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RESUMEN

El presente estudio pretende analizar las diferentes clasificaciones de materiales con cambio
de fase disponibles a nivel industrial, para identificar aquellos que son potencialmente
viables para su adicion en materiales termoplasticos. Igualmente, seleccionar un PCM
potencialmente interesante y llevar a cabo un analisis microscépico del mismo.

ABSTRACT

This study analyzes the different classifications of phase change materials available at
industrial level, in order to identify those that are potentially viable for addition with
thermoplastic materials. Also, select a potentially interesting PCM and perform microscopic
analysis of it.
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INTRODUCCION

Los materiales con cambio de fase (PCMs) poseen la capacidad de almacenar de calor
(unidades de almacenamiento de calor latente), alto calor de fusidn y punto de transicion de
fase en el entorno de la temperatura de operacién. El objetivo para el que son disefiados es
evitar la pérdida de calor mediante la absorcién o desprendimiento del mismo.

Una clasificacidon de los PCM en base a su composicién [1] se detalla en la jError! No se
encuentra el origen de la referencia.:

Tipo de PCM Composicidn

Orgdnicos Compuestos de parafina

Compuestos sin parafina

Inorganicos Sales hidratadas
Metalicos
Eutécticos Orgdnico-Organico

Orgdnico-Inorgéanico

Inorganico-Inorganico

Tabla 1. Clasificacion de los PCM segtin su composicion. Fuente: Elaboracién propia.

Los PCM poseen propiedades que les hacen muy atractivos en el almacenamiento de energia
térmica.

El estado del arte estd mas desarrollado en aplicaciones de baja y media temperatura que en

| "

las de alta temperatura. Existe un amplio campo para el 1+D en cuanto al “screening”
(seleccidon) de PCM, la micro/macro encapsulacion, el desarrollo de nuevos materiales y de

nuevos sistemas de almacenamiento.

Fallahiy Fang [2-4] preparan micro PCMs en base a diferentes tipos de parafinas y analizan su
comportamiento térmico.

Hadam [5] analiza la transferencia de calor durante la fusién de un material con cambio de
fase, determinando la propagacién e inclinacién de la interfase sélido-liquido a lo largo del
tiempo .

Alkan [6] estudia la preparacién, caracterizacién y propiedades térmicas de un PMC micro
encapsulado para el almacenamiento de energia térmica. Una vez micro encapsulado el
PMMA, procede a un analisis con microscopia SEM e infrarrojos FT-IR, analisis térmico por
calorimetria DSC y termo gravimétrico TGA, para concluir en el buen potencial térmico.

Alvarado y Bukovec [7-8] proceden de igual manera al analisis del comportamiento de micro
PCMs con técnicas DSCy TGA.
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Huang [9] estudia las mejoras aportadas por un modelo 3D de analisis de materiales con
cambio de fase y compara los resultados con los aportados por un modelo 2D previo.

Finalmente, en un plazo mas largo, la investigacién en nano fluidos y nano-PCM puede
suponer un importante avance en la aplicacidn de las tecnologias basadas en PCM.

Una clasificacion de los PCM, en base al tamafio de las capsulas [10], puede ser la siguiente:

e Micro PCMs.
o Macro PCMs.
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MICROPCMS

La micro encapsulacidn podria definirse como el proceso de rodear o envolver una sustancia
en otra sustancia a escala muy reducida, produciendo capsulas que van desde menos de una
micra a varios cientos de micras de tamafo. Las micro cdpsulas pueden ser de forma
esférica, con una pared continua rodeando el nucleo, mientras que otras son asimétricas y
con formas variables, con una cantidad de pequefias gotas de material de nucleo
incorporado a lo largo de la micro capsula. Los tres estados de la materia (solidos, liquidos y
gases) pueden ser micro encapsulado. Esto permite que los materiales en fase liquida y de
gas puedan ser manipulados con mas facilidad que los de estado sélido, y pueden permitirse
un cierto grado de proteccion a las personas que manipulan materiales peligrosos.

