UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA

DE MEXICO

FACULTAD DE QUIMICA S35~23

b}
EXAMENES PROFESIONALEY
FAC. BE QUIMICA

TRABAJO MONOGRAFICO DE ACTUALIZACION

»
fy

i

““Modelo de Proceso para el Control de Calidad de

Materias Primas en la Industria Llantera’

JOSE JESUS GARCIA CHAVEZ

Que para obtener el titulo de

INGENIERO QUIMICO

1988

" TESIS CON - |-
FALLA DE ORIGEN




pr—

%‘g Universidad Nacional
:‘\-A

2%  Auténoma de México
UNAM

UNAM — Direccién General de Bibliotecas Tesis
Digitales Restricciones de uso

DERECHOS RESERVADOS © PROHIBIDA
SU REPRODUCCION TOTAL O PARCIAL

Todo el material contenido en esta tesis esta
protegido por la Ley Federal del Derecho de
Autor (LFDA) de los Estados Unidos
Mexicanos (México).

El uso de imégenes, fragmentos de videos, y
demas material que sea objeto de proteccion
de los derechos de autor, sera exclusivamente
para fines educativos e informativos y debera
citar la fuente donde la obtuvo mencionando el
autor o autores. Cualquier uso distinto como el
lucro, reproduccién, edicion o modificacion,
sera perseguido y sancionado por el respectivo
titular de los Derechos de Autor.



INDICE
I Introduccidn
7 l.- Caucho natural, cecsecesiecenae Pdg.l
2,~ Caucho 8intéticos evevvessesncncsonas B
II Generslida2def. sceesecssesssccesssssncccslé
l.- Productos auxiliares para la
fabricacién de productos de hule .... 14
2.~ Proceso de vulcanizacidn, ..eccseaves 25
3.~ Ensayos ffsicos { control de calidad), 36
ITII Pormulecidn. .e.cvecoeccoecenccansnsancsees 40
IV TFabricacién de mezcla maestra
(Proceso de Me2¢l8d0) seescasssnsacscases 49
1.~ Proceso de MeZClB. ceescsecsassvorces 49
2. ConformBcibn. eeesecsosoassascsassane 96
V Serie de pruebas especificas para el
control de calidad en la industria
hizlera 118nter8 .s.vivecsececossecosasenss 61
VI Método ALEermatiVo. eveoveeeeececsosnssses 92
1.~ Meuzclade por Integracidén de Potencia. 92
2.~ Teorfa del control de wezclado por
Integracidn de PotenciB i.vvveacesess 93
3.~ Conclusiones. susessesescssncascesaes 99
da= Anélisis ecoNdmMicO saseqsssescesseeeedOL
CONCLUSIONES FINALES vevuvsvseeceassessseessl03
BI‘.BLIOGRAFIA s Ko 7' §




INTRODUCCION
1.~ Caucho patural
1.1 Origen del caucho natural,

La pelabra caucho proviene del nombre que se le da & la
savia de ciertas plantas de origen natural, con ellajp los Bbo
rigenes de América Central y los indios del Amazongs elaboraé-
ban materias eldsticas que tenfan formas redondeadas u ovala-
dss. Ellos llamaban g ese material "cas—u-chu", que en su len
guaje significa "14grimas de madera" y hoy en dfa se llama «-
caucho. Esta plenta es la Hevea-~ Brasiliensis, la cual cubre
actualmente mds de 4 millones de hectdreas que se Teparten en
tre: Malasia, Indonesia, Ceildn e Indochina)

| Estas plantaciones suministran el 97% del caucho natural
del mundo.

1.2 Obtencidn del caucho natural.

La savia o el ldtex que es de donde se extrase el caucho
natural, estd contenido en una red de tubos capilares & tubos
laticIferos que se encuentran por todas partes vivas de la ——
planta y en particular en remas, rafices y troncos. En la He-
Yeﬂ- Brasiliensis, los vasos de esta red laticifera son contd
nuos (no tabicados), ramificados y se comunican entre si.

Pare obtener el ldtex es preciso efectuar -en la corteza
de 1a Hevea-Brasiliensis una incisidn que produce una abertu-
ra en el depdocito consti tuido ror los vasos laticiferos, poxr
dicha incisidn fluitd ¢l ldtex, este parard de escurrir al ca
bo de 2-5 horos cooguldndose sobre 1la incisidn, lo mismo que
la sengre se coAgula sobre una herida; bastard al dfa siguien
fe 8brir una nuevt incisidn pora yue nuevimentie derrame el 14
tex. Esta incipidn Be practics inclinada de izquierda & dere-
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cha, con una inclinacidn de 20-30° . El corte puede interesar
la tercera parte, 1a mitad o toda 1la circunferencia de el dr-
bol, debiendo seccionar la mayor parte de los latici{feros de
la corteza, Se va quitando asi sistemdticamente 18 corteza de
1a superficie del tronco 2 partir de la primera incisidn que
ge hace generalmente 8 1.20 m. de 1la superficie del suelo. La
Hevea-Brasiliensis recogida en 1las vasijes tiene 18 siguien~
te composicidén quimica dada en por ciento en peso:

COMFOSICION EN %
CAUChO esseveancees 35
Albdming ..ieceeses 26
Resina ....icevveee ' 1
S81e8 seseecsvecses 1.0
ABUB t.eivvrevesses 60,0

(S IR B o)

100.0

El Isopreno es 18 molécula base del caucho natural, por
la propiedad de tener dos dobles enléces tiene la facilidad -
de polimerizorse entre sf. Es decir, los dobles enlaces de la
molécula del cuucho son de gran importancia porgue permiten -
1la vuleanizacidn, aparentemente proporcionando hidrégenos alf
licos reactivos; es decir, 1a formacidn de puentes de azufre
entre cadenas diferentes. Estos enlaces cruzados endurecen y
('mn firmeza 8l caucho, eliminando el-cardcter pegadjoso del -
coucho no tratado.

El caucho nastural tiene la configuracién cis en casi to-
dos sus dobles enlaces,

La unidod isoprénica es uno de los bloyues constructivos
favori tos de la naturaleza. No solamente aparece en el caucho,
sino tmbién en una wmplia voriedad de compuestos que ne fis-
lun de fuentes vegetules y animales.



1.3 Obtencidn industrial del caucho

Para extraer el caucho del ldtex es necessrio cosgulsrlo.
La cosgulacidén se resliza por sdiciSn de dcido mcético al 1% 6
dcido férmico 81 0.5%. El precipitado formado que se conoce -
como hule 1€tex, eatd compueato de un 90-9%¢ de hidrocarburos
polfmeros y pequeflag cantidades de Tesines, Drotefnas y oiraes
materios como se menciona en la tabla anterior,

Por cslenismiento 8 una temperatura elevada este hule ~—
crudo se descompone produciéndo: Isopreno, 2-metil-l, 3 butd=
dleno, junto con otros hidrocarbures en Denor proporcidn,

El hule hidrocarburo es insaturado y poxr orondlisis for-
ma aldehido levulinico, (C 83 coc Hz CH 2 CHO ). Eato in

dica que el hule dbdpicamante un polimero 1 , 4 del Isoprenc.

