capilar de agua como también
generando la expulsion del agua condensada en el interior de los poros que ingresé por
permeabilidad en forma de vapor.

En resumen, dado que la pared celular de la madera se compone principalmente de
polimeros con grupos hidroxilo y otros con oxigeno en su estructura que atraen la humedad
formando puentes de hidrégeno, el recubrimiento de los poros con OTES genera capilares
hidrofugados que impiden la entrada de agua en estado liquido (reducidos valores del
coeficiente w), lo cual permite evitar la aparicion de fallas en maderas expuestas en medios
de alta humedad.

- Resistencia frente a la accién del fuego

Los resultados experimentales se indican en la Tabla 6; se calculé la varianza y
posteriormente se realizé la prueba de Fisher F. Los resultados indican que los efectos
principales considerados en este estudio exhibieron una importante influencia sobre la
eficiencia ignifuga de los sistemas protectores disefiados.

Con el fin de establecer la eficiencia de cada sistema protector, en una primera etapa para
establecer el comportamiento frente al fuego, se establecieron para los diferentes ensayos
experimentales valores numeéricos que oscilaron desde 0 hasta 10. Asi por ejemplo, para el
ensayo Ol se le asignaron los valores 0 y 10 para 16 y =245%, respectivamente; para el
avance de llama AL en el Tunel Inclinado 0 y 10 para 555 y 0 mm, respectivamente; para la
pérdida de masa PC 0y 10 para 7,38 y 0,00% respectivamente y finalmente para el ensayo
de resistencia a la llama intermitente RIB 0 y 10 para 0 y 250 puntos, respectivamente; en
todos los casos se consideraron valores intermedios.

Finalmente, para la interpretacion estadistica de los ensayos para establecer la resistencia a
la accion del fuego, se promediaron los citados valores llevados a la escala de 0 a 10: el
valor promedio mas elevado indica el mejor comportamiento.

En cuanto a la impregnacion, el analisis de los resultados indica que ambos impregnantes
(MTES y OTES) presentaron comportamientos disimiles (valores medio 9,08 y 8,78,
respectivamente) para los dos niveles de retencion simultdneamente considerados, Figura 2.
Esto se fundamenta en que si bien el MTES posee en su estructura una cadena
hidrocarbonada mas corta y por ende con menor capacidad para generar el deseable
residuo carbonoso, el polisiloxano formado a partir del citado silano posee una estructura
con mayor nivel porcentual de silicio que el polisiloxano generado por el OTES y por ende
con caracteristicas de un compuesto mas “inorganico”, es decir de menor combustibilidad.

En lo referente a la influencia ejercida por el nivel de retencion, la eficiencia ignifuga para
ambos impregnantes fue directamente proporcional al nivel del agente modificante (85-90
kg.m=, 9,32; 45-50 kg.m?, 8,53), Figura 3. Para ambos niveles de retencion, se corroboré el
mejor comportamiento contra la accion del fuego de MTES con respecto a OTES, Tabla 7.



Finalmente, resulta oportuno mencionar que los impregnantes mejoraron sensiblemente el
comportamiento de la madera sin tratamiento ignifugo (5,27). Ello estaria sustentado en la
modificacion quimica de la madera producida por la formacién de productos de
condensaciéon altamente estables durante el proceso sol-gel, del tipo =Si-O-celulosa; las
reacciones involucran los grupos silanoles (generados por hidrélisis de los trietéxidos de los
silanos) y los hidroxilo de los componentes celulares de la pared de los poros (activados por
el tratamiento alcalino previo a la impregnacion).

En lo referente a las pinturas intumescentes hibridas, se observd que todas las probetas
previamente impregnadas presentaron mejor performance frente a la accion del fuego con
respecto a aquéllas sin impregnar, Tabla 7. Lo anteriormente mencionado se fundamentaria
en que las reacciones quimicas de curado involucrarian en las maderas sin impregnar los
grupos hidroxilo de los materiales formadores de pelicula de las pinturas y los de la celulosa
de la madera mientras que, en las maderas impregnadas y parcialmente curadas, ademas
reaccionarian los citados grupos correspondientes a los impregnantes. En este Ultimo caso,
se lograria mas alta estabilidad térmica por la mayor cantidad de enlaces quimicos
fuertemente estables, lo cual complementaria el control ignifugo que otorgan “per se” los
propios impregnantes y las pinturas intumescentes.