Aportan una soluciéon al aumento de demanda del consumidor por mejorar la eficiencia
energética y regulaciéon térmica. La substancia PCM es normalmente una parafina o éster de
acido graso que absorbe y desprende calor con el objetivo de mantener una temperatura
definida. Independientemente del estado (liquido o sélido) del PCM, la capsula permanece
en estado sdlido, pues es un polimero inerte y muy estable.

La micro encapsulacidon puede lograrse a través de gran cantidad de técnicas, en base al
propdsito que se plantee. Las sustancias pueden ser micro encapsuladas con la intencién de
gue el material base esté confinado dentro de paredes de la capsula durante un periodo
especifico de tiempo. Por otra parte, los materiales del niucleo se pueden encapsular para
que se liberen poco a poco a través de las paredes de la cdpsula, conocida como de liberacién
controlada o difusién, o cuando las condiciones externas desencadenen que paredes de la
capsula rompan, fundan o se disuelvan (Figura 1).
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Nucleo: PCM en estado sélido _ .
Recubrimiento de la capsula

r’d

Al solidificar el PCM,
la energia calorifica es
retornada al ambiente

Incremento de temperatura

Fotomicrografia de capsulas de PCM

Al fundir el PCM, absorbe

Descenso de temperatura . g
la energia calorifica
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Recubrimiento de la capsula Nucleo: PCM en estado liquido

Figura 1. Esquema de funcionamiento de los materiales con cambio de fase (PCM) micro
encapsulados. Fuente: Elaboracién propia.

La sustancia encapsulada puede ser denominada material del nucleo,
ingrediente  activo, agente, relleno, carga util, ndcleo o fase interna. El
material empleado para el encapsulado del nicleo se conoce como revestimiento,
membrana, depdsito o material de la pared. Las micro cdpsulas pueden tener una pared o en
depdsitos de varios dispuestos en capas de diferentes espesores en torno a la base.

Sus caracteristicas tipicas son:

e Cualquier color.

e Temperaturas disponibles: rangos regulables segin demanda.

e Forma: Polvo seco o pasta de filtracion hiumeda. El producto de filtracion se
puede diluir mas para adaptarse a su aplicacion.

e Tamafio medio de particula: micras.

e Estabilidad a elevadas temperaturas.
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MACROPCMS

Son capsulas esféricas de un tamafio mayor (3-5 mm) que contienen elevadas
concentraciones de materiales con cambio de fase.

Estos materiales fueron originalmente desarrollados para ser empleados en refrigeracion de
chalecos y prendas de vestir. Regulan la temperatura corporal de individuos que trabajan en
ambientes calurosos, como los soldados en misiones en el desierto.

El macro PCM absorbe el exceso de calor y permite al usuario por mayor tiempo en una
temperatura mas confortable. Las particulas son tipicamente cargadas en los chalecos, en la
parte interior, que estd en contacto con la piel. No obstante, estan apareciendo mads
aplicaciones.

Sus caracteristicas tipicas son:

e Cualquier color.

e Temperaturas disponibles: rangos regulables segin demanda.
e Forma: esférica, bolas sdlidas.

e Tamafio medio de particula: mm.

La tecnologia de macro encapsulacién emplea un proceso de encapsulacion de doble capa,
creando una capsula con una configuracién en forma de matriz. La Figura muestra la
disposicion de la macro cédpsula de PCM.

Figura 2. Representacion esquematica de una macro capsula de materiales con cambio de fase
(PCMs). Fuente: Elaboracidn propia.
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APLICACIONES DE LOS PRODUCTOS
MICROENCAPSULADOS

Las aplicaciones para los materiales micro encapsulados son casi ilimitadas. Los materiales
micro encapsulados se utilizan en agricultura, productos farmacéuticos, alimentos,
cosméticos y fragancias, productos textiles, papel, pinturas recubrimientos, y adhesivos,
aplicaciones de impresion, y muchas otras industrias.