Como queda esentddo liness arrida, el Isopreno se forme
cuarido el polimeroc se Parte en las uniones del principio y fin
de cada molécula de Isopreno Que es la unidad de dicho polime-
ro. El 8ldehfdo levulinico se forma por ruptura del polfmero
en los dobles enlaces, Las unidades del Isopremo se encuen -
tran unidag cabeza con cola, es decir, el C# 1 de una unided
de Isoprenc se une al C# 4 de la siguiente unidad; los dobles
enlaces de este polimero tiemen une configuracidn gis .

El hule ldtex desde su 1llegada a la fdbrica se filtra y
se vierte en grandes recipientes, después ce diluye hasta lle
ger a8 una concentracidn fijn de ca8ucho comprendida entre -—-
12-20, en seguida se traspess a bailon de cosgulacién en donde
8e le mezcla cuidndossmente la solucidn del agenie coagulonte.
Los bafios de coagulacién son rectengulares y contienen tabi--
Ques dispuestos de manera especial, de %ol forma jue el codgu
lo pueda formor ung ldmine continua. Eetos tabigues estin gog
tenidos por un cuadro mévil yue pe:mite el descenso y clevie-



cidn del conjunto.

Cuando la mezcla del létex y el agente coagulante estdn
bien homo geneizados se bajan los tabviques y se deja efectuar
la coagulacién., Después de tres 4 cuatro horas me obtiene una
banda lis2 y continua que serd lavada y enjuagada, por Ultimo
secada, sin emdergo, las condiciones de este tratamiento 'va-
rien un poco, cuegndo se trata de obtener hule c¢repé u hoja a=-
humads,

Hoja ashumada (Su preparacién).- Las placas de codgulo son diri
gldas por condles en los que circuls agua hacia el Juego de -~
laminadorags. Aqui el caucho es prensado y lavado &l mismo --
tiempo. Estas laminaodorus, frecuentemente se encuentran en ni
mero de cudtro, posee cilindros lisos que giran a 18 mieme ve
locidad, excepto el ¥l timo cuyos cilindros contienen grabados
que imprimen a las ho jas dibujos caracteristicos facili tando
el gecado 8l sumentar la superficie de evaporacidn. Una vez -~
terminada ests operacidn de laminado_.de las ho jes, c'astaa pa-
san al secador shumadero; este operacidn tien por o'éb;je‘bo se-
car e impregnar el caucho de sustancias creosotadas,que de-
sempefian el pepel de antioxidantes y antisépticas. El cfclo -
completo de secado dura de 2-4 dfas elevéndose Ppro gresivamente
1a temperatura de 48 a 60 °C, Ciertas plantaciones preparan ho
Jas secodas 8l aire iguslmente pero suprimiendo el ahumedero,
de ests manera resultsn hojas clares Jyue son apreciedas pera
clertas fabricaciones en las que el color tiene importancia -~
fundamental.

Crepé pélido y su yrepaYacidn.~ Ia preperacién del crepé pdli
do diferird wun poco de la hoja shumada. Aqui los laminadores
o creadores son unas mdquinus consii tuidae por dos cilindros
peralelos que diferirdn de los utilizados en 1lu preparacidn -
de 11 hoja shumnda, giran u velocidodes diferente y llevan en



su superficie estriass o crenaladuras. Por consiguiente el cau-
cho, que sufre un gren niméro de pesadas entre los cilindros, '
8e estira y desgorra, como ademds la operacidn se verifica ed
tre una corriente de agua, el lavado se hace de una forma ex-—
tremadamente eficaz., Este crepé contiene menos constituyentes
no-caucho, particularmente pré tidos, por lo tonic no necesita
ahumado para su conservacién, El secddo se puede efectuar a -
temperaturss ordinarias, siempre que se disponge de sec2dexos
ventilados, La temperaturs para verificer esta operscidén sue-
le ser entre 40-45 °C,con duracidn entre 5-6 dfas.

Crepé suela.~ Se obtiene por superposicidn de ho jas delgadas
de crepé sometides 8 presidn, se procure conseguir un produc-
to tun blanco como sed posible. A 12l fin se practlca frecuen

temente un8 precoagulacidn que permite separar la fraccién --
més amarilla.

Crepés secundarios.— Estos crepés se preparan con los deshe-
chos formados en el curso de la recoleccién y 1a fabricacidn.
Tos principales deshechos son los sigilentes:
a) Bonda de cosucho coagulado Tecogido en la entalladura
de la corteza de sangria.
b) Hesiduos del fondo procedentes del ldtex escurrido en
la entalladura.
¢) Caucho coagulado esponténeamente dursnte el transporte.
El conjunto de estos deshechos se designa con el nombre
de: "SCRAPE", contiene numerosas imrurezas y deben lavarse cui
dadosamente,

Estos crepés son generslmente de color castailo y su valor
comerciul es inferior sl del crepé pdlido,

HEVEA CRUM-SMR.-~ Eos el coucho nestural preparado por un nuevo
proceso desarrollado por: RUBBER RESARCH INSTITUTE OF MALAYA.
El codgulo sc¢ comvierte primersmente en un moterial desmenuég



do en pequeflas mignjes, yue pueden ser lavodas ha;na 8l canzaxr
un elevado grado de purezg y Que pueden secarse fdcilmente.
¥l producic se comprime después en bloques compactos,

El coucho Hevea~Crum estd eapecificado téenicamente y se
comercializa como caucho, SKR ( STANDAR MALAYAN RUBBER). EL ~-
caucho Hevea~-Crum tiene une viscosidad Mooney algo mds baja ~
que 18 hojn ehumads de primera calided, 1# gue conduce a uma
macticacidn mds fdeil en la fébrica, La tendencia a 1a oxida-
cién, medida por retencidn de la plusticidad después de un en
vejecimiento Bcelerado, es ninima,

las especificeciones SMR se basan principalmente en 18 ~

- pureza gerantizéndose 1imi tes mdximos de contenidos en impure

vz88 por cada uno de los tres grados bdsicos, Jjunto con limi--

tea para contenidos en cenizas, cobre, mangeneso, nitrdgeno y
sustanciss voldiiles como se aprecia en la table sigwientes

IMPUrez88 sveeaaess (%) 0.05 -~ 0.2 -~ 0.50
Ceniz8s vivevcecans (%) 0,50 == 1.0 -~ 1,50
CObYe vevsveseseses P.P.m. 80 - Y I .8
MBNgANEs0 ..sesvves PPl 10 -~ 10 -~ 20
Nitrégeno veeeeevee (B) T - 0.7
Sustancias voldtiles(%) 1,0 -~ 20

1.4 Caracter{sticas y spliceciones del cuucho natural

La comparacidn de 1ns proriedades en los vulcanizados Qe
loa diferenies cauchos es de por si més complejs que un2® com-
peracién de las propiedodes de los materiales virgenes ¢ cru~
dos, por tinto no vomos & comparar el caucho natural con for~
mulaciones & base de cauchos sintéticos en las gue pueden in~
tervenir muchas verientes. Nos limitaremos simplemente & enu-—,

mersr las ventajos del caucho nztural y 8l uncs de nus 2plica
ciotes mdn corrientes,



Tenscidad,- El caucho natural posee la mayor carga de rotura
por traccién comparado con el caucho poli-isopreno.