Los ensayos permitieron también establecer diferencias de comportamiento entre las
pinturas intumescentes: la mejor respuesta (performance frente a la accion del fuego) fue
alcanzada por la pintura con resina acrilica modificada con ODTES en relacién 2,5/1,0,
seguida por aquélla basada en la relacién 1,0/1,0 y finalmente por la pintura formulada solo
con resina acrilica pura, Figura 4. Se observa que las pinturas hibridas resultaron més
eficientes que las formuladas con un solo material formador de pelicula y ademas, que entre
las hibridas, la relacion estequiométrica presentdé mejor performance ignifuga que la
modificada con ODTES en exceso.

La Figura 5 muestra algunas micrografias SEM de las capas intumescidas correspondientes
a los paneles A.1, A.2 y A.3. El analisis de las mismas indica que: (i) la pintura basada solo
en la resina acrilica pura presentd una distribucion medianamente uniforme del tamafio de
celda y con algunas grietas; (ii) la pintura de naturaleza acrilica modificada con ODTES en
la relacion estequiométrica generé una distribucién muy uniforme del tamafio de celda y sin
grietas; y finalmente, (iii) la pintura de naturaleza acrilica modificada con exceso de ODTES
mostrd una amplia distribucion del tamafio de celda y con algunos grietas.

Similares caracteristicas a las arriba indicadas fueron observadas en las otras capas
intumescidas: la estructura (i), en las pinturas basadas en resina acrilica pura (A.4, A.7, A.10
y A.13); la estructura (ii), en aquéllas formuladas con la resina modificada con ODTES en
relacion 2,5/1,0 (A.5, A.8, A.11 y A.14) y la estructura (iii), en las hibridas en relacion 1,0/1,0
(A.6,A.9, A.12 y A.15).

Se concluye que la eficiencia ignifuga depende fuertemente de la estructura fisica de la capa
intumescida. Correlacionando las estructuras observadas en los SEM (Figura 5) y la
resistencia a la accién del fuego (Tabla 7 y Figura 4) se concluye que la mejor performance
lograda con la resina modificada con ODTES en relacion estequiométrica se debe a su
estructura uniforme vy libre de “cracks”, lo cual otorga un aislamiento completo al sustrato. En
cuanto al comportamiento de las pinturas basadas en la resina acrilica pura y en las
modificadas con ODTES en exceso la presencia de “cracks” en la primera y el elevado
tamafio de poro en la segunda actuarian como conductores del calor hacia el sustrato, lo
cual disminuiria la capacidad protectora.

En resumen, el mejor sistema resultd ser aquél impregnado con MTES en el nivel méas alto
de retencion y tratado con pintura intumescente basada en la resina acrilica modificada con
ODTES en cantidad estequiométrica (valor medio 9,60 frente al 0,02 de la referencia).



Sin embargo, cuando la madera en servicio esta insertada en un ambiente de alta humedad
relativa, la eleccién del sistema protector podria contemplar la absorcion capilar de agua por
parte del sustrato impregnado ya que el agua retenida en las fibras de la madera genera
fundamentalmente pérdida de estabilidad dimensional como asi también degradacion por
accion de microorganismos y de contaminantes ambientales solubilizados. Teniendo en
cuenta lo antes mencionado y que OTES presenté una eficiencia ignifuga solo ligeramente
inferior a MTES pero con un w sensiblemente mas bajo (Figura 6), seria conveniente
seleccionar para ambientes himedos el sistema que contempla el impregnante OTES en su
méxima retencion seguido de la aplicaciébn de una pintura intumescente basada en una
resina acrilica modificada con ODTES en relacién 2,5/1,0 p/p.