Historicamente, el papel de copia sin carbén fue el primer producto comercial en utilizar
micro cdpsulas. Una capa de tinta incolora micro encapsulada se aplicaba a la hoja superior
de papel, y un material revelador se aplicaba a las siguientes hojas. Cuando se aplicaba la
presion al escribir, las cdpsulas rompian y la tinta reacciona con el revelador para producir el
color oscuro de la copia.

APLICACIONES EN EL SECTOR TEXTIL

Hoy en dia la industria textil hace uso de materiales microencapsulados para
mejorar las propiedades de los productos terminados. Una aplicacidon cada vez mas utilizada
es la incorporacion de materiales con cambio de fase micro encapsulados (PCM). Los
materiales con cambio de fase absorben y liberan calor en respuesta a cambios en las
temperaturas del entorno. Cuando la temperatura aumenta, el material con cambio de fase
se funde, absorbiendo el exceso de calor, y se siente genial. Por el contrario, cuando
las temperaturas descienden, el PCM libera calor que se solidifica y se siente caliente. Esta
caracteristica de los materiales con cambio de fase micro encapsulados puede aprovecharse
para aumentar el nivel de confort para los usuarios de equipos deportivos, equipos militares,
ropa, ropa de cama, materiales de construccidn, y muchos otros productos de consumo. Los
PCM micro encapsulados incluso han sido utilizados en la sistemas de proteccién térmica
patentados por la NASA (National Aeronautics and Space Administration) para las naves
espaciales.

Como se ha podido comprobar, las tecnologias de micro encapsulacién abarcan un amplio
rango de aplicaciones en diversidad de sectores industriales, con posibilidad de incorporacion
de diferentes compuestos.

En relacidn a los materiales concambio de fase (PCMs), como se ha descrito anteriormente,
son numerosas las aplicaciones en el sector textil; no obstante, en los uUltimos afios han
incrementado las potenciales aplicaciones en otros sectores industriales.

No obstante, el uso principal de los productos micro PCM se encuentra en el revestimiento
de telas y espumas para la industria textil. EIl material de revestimiento tiene amplias
aplicaciones para su uso en prendas de vestir varias, tales como ropa interior y exterior,
guantes y calzado. Estos productos de uso final, que contienen micro PCMs, trabajan
absorbiendo el exceso de calor del cuerpo, almacenando el calor, y lo liberan de nuevo al
cuerpo cuando sea necesario.
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Un ejemplo serian los micro PCM empleados en chaquetas de esqui, que inicialmente
absorben el calor corporal (el PCM funde dentro de la capsula) y lo almacena hasta que la
temperatura del cuerpo baja debido a la temperatura ambiente, desprendiendo calor para
regular la temperatura y proporcionar confort.

En el sector textil, los micro PCMs se han incorporado a la ropa, calzado, fundas para
muebles, colchones, ropa exterior, uniformes militares, ropa de trabajo, sillas para bebé, etc.
para la regulacion de la temperatura.

Recientemente, Grahremanzadeh [11] analiza la mejora de propiedades sobre la superficie
de tejidos basados en lana al incorporar micro PCMs, observando una actividad termal
superior, una mayor durabilidad y una mejora del rendimiento de la fibra.

Choi [12] estudia los cambios en la temperatura de los tejidos tratados con PCMs en
ambientes frios y templados, analizando de manera objetiva y subjetiva las sensaciones
soportadas.

Zhang [13-14] estudia almacenamiento de calor y la termorregulacion en fibras no tejidas con
PCMs.

ENCAPSULADO DE PESTICIDAS

Algunos pesticidas son encapsulados para ser liberados a lo largo del tiempo, permitiendo a
los agricultores aplicarlos con menos frecuencia, en lugar de requerir pesticidas muy
concentrados y quizas téxicos con aplicaciones iniciales seguidas de aplicaciones repetidas
con tal de luchar contra la pérdida de eficacia debido a la evaporacién o la degradacion.
Protegiendo los pesticidas de la exposicidn total a los elementos disminuye el riesgo para el
medio ambiente (asi como protege de haber estado expuesto a productos quimicos) y
proporciona una estrategia mas eficiente para el control de plagas.