Resistencia 81 desgarro.- Los vulcsnizados de caucho natural
den en general buenos resultados en el ensayc de deegerro.

Abresidn.~ 18 resistencies al desgaste por materiales abrasi-
vos proporciéna valores muy bajos en vulcanizados con fuerte
proporcidn de caucho natural y negros de humo tipo ISAF. De a
hi durunte mucho tdempo el caucho natural ha sido empleado :1
sicemente, en la fabricacidn de neumdticos.

En resumen, la mayor resistencia a la txraccidn y al des-
garro del caucho natural se menifiesta en mejores ceracteris-
ticas de fatiga, crecimiento por flexién y al desgaste, y con
ducen a un comportamiento mejor cn aplicaciones mecédnicas que
implican desgéstes, desgarro y deformaciones repetl des.

Aplicacionegs.~ Con caucho naturasl puede decirse que han lle-
gado a fubricarse tode clase de srtficulos desde bolsas de 8-
gua caliente, gorros de bafio, calzado de todo tipo,.Jjuntas au
tomo trices, hasta newnd ticos y recubrimientos eléctricos.

La aparicidén de los cauchos sintéticos, con una amplia =~
gema de tipos especificos para aplicaciones particulares, ha
reducido el consumo de caucho nstural,

Algunos inconvenientes de los cauchos naturscles, como -—-
por ejemplo, nu deficiente resistencia al ozZono y su reducida
resistencin a2l contacto con aceltes minerales han hecho preci
80 el uso de elastdmeros sintéticos como el EPDM y los acrilp
ni trilos.



2,~ Caucho sintético

La industris del caucho en sus orfgenes, disponf{a sole-
mente de une clese de caucho, el natural, procedente de la sg
via de 1la Hevea-Brasiliensis,

Como es 1dgico, con el transcurso del tiempo la produc-
cién del coucho netural no podfa cubrir l8s necesidades del -
mercado tanto por motivos de cantidad como de calidad, al ir
surgiendo nueves aplicuciones en las gque cddo vez se exigfén
cuelidades mds especificas a las piezas de goma. Este efeéto
se vié muy incrementado &1 iniciarse la primera guerra mundial
Y con el auge que tomd le industria del sutomdvil y el desarro
1lo industrisl de Europz y América. Consecuencis de esta situa
cién fueron las investigaciones continues en el sector de la

gufrrica orginice y concretamente en el cempo de las macromolé
culas,

Durante 18 guerra de 1914-1918, Alemania gued§ aislade de
los paises troricsles productores de céucho natural y en conae
cuencin volcé todos sus esfuerzos en le industria quimica en
busca de un caucho sintético., Fruto de ello fué el primer cau—
cho artificial existente, hecho a partir de: Dimetil-butadieno
y se 1lamé: metil—coucho, légicsmente era demasindo coro de =— '
producir y hubo de dbsndonarse este método.

las investigaciones fueron avanzando y en Alemania se —-
perfeccionaron lus serjes de los "Bunas"; estos cauchos logra
ron un gran desarrollo a portir de 1936 en Alemania, rdpida-
mente se desarrollaron en EE.UU., y en Japdn en los aflos si--
guientes {preciscmente los yue antecedieron B l& segunda gue
rre mundiel y duriante el transcursoc de ella), Les empresds —-—
continentales cn Hanocver no fueron destruidas, por creer los
aliedos aue 211f se gunrdaba el proceso de fabricncidn de los
cauchos aintéticos - "Buna" -

.



El caucho sintético coproducido en esas fochas fué cono-
cido como GRS (Gobernement Rubber Styreme) 6 sea Caucho Esti-
rénico del Goblerno, ya gQue por considerarse entonces ma terial,
bélico estaba controlmda su fabricecién y distribucidn por or
ganismos estatdles en EE.UU'. Aal fué como ase inicid la fabri-
cacidn de caucho sintético en el mundo, a1l amparo de 18 nece-
sidad surgida por el fuerte consumo que supone.una guerra,

2,1 Fabricacidn de los cauchos sintéticos

La fabricacidén de los cauchos sintéticos tiene como base
laes teorfas de 1a polimerizacidn. La polimerizacidén es uns --—
. reaccidn que permite obtener, 8 partir de un compuesio, &8 otro
producto de la misma composicidn centesimal pero de peso mole-
cular mucho més elevado.

El ejemplo mds claro que se puede hacer es: considerar la
polimerizacidn como la fabricacidn de una cadena partiendo de
sus eslabones. Cada eslabdn idéntico @8 otro se une con su vect
no formando la cadena completa, esta sigue siendo del mismo --
metal Jyue el eslabén pero su peso es mucho mayor asf como su
longi tud., Se puecden unir eslabones de una sola calidad, o bien
de dos 6 még calidades alterndndose § distribuyéndolas de for-
me ordenada, Si o un eslctén lc 1lamamos MONOMERO al conjunto
de la cadena le llamaremos POLIMERO.

Si tenemos dos tipos de mondmeros distintos, lograremes
con el coucho un copolimero, 9i son tres los mondmeros obten-
dremos un terpolimero, etc., Naturalmente unos mondmeros son -
muy fédciles de polimerizsrse, mientras yue otros presentan di
ficultades y 8lgunos es imposible (8l menos hasta la fecha),
lograxr que se unén formando uns c@dena, todo depenlie del gra-—
do de saturacidn. '

La tecria mdés nceptodns y légicn de como polimerizar un -
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mondmero es 18 siguiente:

Butsdieno.- Como muchos mondmeros son gaaeoéoa hay que
logrer su polimerizacidn. disueltos en otras sustencias, que
ge emplean como vehiculo § bien en emulsidn. Naturalmente en
este proceso de polimerizacidn intervienen otros productos,
t3les como: catulizadores, antioxidantes, emulsionantes, etc.

Butadieno y estireno.- Este caucho se forma de la si-
guiente manera:

PERSULFATO W
DE POTASTO\Gsl, o= ¢
CgHgClI=CH, + CHp=CH C H=C Hy -——--- —— ] \

/
Estireno Butadieno U, CH, H
Raturulmente ls propocidén en que estdn combinsdos ambos
mondmeros, proporciona unes caracterf{sticas especiales 8l po-
1fmero. La més frecuente es 37% de estireno y 62% de butadie~
no, este es el tipo usodo normalmente para extrusidén y moldeo
de piezts normales, Cuando Bumenis el contenido en estireno,

se obtiene un coucho termopléstico que da piezas de alta dure
z8,

El caucho de Butddieno-Estireno es usado en la fabrica--
cién de neumd ticos, suelas, pavimentos, cintas transportadoras,.
alfombras, etc. y en generdl todo tipo de articulos de hule --
con coracteristicas especiules de ca:‘Lidad media,

EY proceso de mezclds es 21lgo mds diffcil que con caucho
natural y por tanto requiere mayor consumo de potencia en los
mezcladores.