VI. CONCLUSIONES

Las observaciones visuales y microscopicas de los tratamientos ignifugos, conformados por
la impregnacion de silanos y la aplicacion de cubiertas superficiales, permiten inferir el
siguiente mecanismo de accién: (i) cuando la pelicula hibrida superficial se calienta, la
primera capa de resina se ablanda y se liberan los gases producidos por descomposicion
térmica del generador de gases permitiendo la intumescencia de la pelicula; (i) a
continuacién, el calor penetra en la capa adyacente mas profunda donde los componentes
inorganicos pueden fundir o ablandarse retardando la conduccion del calor, mientras que los
organicos pueden ser degradados en productos mas pequefios aportando a la formacién del
residuo carbonoso (“char”); (iii) el calor sigue penetrando y llega a otra capa mas profunda
aun, provocando también su degradacién y formando productos que se transfieren a la zona
de combustién a través del residuo carbonoso: la cinética del proceso parece disminuir a
medida que el sistema forma un material carbonoso con alto contenido inorganico que se
acumula en las interfases durante la combustién, aisla el material subyacente y disminuye la
pérdida de masa de los productos de descomposicion dandole de esta manera un caracter
autoextinguible; (iv) cuando el calor finalmente llega al sustrato impregnado, éste en primera
instancia forma un residuo carbonoso por degradacion hasta alcanzar la fase conformada
por los polisiloxanos los cuales actian como retardantes debido a la alta estabilidad térmica
de su estructura y finalmente, (v) este proceso se repite generando interfases de material
carbonoso hasta que los polisiloxanos reaparecen, dandole a la madera caracteristicas
autoextinguibles.
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Tabla 1. Propiedades del silanos

Nombre quimico

Metiltrietoxisilano

n-octiltrietoxisilano

n-octodeciltrietoxisilano

Estructura quimica

(CH3)—Si—(OC;Hs)3

CgH17—Si—(OC;Hs),

C1gHa7—Si—(OC:2Hs)s

Fomula empirica C,H.g0O3Si C14H3,05Si C,4H5,05Si
Abreviacién MTES OTES ODTES
Aspecto Liguido e incoloro Liguido e incoloro Liquido e incoloro
Peso molecular 178,3 276,48 416,76
De”Sigi?n@ ©), 0,895 0,880 0,875
Pureza (cromatografia 99.0 98.0 97.0

gaseosa), %
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Tabla 2. Propiedades de la resina acrilica pura hidroxilada

Contenido de sélidos, %

60,2

Solvente

Xileno/acetato de etilenglicol, 2/1 viv

Viscosidad a 25 °C

X- Z Gardner; 15,2 Stokes

indice de acidez, mg KOH/g 6,1
Densidad a 25 °C, g.cm™ 0,972
HO™ sobre soélidos, % 4.9
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Tabla 3. Caracteristicas de los pigmentos

Alumina trihidratada

Aspecto, polvo cristalino granulado
Densidad, 2,4 g.cm™
Absorcién de aceite, 53 g/100 g
Diametro de particula D (50/50), 0,65 um

Borato de zinc hidratado y
estabilizado

Aspecto, polvo blanco
Densidad, 3,9 g.cm™
Absorcién de aceite, 28 g/100 g
Didmetro de particula D (50/50), 5,20 um

Dioxido de titanio (rutilo)

Aspecto, polvo muy fino blanco
Densidad, 4,1 g.cm™
Absorcion de aceite, 39 g/100 g
Diametro de particula D (50/50), 0,25 um
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Tabla 4. Composicién de las pinturas intumescentes*

Componentes

% v/v sobre pelicula seca

Polifosfato de amonio 48,3
Pentaeritritol 17,7
Melamina 17,1
Dioxido de titanio 6,9
Borato de zinc hidratado 2,0
Alumina trihidratada 1,8
Aditivos 6,2
Material formador de pelicula (s6lidos) 100,0

*Nota: las muestras se formularon con PVC de 65,0%
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Tabla 5. Identificacion de los paneles