ENCAPSULADO EN EL SECTOR ALIMENTARIO

Los ingredientes de los alimentos son encapsulados por varias razones. La mayoria de los
aromas son volatiles, por lo que la encapsulacion de estos componentes extiende la vida util
de los productos mediante la retencién en el sabor de los alimentos, que de otra manera se
evaporaria y se perderia. Algunos ingredientes son encapsulados para enmascarar el sabor,
tales como los nutrientes afiadidos para reforzar un producto, sin comprometer el gusto al
que va destinado el mismo. Por otra parte, los sabores son a veces encapsulados para durar
mas tiempo, como en la goma de mascar. La cantidad de aroma encapsulado requerido es
mucho menor que los aromatizantes liquidos, ya que el aromatizante liquido se pierde y no
se recupera mientras se mastica. Algunos aromas contienen componentes reactivos, por lo
gue para que no reaccionen y pierdan sabor antes de tiempo son encapsulados de manera
individual al producto terminado. Igualmente, algunos aromas también deben ser protegidos
de oxidacidn u otras reacciones causadas por la exposicion a la luz.
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ENCAPSULADO EN EL SECTOR FARMACEUTICO

Algunas variedades de formulaciones farmacéuticas orales e inyectables son
micro encapsuladas para ser liberadas durante periodos mas largos de tiempo o en
determinados lugares del cuerpo. La aspirina, por ejemplo, puede causar Ulceras pépticas y
hemorragias si la dosis se introduce a la vez. Por lo tanto las tabletas de aspirina se producen
a menudo por la compresidon de cantidades de micro cdpsulas que poco a poco liberan la
aspirina a través de sus envoltorios, disminuyendo el riesgo de dafio estomacal.

MICROENCAPSULACION EN EL SECTOR DE LA CONSTRUCCION

En el sector de la construccién, los micro PCM se han incorporado en los materiales de
construccion, para aumentar la eficiencia energética de los edificios residenciales y
comerciales. Estos materiales se utilizan en combinacién con el calor radiante y la energia
solar para ampliar la eficiencia de la calefaccién y la refrigeracidon de estos sistemas. Los
micro PCM también se estan incorporando en paredes, yesos, aislamientos, tableros de
fibras, tejas, azulejos, baldosas, techos, etc.

Hasse [15] lleva a cabo la realizacidn, prueba y modelado numérico de tableros que
contienen un material con cambio de fase, bajo condiciones de aire y agua.

MICROENCAPSULACION EN ALMACENAMIENTO Y TRANSPORTE

En almacenamiento y transporte, los micros PCMs son una magnifica alternativa para el
costoso transporte refrigerado o el hielo seco. Los micro PCMs se pueden incorporar en los
contenedores de muestras biomédicas, productos farmacéuticos, productos perecederos,
alimentos, muestras de laboratorio y productos quimicos sensibles a la temperatura durante
el transporte.

MICROENCAPSULACION EN ELECTRONICA

En electrénica se pueden emplear para enfriar los componentes eléctricos en las
computadoras, el aumento de ciclos de trabajo en los laseres, y ayudar a mantener una
temperatura constante de instrumentacion cientifica y equipo militar utilizado en el campo.

MICROENCAPSULACION EN AUTOMOCION

Aparecen nuevas aplicaciones como el sector de automocidén, donde Kim [16] estudia la
viabilidad de una nueva técnica de refrigeracién que emplea un material de cambio de fase
para un motor. Este nuevo sistema de refrigeracidn contribuird a una reduccion sustancial en
el sistema de refrigeracién en términos de volumen y prestaciones.
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MICROENCAPSULACION EN TELEFONIA

Igualmente, en telefonia movil, Setoh [17] examina el enfriamiento de los teléfonos moviles
que utilizan un material de cambio de fase (PCM), llevando a cabo prototipos experimentales
de teléfonos moviles fabricados con aluminio. El estudio indica que el uso de disipadores de
calor mediante PCMs fue efectivo para el enfriamiento de los teléfonos moviles en las
condiciones de uso moderado intermitente.