La poca Bsdhesividad del SBR hace que sea diffcil usarlo
en articulos confeccionados 8 menos que se le incorpore resi-

nos especisles.

La resistencin u la abrasidn es 4ptimo mejornndo incluso
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al caucho natural. De shf su uso en suelas, pavimentos y neu-
métlcon. o

También tiene una me jor resistencia Al envejecimiento —-
due el caucho natural, en cuanto & la oxidacidn por efecto del
calor se puede decir que es excelente,

Ko resiste 8l ozomo si no es con atioxidantes especiales.
Sus valores mecénicos (con carga de rotura, alargamiento y xe
bote), son inferiores al caucho neatural, ei bien bestante acep
tables, es muy frecuente user al formular una mezcla de caucho
natural con SBR, Para aprovecher las veniajas de esmbos cauchos.

Butadieno Acrilonitrile.- Estos cauchos pertenecen 8 —-
los llesmados de "usos especisles" debido & su particular resjis
tencia u aceites y disolventes. Su estructura quimica es la -
siguiente:

CH,CH CH=CH, + CH,CH CN —-—-- | CHy C}'i=CH CH,CH C;{ o
o)
n
Butadieno Aerilonitrilo Polibutadieno~-
acriloni trilo

Cuando mds alto es el contenido de ACN meyor es la resis
tencia a8 los disolventes y aceites, por ello se ha creado una
gama de cauchos de ACN con diferentes contenidos en dicho pro
ducto, estos son:

Bajo contenido s.ee.... 206
Medio bBJO esecevesssen 28%
Medio vesacsssessananss 33F
Medio 8L10 seecsrseoess 3I5%
Alto contenido ssev.... 368
ALHBIMO veneeneseensss 46%

El % de acrilonitrilo incluye sdemds de ln resistencia a
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los aceltes, en le resistencia al frio (empeora cuanto mds AQN
ney en la formulacién del caucho), empeora, tensidn y en el -~
precio 8 meyor acrilonitrilo, mayor precilo.

\I.aa aplicaciones especificas de estos cauchos son: rete-
nes de grass, manguitos, tubos pare Aceltes y disolventes, --
mengueras para gasolina, Todillos para la industria textl e
industries de ertes grdficas, etc. '

Les caracteristicas mecénices son bastante inferiores al
caucho natural aunjue pueden obtenerse.valores suficientes pa-
ra les piezas que por ser preciso estén en contactoc con disol~-
ventes o aceites y no requieren valores de traccidn o rebote
myy 8ltos. La resistencie al ozono es mala, si no se usan an-
Hoxidantem especieles o mezecl@s con FVGC,

Butilo.~ Ya antes de 1933 se inicid la produccidn de --
caucho Butilo, El mondmero de este caucho es el isobuteno,

En la polimerizacidn del monémero, su doble enlace ge —-
rompe formando un polimero de mayor peso molecular,

CH3 CH3 CH3 CH3
I I
CHy = 0 4CHy = € ~==cwmmm )CHZ-(I; 'CHZ'C
CH3 CH, CH3 CH3
Isobuteno Polisobutilo

Asf el polimero obtenido por mondmero de isobuteno no se
vulcaniza con azufre. Para hacerlo vulcanizable con azufre de
be contener dobles enlaces libres, lo cual se consigue afla--
diendo 8 la polimerizacidn un componente hidrocarburo, que -
puede ser el 2-metil-butadieno en un 3% respecto de el imoby -
tono., Como vemos, el caucho butflico es un copolimerc que -~

contiene un mAximo de un 3% de 2-metil-butadienc en isobute-
no.
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“Es el butilo un caucho con cardcter lineal Yy con pocos
enlaces, 10 que le dd sus buenss propiedades de resistencia &
los ataques de 18 intemperie (ozZono y celor). Otra propiedad
importante es su poca permeabilidad geseosa, como contrapar-~
t1da es su epatia ante 1la vulcenizacién, pero esto puede com
pensarse con un sistema de vulcanizacidn adecuado.

Dado su cardcter inerte, en combipacidn conio tros cau-
chos surgen complicaciones al 8bsorber el acelerante de los
demds compuestos produciendo serios problemas en la elabora-
cidn por contsminacién con butilo al dejar erudas les mez—
clap, Para hacerlo mds compactible con otros cauchos han sur
gldo las modificaciones del bromo-butilo y el cloro-butilo =v-
que se emplea comunmente en dichas fabricaciones.

El butilo es el caucho iddneo pera la fabricacidén de cd
marag pers neumdticos y de recubrimiento de cavles eléctri--
cos, Se usa poco pera articulos de usos especisles deda su -
dificil recuperacidn a8l ser deformados.
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GENERALIDA DES

1.~ Productos auxiliares para 1a fabricacidn de productos
de_hule

Los artfculos de goma raramente estdn consti tuidos dYnica
mente por el elastémero, todo lo contrario, se le afiaden une
serie de productos para: .

1) Mejorsr ciertas propiedades del artfculo em cuestidn,
'2) Faras mejorar 6 ayuder n su proceso de fabricacidn,
1) Fara reducir costos de su fabricacidn.

El mimero de productos suxiliares es muy grande y lo di-

vidimos en grupos, sin con ello querer dar una escala de impor
tancia de valores.

Regenerado.- Cuando se hablas de regenerado, le Acarres un des
precio de mala colidsd, lo cual no es siempre cierto,

Despuda del descubrimiento de la vulcanizacidn sumento —-
congiderablemente el consumo del caucho de forma jue pronto se
produjo un vacfo en la demanda. For ello se ided la forma de -
volver a recuperar el csucho industrializado de los artfculos
deshechados 6 de desperdicio, saliendo al mercado un sin ffn -
de procesos.de regenerccidn,

La regeneracidn de los neuméticos pudo hacerse por un ——
proceso 8lcelino, que destruye y libera sl conjunto de la paxr
te textil, Hoy dfu se oepamra la fibra textll de la poma por -
Proceso mecénico y sSe realiza-la regeneracidn por el sistema
de vapor. La separacién y scleccidn de caucho naturel y sinté_
tico debe ser lo mejor posible.

En los neumdticos se eliminan los sujetadores metdlicos
(cejs), y se separs uecdnicimente la fibra textil, se pulveri
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g8 la goma 8 un tanmofio minimo de 1 mm, y se introduce en el =~
proceso de Tegeneracidn,

La despolimerizecidn se produce por adicidn de Bceites —
en un atoclave de presidn (sistema continental, Teodoro Gonzd

lea) cqn vapor & elta temperstura y un ciclizante poderoso, -
es el sistema RESCO,.

Después del proceso de regeneracidn es muy importante el
dejar repossr algin tiempo el regenerado.

En les férmulass se cuent2a el 50 ¥ del mismo como conte-—
nido en elastdmero.

El regenerado tene las siguientes ventajas:

1) Avaretamiento de lus mezclas,

2) Los tiempos de mezcla se pueden coriar.

3) Reduce & 18 mitad el consumo dé energfa de 1@ mezcla.

4) Las mezcles con regenerado evitan las contrscciones y
el efecto de calandra,

5) En artfculosfabricados por inyeccién se consigue una =

me jor exoctltud en las medides y una mejor conformacidn
del caucho.