Impregnante Retencion, kg.m?| Tratamiento superficial Identificacion
Acrilica pura Al
Acrilica/ODTES A2
(relacion 2,5/1,0 p/p) '
Acrilica/ODTES A3
(relacion 1,0/1,0 p/p) ]
45-50 Acrilica pura A4
Acrilica/ODTES
45-50 (relacion 2,5/1,0 p/p) AS
Acrilica/ODTES
MTES 45-50 (relacion 1,0/1,0 p/p) A6
85-90 Acrilica pura A7
Acrilica/ODTES
85-90 (relacion 2,5/1,0 plp) A8
Acrilica/ODTES
85-90 (relacion 1,0/1,0 plp) A9
45-50 Acrilica pura A.10
Acrilica/ODTES
45-50 (relacion 2,5/1,0 plp) A1l
Acrilica/ODTES
OTES 45-50 (relacién 1,0/1,0 p/p) AL2
85-90 Acrilica pura A.13
Acrilica/ODTES
85-90 (relaci6n 2,5/1,0 plp) A4
Acrilica/ODTES
85-90 (relacion 1,0/1,0 p/p) A5
Sin impregnante Referencia
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Tabla 6. Resultados experimentales

Muestra Comportamiento frente al fuego

AL, mm PC, % Ol, % RIB
Al 165 2,22 31 175
A2 134 1,80 36 192
A3 138 1,89 33 188
A4 60 1,23 40 204
A.5 49 1,11 45 214
A.6 52 1,18 43 210
A7 38 0,52 42 228
A.8 32 0,35 45 236
A.9 33 0,41 44 230
A.10 58 1,33 37 200
A.11 52 1,20 40 210
A.12 54 1,23 38 205
A.13 40 0,58 40 220
A.l4 28 0,38 45 233
A.15 35 0,44 43 225

Referencia 555 7,38 16 2
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Tabla 7. Eficiencia ignifuga de los sistemas protectores

Valor
Muestra |medio dela
serie
Al
A.2 7,02
A.3
A.4
A.5 8,75
A.6
A7
A.8 9,40
A.9
A.10
A1l 8,30
A.12
A.13
A.14 9,25
A.15
Referencia 0,02




Figura 1. Coeficiente de absorcién de agua para las probetas impregnadas

Silano (retencién, kg.m)

2.4

Sin impregnante | |

MTES (45-50) ||

MTES (85-90) ||
OTES (45-50)
OTES (85-90)

1,5 2 2,5
w medio, kg.m? h'/2
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Figura 2. Comportamiento frente al fuego segun el tipo de impregnante

Sin impregnante

MTES

OTES

0,00 2,00 4,00 6,00 8,00 10,00

Performance

*Los valores graficados corresponden a la escala 0 a 10, en la que este Gltimo
representa la mas alta eficiencia



Figura 3. Comportamiento frente al fuego segun el nivel de retencion del impregnante

kg.m

45-50

85-90

0,00

2,00 4,00 6,00 8,00

10,00

Performance

*Los valores graficados corresponden a la escala 0 a 10, en la que este Gltimo

representa la mas alta eficiencia
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Figura 4. Comportamiento frente al fuego segun el tipo de pintura intumescente

Pintura intumescente

7

Acrilica pura -

(relacién 2,5/1,0

p/p)

Acrilica/ODTES
(relacién 1,0/1,0
p/p)

7,80 8,00 8,20 8,40 8,60 8,80 9,00
Performance

*Los valores graficados corresponden a la escala 0 a 10, en la que este Gltimo
representa la mas alta eficiencia



Figura 5. Micrografias SEM de capas intumescidas: arriba, resina acrilica pura; medio,
resina acrilica modificada con ODTES en relacion 2,5/1,0 p/p y abajo, resina acrilica
modificada con ODTES en relacion 1,0/1,0 p/p

25.0kV x100 100pm
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Figura 6. Performance de los sistemas protectores

(impregnacion y recubrimiento superficial)*

Sélo

pintura
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Performance

*Los valores graficados corresponden a la escala 0 a 10, en la que este Gltimo

representa la mas alta eficiencia
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