Wutting [18] propone la incorporacién de PCMs en la refrigeracién memorias flash, como
consecuencia de la reciente sustitucion de los discos duros (informatica) por estos
dispositivos.
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TECNICAS DE MICRO ENCAPSULACION

Los procesos de micro encapsulacion suelen clasificarse en dos grupos [10] : procesos
qguimicos (Figura ) y procesos mecanicos o fisicos (Figura ). Estas clasificaciones pueden, sin
embargo, ser un poco engafiosas, ya que algunos procesos clasificados mecanicos puede
implicar o incluso depender de una reaccién quimica, y algunas técnicas quimicas se basan
Unicamente en los procesos fisicos. Una indicacion mas clara de a qué categoria pertenece un
método de encapsulacidn es si las capsulas se producen en un tanque o reactor que contiene
liguido, como en los procesos quimicos, o si como en los procedimientos mecdnicos o fisicos,
gue emplean una fase gaseosa como parte de la encapsulacién y se basan principalmente en
dispositivos y equipos disponibles a nivel comercial para generar micro capsulas.

METODOS QUIMICOS

1) Las capsulas de papel autocopiante y otras aplicaciones se producen
mediante una técnica quimica llamada coacervacion compleja. Este método de
encapsulacién se aprovecha de Ila reaccibn de las soluciones acuosas de
polimeros catidnicos y anidnicos, tales como la gelatina y la goma arabiga. Los polimeros
forman una fase concentrada llama coacervato complejo. El coacervato coexiste en equilibrio
con una fase diluida flotante. Cuando el material del nicleo, inmiscible en agua, se introduce
en el sistema, se forman peliculas delgadas de polimero coacervato que envuelven las gotitas
dispersas de material del ndcleo. Las peliculas delgadas luego se solidifican para hacer las
capsulas aprovechables.

2) La polimerizacién interfacial (/FP: interfacial polymerization) es otro método quimico de
microencapsulaciéon. Esta técnica se caracteriza por la formacién de paredes a través de la
rapida polimerizacién de mondmeros en la superficie de las gotas o particulas de material del
nucleo dispersas. Un mondmero multifuncional se disuelve en el material del nicleo, y esta
solucidn se dispersa en una fase acuosa. A continuacidon se anade a la fase acuosa una
sustancia reactiva al mondmero, y la polimerizacidn rapida sobreviene en las superficies de
las gotitas de nucleo, formando las paredes de la cdpsula. IFP se puede utilizar para preparar
micro capsulas grandes, pero la mayoria procesos IFP comerciales producen capsulas
pequefias en el rango de 20 a 30 micras de didmetro para herbicidas y el uso de plaguicidas,
o incluso un rango aun menor con didmetros de 3 a 16 micras para tinta de papel
autocopiante.
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METODOS QUIMICOS

DE ENCAPSULACION

Figura 3. Esquema de procesos quimicos de encapsulacién. Fuente: Elaboracién propia.

3) La incompatibilidad polimero-polimero, también denominada separacidn de fases, es por
lo general agrupada con otras técnicas quimicas de encapsulacidn, a pesar de que por lo
general no hay reaccién quimica en el proceso. Este método utiliza dos polimeros que son
solubles en un disolvente comun, pero no se mezclan uno con el otro en la solucién. Los
polimeros forman dos fases separadas, una rica en el polimero destinado a formar las
paredes de la cdpsula y la otra rica en el otro polimero incompatible, con la intencién de
inducir a la separacidn de las dos fases.

El segundo polimero no estd destinado a formar parte de la pared de la micro cdpsula
terminada, aunque algunos pueden ser atrapados dentro de la cubierta de la cédpsula y se
mantienen como una impureza.