Tos inconvenientes son:
1) Reduceidn de la carga de rotura (en general reduccidn
de sus coracter{sticas fisicas).

2) Redu.cidn de 1la resistencia a 1lo abrasidn.
3) Superficie rugosa.

Polvpo de gnma.- Por molienda de productos vulconizados se ob=-
tiene el polvo de goma., Este producto no plostificante, no --
tiepe las propiedades del regeneredo, en generel rebvoja les -—.
carocter{sticos del producto final, aunjue también el precio
¥ por ello se utiliza en osuelas, tatones, etc.
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También puede facilitar la salida de aires en ciertas -
piezas de moldeo.

Pacticio.~ El faoticio se obtiene por reaoccidén de ciertos a=-
ceites animales con azufre (S) & por reaccidn con cloruro de

azufre (S,C15). Segln el tipo de fabricacidén se obiiene factl
cio marrén o blanco.

El facticio es un producto de ayu'aa tecnoldglca, La dosi

ficacidn puede ser de 5-100 partes ror 100 portes de elastéme
TO.

La utilizacién del facticio nos da las siguientes venta=
Jass .

1) Da al mezclado una mejor plasticidod.

2) Es una magn{fica ayuda de extrusidén, mejorando 1las ca=.
racterfaticas reolégicas y disminuyendo el llamado e-
fecto de calandra,

3) El facticio facilita la mantencidén de forma 4l caucho -
propiedad importante para la vulcanizacién livre.

4) Da a 1m superficie un brillo y un aspecto mejor.

Mo jantes.~ Humectiantes § mojantes; este concepto es importan—-
te pues nos ayudard a coumprender el efecto reforzante de las
carges, y con un ejemplo nos eyudara & comprenderlo, cuando -
tenemos las manos gresientas y Jjueremos mo jarlas el agua per-
lee sobre ellas, solaomente cuando se les enjabons se pueden -
mo jur 6 sea el jubdén es unlmojante 4 humectante.

El humectonte mds utilizado en 1o industris del caucho
es el ACIDO ESTEARICO, gue 8l mismo tlempo tiene las propie-
dades de activador.

Flastificantes.~ Durante el procescémiento de un compursto de
hule, necesitomos mejorar l2s propiedades de flujo de dichos
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aglomerados.

En le actualidad existen tres medios para logrer este -
objetdvo:

a) E1 trabajo mecdnico (se aplica en un molino).

b) Plastificantes qufmicos.

c) Flastificantes fisicos.

La funcidén de los 2 primeros es 13 de cortar las cade-—-—
nag moleculares. Por medio de 1a accién quimico del oxfgeno.
Los plestificantes de tipo fisico lejos de romper las cade-
nas de polfmero, actuan como lubricantes interwoleculares,
los cucles permiten el deslizamiento entre las cudenas del--
plastémero.

En todos los casos la estructura de los aglomerados se ..
hace menos compactz, lo yue trae como consecuencia la dismi-
nucidén de 1a viscosidad del compuesto.

_FMagtificantes quimicos (PEPTIZANTES).-
1) Mercaptobenzotiozol (MBT).
2) Difenilguanidina (DP3).
3) Disulfuro de tetrametil tiureno (TMTD),
4) ¥Xilol mercaptano (REA).

Plagtificantes ffsicos (ayudag de proceso ablandadores y ex-
tendedoren) : )

1) Derivados del petrdleo.

2) Aceites aromdticos.

3) Aceites nafténicos.

4) Aceltes paraffnicos.,

5) Resines,

¥ordientes.~- Estos son rroductos de syuda de proceso, toles '
como sustiinciss .que también son usados como Bglutinantes, Tree~ -
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sinas, gque dan un efecto secante 8 18 mezcla,

18ae resines se obtienen de: 18 mndera (drboles), subpro=
ducto de la destilscidn del petirdlece

Estos productos dan efectoe especitlea 8l csucho, tales
como endurecimiento, en cubiertss de rodamiento, @segura el -
enganchamiento entre el cesco y la misma,

Alganaa sustancias para. tal efecto se mencionan en segui-
da:

1) Colofonia,

2) Pinetsal.

3) Bitumen,

garges.~ Recordsndo el efecto que comentamos anteriormente.
El coucho aquf rerresenta el aceite y la carga el agus,  ses
le cBrgs se mezcls con el caucho como un cuerpo inerte, con
ayuda del dcido u otro plastificante se consigue incorporar -
la caxrga al caucho, pudiendo actusr ciertas fuerzas internas
(de VANDER-WAALS).

El efecto reforzante de una cargd depende fuertemente de
varios factores:

1) Temaflos de 1la partfcula, )

2) Caracter{sticas de la superficie de la partfcule.

3) Composicién quimica. ’

Lap cergas se dividen en:

a) Carga activs.

b) Cerga inactiva ¢ inerte.

Lo mda importante de les cargds sctivas es el negro de ——
humo, el cual se divide segin su proceso de fabricacidn y sus
caracterfsticns de l: siguiente forus: ’

El procedimiento "CHANNEL", en el cuol 1lns llemas de 1a
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combustién de gas natural incide sobre un Hinel de hierro en
forms de "U", depositidndose el negro que poateriormente se sg
yars., De este rrocedimients existen tres variantes:

8) EPC = Easy Proceesing Chennel,

b) MPC = Medium Processing Chennel.

¢) HFC = Hard Processing Channel.

El procedimiento “furnace", contipuc que se resliza en —
hornos especisles de combustién percial de gas natural 6 hidro

carburos, y se serord seguida y electrostdticamente de los ga-
s8e3 mezclados.

La combustidn.se reslize entre los 1 200~ 1 600°C,, comei

guiéndone una seris de productos segin su tamdfio de particulas
y tctividad:

SAF = Surer Abresion Purnace Black (viena abrasidn)
HAP = High Abrasion Purnace Black (buena abrosidn)
ISAF = Inter Super Abresion Purnace Black{buena obrasién)
PEF = Past Extr. Furnace Black (fdcil abrasidn)
HKP = High Nodulus Furnace Black (buen médulo)
GFP = General Furgose Furnace Black (aplicacidn uni-

versel)
SRF = Seml Reinferning Furnace Black {Semi reforzante)
CP = Conducting Furngce Black {Conductor)

Los negros *Lpicos de bonda de rodsmiento de neumd ticos
son el HAF y el ISAF. El HMF es el negro poara mezclap de go~
ma psra carcosos.

Procediriento "THERNAL".- ZFate procedimiento coneiste en ~~
quemer oceites § gus en un horno recubierto de unus piedras

al 600°C; colentando la cdmora de cowbustidn al rojo vivo -
Previemente, entonces se hoce entrar gas natursl, de forma —
jue se descomponga en "negro” e hidrdgeno. El negro se retlg
ne en filtros mientras jue el hidrdgeno se utilize para hazexr
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lo quemar si la temperatura del horno ha descendido por debs-
Jo e los 1 1co°c. ente proceso funciona descontinuadsments.

De este negro de humo existen también sus modalidadess
MT = Medium Thermal.
PT = Fine Thermal.