4) La polimerizacién in situ es una técnica de encapsulacién quimica muy similar a la
polimerizacidn interfacial. La caracteristica distintiva de la polimerizacién in situ es que no se
incluyen reactivos en el material del nucleo. Toda la polimerizacién se produce en la fase
continua, en lugar de a ambos lados de la entre cara entre la fase continua y el material del
nucleo, como en el IFP.

Ejemplos de este método son los sistemas de encapsulacion urea-formaldehido (UF) vy
melamina formaldehido (MF).

5) Los procesos de fuerza centrifuga se desarrollaron en la década de 1940 para encapsular
los aceites y vitaminas de pescado, para protegerlos de la oxidacion. En este método una
emulsion de aceite y agua se saca a través de pequeiios agujeros en una taza rotatoria en un
bafio de aceite. La porcion acuosa de la emulsién es rica en polimero soluble en agua, como
la gelatina, que gelatiniza cuando se enfria. Las gotas resultantes se enfrian para formar bolas
de matriz de polimero gelificada que contienen gotas dispersas de aceite que se secan para
aislar.
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6) Un concepto similar a los procesos de fuerza centrifuga son los procesos de boquillas
sumergidas para la produccién de micro cdpsulas cuando el aceite del material del nucleo se
extruye con gelatina a través de una boquilla de dos fluidos. Las gotitas de aceite estan
envueltas en gelatina ya que se saca a través de la boquilla. A continuacidn, las capsulas se
enfrian para gelatinizar las paredes, antes de ser recogido y secado.

METODOS FISICOS

El secado por aspersiéon es un método de micro encapsulacién mecanica desarrollada en la
década de 1930. Una emulsidn es preparada por la dispersidon del material del nicleo, por lo
general un aceite o ingrediente activo inmiscible con el agua, en una solucién concentrada
de material de pared hasta que el tamafio deseado de las gotitas de aceite se alcanza. La
emulsién resultante se atomiza en un espray de gotas bombeando la mezcla a través un disco
giratorio en el compartimiento caliente de un secador por pulverizacion. Alli la porcién de
agua de la emulsion se evapora, produciendo capsulas secas de forma variable que contienen
gotas dispersas de material del nicleo. Las cdpsulas se recogen a través de descargas
continuas de la camara de secado por pulverizacidon. Este método también puede ser
utilizado para secar pequefios materiales micro encapsulados de una solucién acuosa se
produce por métodos quimicos.

El recubrimiento de lecho fluido es otro método de encapsulacion mecanica que se limita a
encapsulacién de materiales de nucleo sélidos, incluidos los liquidos absorbidos por sélidos
porosos. Esta técnica se utiliza ampliamente para encapsular productos farmacéuticos. Las
particulas sdlidas a encapsular se suspenden en un chorro de aire y luego son cubiertos por
una lluvia de material de recubrimiento liquido. Las capsulas son trasladadas a un drea donde
sus cubiertas se solidifican por enfriamiento o evaporacién de disolventes. El proceso de
suspension, la pulverizacién, y el enfriamiento se repite hasta que las paredes de las capsulas
son del grosor deseado. Este proceso se conoce como el proceso Wurster cuando la boquilla
de pulverizado se encuentra en la parte inferior del lecho fluidizado de particulas. El
revestimiento de lecho fluidizado y el proceso de Wurster son variaciones del método de
recubrimiento de bandeja. En el recubrimiento de bandeja, las particulas sélidas se mezclan
con un material de recubrimiento en seco y la temperatura se eleva de modo que el material
de recubrimiento se funde y envuelve las particulas fundamentales, y luego se solidifica por
enfriamiento, o bien, el material de revestimiento se puede aplicar gradualmente a las
particulas del nucleo cayendo en un vaso en lugar de ser completamente mezclado con las
particulas de nucleo desde el principio de la encapsulacion.
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Figura 4. Esquema de procesos fisicos de encapsulacion. Fuente: Elaboracion propia.