Asf resumiento los tres grupos importantes de negros son:
4). CHXBNEL,
b) THERMAL,
¢) PURNACE.

Hoy dfs se presentan los negros en forma de perlas enva-—
sados en secos 0 8 granel en comiones especisles, con ello se
ha reducido enormecmente la cantidad de polvo. El negro es la
carga m’s importante de la industria del caucho, dando 8l prg
ducto terminado buena de roturs, reduciends la abrasidn y Tre-
sistencia. I8 dosificacibén de este producto es muy diversa se
gin el tipo de coucho y seglin el tipo de negro.

En negros activos del érden de 10-50 % sobre caucha y en
negros inactivos de 30-100 % o mds sobre 100 % de coucho.

Corgas Blancag.- A cousa de 18 escasez de negro de humo en la -
Segunda Guerrs Hundisl, se activé el estudio ddl consumo de =
cargns blances como sustd tuto parcial del negroe de humo, cresn
do una nueva era de 18 industrialdel caucho al cresr gomas de
colores, cresndo un nuevo mercado.

Hoy dfa, el nimero de cargas blancas es tan grande Jue es
necesario clasificarlaes, igusl que el negro de humo 2 '
IR = Iigeromente Reforzante.
MR Xedio Reforzante.

HR = Altomente Reforzante
SR = Super Reforzante
ER = Extremndamente Reforzante
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"Segdn su forma de fabricacidn exigen eston productos una
clagificacidn jue es: ’
PP = Proceso Pyrogeno
TP = Proceso Thermal
WP = Precipitacidn acuose (wather)
MH = Modificacidn de un productc natural
R = Producto Katurel

Como o+tra dencmindcidén tenemos 8 su molécula bdsica,dsis
WP - 3102 - SR

due julere decir: Acide silfcico precipitado en &gua ,
(muy reforzante).

El éxito uayor en las corges bloncas han eido los dcidos
silfcio en finfsima forwa jue nan llegddo & llamarse negros ==
blancos, til como el Aerosil (tawalo de partfcula 20-30,).0 m.
peso por litro 60 gr.fI). La superficie de 1 gr. de aerosil tie
ne unt superficie de 175 m° .

Las coargas silicices més izportantes son:
PP - Si0, - ER = Aecrosil
WP - 510, - HR = Hieil, Dursil, Vuleasil.C.
Microsil, Ultresil VN3.

gargas Inertes.~ Una limitacidn exncta entre las carges acti--
vis e inertes no existe.

Las c3rgés inertes o inactivas no tiene niagin efecto re
forzante, normalmente reducen las caracteristicas mecédnicas de
la mezclia, principclaente se utilizan para reducir les costoo de
la mezcle, aumentondo dureza y peso especifico.

Cnolin, este rroducto do @ luu wezclng Jurezs y gejucdnd
(se uaa pura ccjas de baterfas).
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_ 1R - Csolfn - N .
Al gunos de estos productos se lloman: China Cley, Dixie
Clay, etc.

garbonato, LR - 0803 - N, hace la mezcla blanda y ayu-
da a la extrusi:_Sn, se encuentra en 12 naturbleza en diversag ==
formags debe ser molido y lavado, el precio es muy reducido.

Otras cargas inactivas son: talco, Kieselgur, Barita, Li_
topon, etc.

Otros productos suxiliares: colorantes y plgmentos; estos
se dividen en dos grupos:

1) Minerales

2) Orghnicos

Colorantes minerales, para conseguir productos de goma 1o
talmente blencos debemos tener en cuenta la base, o ses, debemos
de proveernos de FIRST LATFEX hoja ahumada, lo mismo nos sucede -
81 Jueremos conseguir colores nitidos (limpios).

Oxido de Zinc, debe estar exento de plomo, ya jue este se.
vuelve negro con el dcido sulfhidrico existente en el embiente
industrial,

Férmula quimica: 2Zn0

Peso especifico: 5.6 gr. em3 R

Tamaflo de partfcula: de 0.5 hasta 1 mm,

Agpecto: polvo blanco hastia pirdceo.

En 18s mezclas de hule actua dependiendo de el porcenta~
je Que se aplique y el tipo de hule Jue se emplee.

-~ Como activador de 1s vulcanizacidn, del 3-5 <

- Como transmisor térmico de 1a mezcle hnsta el 50 %

- Cowo vulcanizante con hules clorados del § - 15 %

-~ Como estavilizador efectivo en el envejecimiento de po-

licloroprenocs del 15 - 25 %
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- Como cargs reforzante (los Zn0 -ectivados) hasta el Li-~
topon, es una mezcla de sulfstos de zinc (ZnS) y dberita
(88—504)

Oxido de Tita qiio.- ('1‘102). Es un blenco brillante y es le base
de mezclas blancas y colores pastel. Una vez teniendo una base
blonca, puede ser esta coloreade con colorzntes tales comos: éxi

do de nierro (emarillo, narsnja y negro,. segin sistema de fabri
cacidn).

Oxido_de cromo (verde).- El gran incanveniente de los colorantes
mineral. s es su rrecio y la gran cantidad que debe utilizarse =
pars conseguir los colores deseados. Todos logs colorantes mine-
rales deben estar exentos de Cu® (cobre) y Mn® (menganeso), si-

se deben utilizar en 13 industrial del caucho por ser veneno p8
ra el mis.o.

Figmnentos orgénicos.- Existe una abundante oferta en el mercado
pero aquf también tenemos que tener en cuenta lo de los venenos
de 1a gouma, Estos pigmentos son de precio muy elevado pero su -
rendimiento es muy prande y se dosifica en pequefias cantidades

lo Jue recomiends su utilizacidn y conseguir un color houogéneo.

Los buenos colorantes orgdnicos deben ser tsnbién es+ta-
bles & 1la luz,

Esponjontes.- Estos productos se desc;)m;onen ror 1o accidn del
calor, creondo gases y se utilizan para hacer les gomas de es-
ponja o micrororcsas, Los esponjontes mds importantes son el bi
carbenato cumdnico, as{ como compusstos orgdnicos t3les como el
Porofor -Benzosulfato- hidrosina (BSHO). La fabricocidn de es-
ponja de ldtex no se obtiene de csucno macizo 6 eintético, sino
de soluciones del ldtex de coucho natural como de caucho sinté .
tico. Conocémos el proceso TALALAY, jue provoct descomposicién
de un perdxi lo yue produce el esponjumicento. Tombién el procesc
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DURLOP, que produce el esponjemiento por medio de butidores y -
8ire comprimido (médquinas Osks).

Perfumentes.~ Sustancias quimices orgénices qué “Tapan", ciertos
oloTes desagradables de la goma, t3l como el olor a pino, calé,
a rosas, etc.

Antiflenableg.- Todas las mezclas de ceucho & base de caucho na
tural, nitrflico, butflico asf como, Buna son inflamables. Hay &
ciertos artfculos que se le exige la caoracterf{stica de ANTIFLAMA
BLE, como las cintas trénsportedoras en mineria., Ello nos obligas
a utilizar cauchos antiflamables como Cloropreno, &asf como fFro-—
ductos gue contengan cloro, quimicuomente hay sustancics como —-
fosfatos, boratos jue evitan la combustién a2l producir un esjue
leto nineral alrededor del caucho protegiéndo 8 &ste, sencilla-
mente el yeso y el carbonato de magnesio se descomponen por el
color, produciendo 002 Y con ello apaguen el posible fuego. De-
be evitarse la utilizacidn de plostificantes combustibles.

Antioxidontes, antifatizaos v orotectores de luz.- Si obgerva--
mos los neumdticos o las lunetas de un coche viejo tienen cier-
tas grietas, el artfculo de somn sufre ciertas trﬂnsfomacio!'lea
de envejecimiento por la aceidn atmosférica, el calor, el oxige
no y el ozono, la luz y la fatiga mecdnica.

En 1la polimerizacidn como ya se explicd se unfen molécu-
las gencillas entre si por el desdobl2miento del doble enlace,
sue en también el punto vulneroble pora los efectos de envejeci
miento. La despolimerizacidn, roturas de cadend, etc. se produ-
cen por oxidacién que se evits utilizando productos gue fijan -
el oxfgeno, clemento destructor. Otros productos facilitan la =
trasmisién de energia, rrotectores de lo fatigd y otrece son pro
tectores contra 1o luz, tales como 17 ceras.

Existen dos graudes grupos de rroteciores en general que
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son: loe monchantes y loe no zanchentes. La dosificacidn de es~
t08 producdos es de 0.5 - 2 % en 100 ¥ de caucho. Con la combi-
nacidn de varios protectores se consigue frecuentemente efectos
oinergéticos.

2.~ Proceso de vulesnizacidn

Origen,~ Debemos atribuir 1a gloris del descubrimiento -
de 18 vulcanizacidn & CHARLES GCODYEZAR, guien ‘en 1831 realizaba
unas experiencias para lograr el secado de los artfculos fabri-
cados con caucho para evitar su pegajosidad, uno de los secentes
que utilizaba era el aszufre. En 1839 de una forme caosual (exise
ten muchas versiones distintas) observd jue el caucho con &zu-—
fre calentado durante unas horas se volvia eldstico y que no va
riavan sensiblemente sus propiedades con 1la temperatura, Paten-
16 el sistema en 1844.

Mientras,el inglés Hancook en 1841 estudiando y snalizan_
d0 muestrss de Goodyear redescubrid la accidén del azufre y del -
calor, ddndole el nombre de vulcanizacién y patentdndole en -—
1843, antes que Goodyear.

Este descubrimiento transformaba el caucho, con baja ten-
sidén, olta deformacién, sensible al calor y al frio, que se vuel .
ve pegtjoso con la luz, 4que se hincha y se disuelve en muchos ——
1{quidos orgflnicos; en otro ceucho con mayor résistencia a la -
troccidn, vaja deformacidn, no sensible a los cembios .de tempers
tura e insoluble en su mayoris en los 1fquidos orgdnicos, pero
con unos defectos, era demasiado blendo psra muchos usos y con -
un tiempo de vulcanizacidn de varies horas.

Buscando cargos que afladir al caucho se descubre que el
éxido de zinc y otros metdlicos disminuyen el tiempo de vulcani
zacidn . '
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El primer.acelerante que se usa ¢s 1a snilina jue tiene -
un inconveniente, su elta toxicided. Asf, la anilina es sustituj
da por 18 tio-carbenilida y después por mercapto-benzo-tiazol,
Que deja el:tiempo de vulcanizacidén en 45 min., monteniendo las
propiedades del vulcanizado después de envejecer, Se observaba
que el envejecimiento disminuye cuando se vulcanizaba con uns -
menor contidad de azufre, lo Jue se puede lograr con mezcles 8=
celerantes, Goodyear utilizaba un 20 % de azufre inicielmente,
mientras que después solamente utilizéd del 1.5 - 3 %.

Vulcanizar es transforuar el caucho de pléatico en elés=-
tico, mediante puentes jyue transforman las moléculas de linea-
les en tridimensionales, no siendo necestrios un gren nimero de
puentes o enlaces inter.oleculsres aino un nimero limitado de
ellos,

Yulcanizacidn (divisidén) :
a) Vulcanizacidn con azufre.
b) Vulcanizacién sin szufre.

Yulesnizacidn con azufre.- Ve a ser 1la jue aqui veremos con mdsg
detalle, por ser la que se emplea con preferencia. Su &gente -——
vulconizante va a ser el azufre (S) que 8nte el caucho natural
o ertificial jyue contenga insaturaciones, puede formar puentes
de las siguientes formass

o ~CH = -CH~ + ~CH = CHe~
=HC # CH* + 8° —ee-ep ~ / N\ /
Hi drocarburo S 3 N S/s
coucho azufre
- ollC ~ CH~
1 N
+ S S
N
—He - 1

Activadores.~ Se ha vigto jyue la presencia de dxidos metdlicos
disminufun el Hempo de vulcanizado y disminufa la cantidod de -
azufre necendxrio, rero se observd .jue si antes de =2findir ozufre
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¥ dxidos-metdlicos se hacfo una extraccidn aceténica al csu-
cho, el éxido perdfa todo su poder mctivador, indica que es
necessrio 8lgop para activar la vulcanizacidén, este 8lgo es un
dcido graso, pues al afladir del 1-1.5 % de un dcido graso, el
dxido recobra sus propiedades. Como Bctivadores tenemos:
a) Inorgénicos: Oxdo de Zinec.
Oxido de Magnesio.
b) Orgénicos: Acido Estedrico.
Acido 0léico
Acido Palmitico.

Para una vulcanizacidn correcta son necesarios aproxima-
damente 5 % de los primeros por 1 % de los dltimos. Veamos =—-—
cusl es el proceso: ' ,

1° .~ El dcido graso forma con el éxido de zinc, un jabdn
soluble.

2% .- Bste javdn reacciona caon el acelerante pora dar una
sal de zinec.

3° .- Esta sal reacciona con el azufre dando polisulfuros

que son inestables y que se descomponen dando 8zue-
fre naciente.

Acelerantes.- ZEstos también tienen por misidn disminuir el -
tiempo de vulcanizacidén y modificar la celidad del vulcaniza-
do, Una vulcanizacidn sin acelerantes tiene tendencia a dar -
puentes polisulfurados, lo :jue favorece el envejecimiento, ne
cesiténdose gran cantidad de azufre. Mientras que una acele—
racién apropiada nos dard puentes monosulfurados o disulfura-
dos.