Los procesos de extrusion centrifuga generalmente producen cdpsulas de mayor tamafio, de
250 micras hasta unos pocos milimetros de didmetro. Los materiales del nucleo y del
envoltorio, que deben ser inmiscibles entre si, son empujados a través de una boquilla
giratoria de dos fluidos. Este movimiento forma una cuerda ininterrumpida que de forma
natural se divide en pequefias gotas redondas directamente, después de limpiar la boquilla.
Las continuas paredes de estas gotitas se solidifican, ya sea por enfriamiento o por un bafio
de gelificacidon, dependiendo de la composicion y las propiedades del material del
recubrimiento.

Otro proceso de encapsulacion mecanica es la separacion por suspensién rotacional, o el
método de disco giratorio. La fase interna se dispersa en
el material liquido de la pared y la mezcla avanza en un disco giratorio.
Las gotas de puro material de cubierta son arrojadas fuera del borde del disco con discretas
particulas de material del ndcleo dentro de una piel de material de la cubierta.

Después de haber sido solidificado por enfriamiento, las microcapsulas se recogen por
separado de las particulas del material de la cubierta.
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FUNDAMENTOS DE LA TECNICA SEM

Las técnicas de microscopia electronica se basan en la informacién contenida en los
electrones que atraviesan o rebotan sobre la superficie de un material al hacer incidir un haz
electréonico coherente y a gran velocidad (TEM: microscopia electrénica de transmisiéon o
SEM: microscopia electrdnica de barrido, respectivamente).

La microscopia electrénica de barrido es una de las técnicas mas versatiles para la
visualizacidn y el anadlisis de las caracteristicas micro estructurales de muestras sélidas [19-
20] debido principalmente a su elevado poder de resolucidn (alrededor de 3 mm) y a su gran
profundidad de campo, lo que permite una visualizacién tridimensional.

Una de las tareas mas importantes en el estudio de mezclas de materiales poliméricos se
centra en el desarrollo de técnicas de contraste entre las diferentes fases para una correcta
observacién [20]. En ocasiones, este contraste se produce de forma natural debido a las
diferencias en los indices de refraccién de los materiales, composiciéon quimica, etc.; pero la
situacién mas habitual es la necesidad de preparar las superficies a observar para que el
proceso sea exitoso.

En lo referente a la Microscopia Electréonica de Barrido (SEM), es importante destacar que su
gran profundidad de campo la convierte en una técnica especialmente adecuada para la
observacién de muestras con una topografia de superficie bastante variada. Ademas, las
muestras se preparan con mucha facilidad puesto que pueden emplearse las obtenidas en
cualquier proceso de fractura, con lo cual la técnica, ademds de informacién morfolégica,
aporta informacion vital para el estudio fractografico.

Los mejores resultados se obtienen cuando la adhesién entre las fases no es dptima y la
matriz rompe de forma fragil. Esta situacién provoca una superficie repleta de particulas
desprendidas y cavidades que permiten realizar estudios de distribucion de tamafios de
particula y adhesividad. De cualquier forma, debido a los procesos asociados a la preparacién
de la muestra, esta técnica presenta limitaciones en cuanto a analisis cuantitativo pero desde
el punto de vista cualitativo se puede extraer mucha informaciéon que debe ser contrastada
con otras técnicas.

En ocasiones es conveniente examinar la superficie pulida y en otras es adecuado someter la
superficie a la accidn de un disolvente selectivo para provocar la extraccidn parcial de alguna
de las fases y poder apreciarse mejor.
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EXPERIMENTAL.

MATERIALES

En el presente trabajo se han utilizado materiales microencapsulados que permiten una
mayor eficiencia energética y la regulacién de la temperatura. Son extremadamente estables

e impermeables al dispersarse en el agua.

El material con cambio de fase (PCM) utilizado en el desarrollo de este trabajo se exponen en

la iError! No se encuentra el origen de la referencia.:

Denominacion

Punto de fusion

Material del nucleo

Aspecto final

MPCM 28D°

28 °C

n-octadecano

Polvo seco

Tabla 2. Material con cambio de fase micro encapsulado empleado para la mejora del

amortiguamiento térmico. Fuente: Elaboracion propia.

La descripcidn proporcionada por el fabricante Microteck, Inc.[10],para el material con

cambio de fase empleado, es la que se detalla a continuacién:
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MPCM 28D

Particulas bicomponente de tamafio muy pequefio, consistentes en un material del ndcleo (el

PCM) y una cubierta o capsula. Son materiales con bajo punto de fusién, concretamente 28

oC, que pueden absorber y desprender grandes cantidades de calor. La pared de la capsula es

un polimero o plastico inerte y estable, de tipo fendlico.

Son productos clasificados como no dafiinos/peligrosos.

La iError! No se encuentra el origen de la referencia. muestra las caracteristicas tipicas del

PCM 28D:
Apariencia Blanco a blanquecino
Forma Polvo seco

Composicion de la capsula
Material del nicleo
Tamafiio medio de particula
Punto de fusidn

Calor de fusién

Peso especifico

Estabilidad a la temperatura

Ciclo térmico

85-90% en peso de PCM-10-15% en peso de cubierta
Parafina

17-20 pm

28 2C

180-195 J/g

0,9

Extremadamente estable - menos del 1% de
pérdidas al calentar a 250 2C

Mdltiple

Tabla 3. Propiedades generales del MPCM 28D.Fuente: Elaboracion propia.
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EQUIPO

El equipo que se ha empleado en el andlisis es un microscopio electrénico JEOL modelo JSM-
6300 (Jeol USA Inc., Peabody, USA). Las principales caracteristicas de este equipo se pueden
observar en la jError! No se encuentra el origen de la referencia..

Modos de imagen Electrones secundarios y retrodispersados
Voltaje de aceleracién 0,5 hasta 30 KV

Aumentos x5 hasta x300.000

Fuente LaBg

Resolucién 3nm

Vacio 10°

Tabla 4. Principales caracteristicas del microscopio electrénico JEOL JSM-6300.

Como paso previo a la observacidn de la muestra en el microscopio electrénico, al tratarse de
un material no conductor, la superficie a observar es metalizada con oro en vacio, aplicando
un tiempo de 60 segundos en el proceso.
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RESULTADOS Y DISCUSION

Entre las clasificaciones de los diferentes materiales con cambio de fase disponibles a nivel
industrial, los micro PCM pueden ser considerados ideales para incorporarlos como aditivos a
materiales termopldsticos por su tamafio, con el objetivo de mejorar la eficiencia energética
y regulacion térmica, siendo clave el analisis de la posible modificacién de caracteristicas
mecanicas del polimero y el grado de saturacién maximo admisible.

El analisis microscépico del micro PCM seleccionado (MPCM 28D°) se muestra a
continuacion.

En la figura 5 puede observarse una imagen (zoom X400) del material en polvo, donde se
agrupan las micro cdpsulas.

Figura 5. Microscopia SEM de micro capsulas de micro PCM 28D®, 400x.Fuente: Elaboracién
propia.
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Figura 6. Microscopia SEM de micro capsulas de micro PCM 28D®, 2000x. Fuente:
Elaboracidn propia.
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CONCLUSIONES

El uso de materiales encapsulados con cambio de fase (PCM) es un método eficiente para
obtener los efectos térmicos de regulacion en los sistemas de calentamiento y enfriamiento.

Entre las clasificaciones de los diferentes materiales con cambio de fase disponibles a nivel
industrial, los micro PCM pueden ser considerados ideales para incorporarlos como aditivos a
materiales termopldsticos por su tamafio, con el objetivo de mejorar la eficiencia energética
y regulacidn térmica, siendo clave el analisis de la posible modificacion de caracteristicas
mecanicas del polimero y el grado de saturacién maximo admisible.

/4 L) . 7 . . . ® . 7 sy
El andlisis microscopico del micro PCM seleccionado (MPCM 28D ) muestra imagenes nitidas
de las micro cdpsulas, observando el perfecto estado de las mismas, conteniendo parafina en
su interior.
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