ACELERAKTE TIFO SULFENALAITA, .~ H

—~ \Y

e N }
R - 8 -0 R - S =-1KH, (0—5—15 _<_.~/
dcido sulfénico sulfenamida

Ciclo ~hexil 2 benzotism
sol; sulfenemida,
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ACELERARTE TIFO GUARIDIRA,

1
N - C - FH .
Hy 2
Guani dina ’
pur'e E N H )
(B -B-c-1-3 & g-c-R-<S> ,
H H CHy CH,
Difenil-Guanidina (DPG) Orto-difenil-guanidina (I0TG)

ACELERARTE TIFO MERCAPIO

AT
- N

‘Ol ,.6 - SH , 2-mercapw-benzo tiazol, (}BT)
-5

N/

ACELERARTE TIFO DITIOCARBCRATO (proceden del dcido carbénico)

OH
4

0= c\ dcido carbddnico.
OH
sustl tuyendo un "CH" por un "NHE tenemos una amida, y susti-

tuyendo los otros dos oxIgenos por azufre, tenemos el dcido -
ai tlocarbamfnico:

“HZ
S= c\
$-H

De estos existen tres closes fundomentales:
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a) Sales de 12 piperidina

— — N~Pentametilendi tiocarbama
{ B-F-c-s- N.-&/ to de piperidina (Vuloacit
N/ ~P).

S
b) Sales sédicas
CH2 - CH3 Etil-ciclohexil, ditiocar-
o Il bemsto de sodio (Vulecacit-
{S>N-C -5 ~¥a ¥L).
¢) Sales de zinc
CaHg ’
Dietil—di tiocarbamato de -
N—ﬁ-s- Zn zine (LDA).
Vs
02H5 S
Cato
Dibutil-di tiofarbamato de
/N-c—S-Zn zinc
€4 2

ACELERARTE TIFO TIURANO.- Existen también dos tipos; &) mono-
sulfurados y b) disulfurados.

a) Monosulfurados, como

CH3 CH3
N-C-5~C~N
<0y N
CH3 s s cH3 Tetrame til —4i uramo-monosulfuro
(MTNT).
CH\3 /CH3
R~C-5~5~-C-N Te trome tiluram disulfuro
o I T (DTLT)
H
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ACELERANTES TIFO TIUREA (rroceden de la Urea).

(M2
0= Urea
Mrm
2
./NHZ
S = c\ Tiourea
NH,
NH - CH, - CH,
S =0 Etifen-Tiourea (ETU)
NH - CH, - CH, 7

Retardantes.- dJunto cop los aceleranies y activadores son ne
cesarias algunas veces 18 presencia de retardantes para evi--
tar el tostado. Se emplean paralelomente con los acelerantes
de accidn diferida, y son principelmente dcidos orgdnicos § -
bien derivados nitrados ¢ sales.

Como ya se ha dic}'m el acelerante no modifica solo el —--
tiempo de vulcanizacién sino también la calidad del vulcaniza
do, asi podemos ver que el acelerante se une a la cadena del
caucho. Normalmente no se utiliza una mezcla de aceleronte, -
pero en tal cesp se ha de tener en cuentd gue la actividad de
esta mezcla no serd ni la suma de todos ellos ni el nivel me-
dio, 8ino que serd otra actividad nueve ya gque unos actusrdn
como retardantes 6 &celerantes de los otros.

En la tobla siguiente se pueden observar lag caracter{a-
ticas de uns goma, en lo yue lo VYnico yue variamos es el sis-
tema &celerante,



TABLA- 1
oW KO — 00 [T00 100 100 100 ji00
OXII0 DE ZIKC 5T %51 %] 51 %
ACITO0 ESTEARICO T I 1 T 1 I 171
AZUPRE 4 3 31 3 3 2ed
DIPENIL-GUARIDINA T 0.
KERCAFTOBENZOTIAZOL T U.
DISULPURO DE BENZOTIAZILO T
DISULFURO DE TETRAMETILTIURA [
TIKETILIITIOCARBAKATO TE Z2IRO 0.2
TIBPO DE VULGAFIZACION () [36 | 30| 30| 10 [ 30 |30 |
TEMFERATURA (°C) 53 (143 (153 (I35 5 125 |
CARGh DE ROTURA Kg/cn? 30 (150|200 [ 270 30
ALARGAMIENTO ( % ) 26155 850 |10
WIWLO 500 £, (Kg/cn®) (I A R Y
NOTA: Todss lee composiciones estdn dadas en partes en pesod

Yulganjzacidn (Rescciones entre el sistemsa acele-
rante-Azufre~ hidrocarbure caucho).

El azufre se encuentra formado por una molécule compues- -

ta por ocho dtomos de azufre:
S

-SB

w-a-o,
n~t-0”’

g/
ACELERARTE DEL TIFO WERCAYTO-BERZOTIAZOL,



-32 -

Loe (®) representan ls volencia libre gue jueds en cada
uno de loa azufres (S),

i A N \ 3
\/\/\ ’+ IOl S_ ‘c‘_,_ S'-"‘—b \‘s M 4 (O\‘S, [—SH
<7 -

(Nos ha regenerads el Ecelerante.)

Pero otiros procesos tendrdn lugar simul tdnesmente:

N~ N ™
3
N \O/\S,c—ﬁn o
)
‘ ]

~D

Anillo benzenico
activado anteriormente § bien ha roto el doble enlace ¥y
ha dejado una valencia 1i_

bre el hidrocarburo.

\ —nN
NN +@\ [P
5

Bl hidrocarburo jue el acelerante ha activado, podrd tam
bién ectuar sobre el hidrocarburo caucho.

oo ‘ .
NONAAS > NI s

~
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\
‘\\/\/\

\ .
é bien o ~ IS )
L ~‘/\\/‘ . £

Ahora se presentan verias posibilidades:

| ' .
B) \\\/\\/\ ; \/\ ;\ -
\ \
S VN Pl
‘|./\ \'/\

¢
5

v)

\ P
e) \*/\/\ /\(\/

En a), b) ¥y c) nos aparecen puentes sin azufre, con 1 A=
zufre 6 con 2, pero sin romper el doble enlace, B8s{ en el ca-
so 4), en 31 que rompe un &ble enlace y uueda umwa valencis i

bre para formor o4tro enlace sencillo.
Ny YN
)/\/\‘ * \‘/\/\\ —> \j\(\
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Por otro lado y peralelamente el "SH" podrd también resc-
cionar con el hidrocarburo,

~ ' = ‘
WA SH — *\/\’/\
SH

Y este dcido sulfhfdrico aue se formas
\

| | =
AN SH D A o SH

SH
1
Pinalmente: \
1
\/\/\ 4 SN —D H
5” o

En el que se han roto los dos dobles enlaces y ha apare—
eido un puente monosulfurado.

b) Vuleanizacidn sin_szufre

1°) Cloruro de azufre, como agente vulcanizante, que con
la huwsedad nos da azufre

4 C1,5, + 4 H0 ——b 8 C1H + 250, + 3 8§,

Se utiliza en las llamadas vulcanizaciones en frio.
2°) Azufre naciente .

o

2 sH, + S0, — 2}1204.83 653—652-.1»5
Es diffcil de hacer por lo diffcil yue &s controlar los
gasea.
3 .) El Se y el Te, .jue son del mismo grupo que el azufre

en 1s tabla periddica, servirdfd tombién como agentes .

vulconizantes.

4°) Compurstos qué & ln temperatura de vulcanizacidn don
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radicales libres como el perdxido de benzoilo o el 1l3
mado dicumilo (DICUP).

O
—cZ ()
(== ; Lo
P + Calor—® -
(%o

Perdxido de Ben
Zzoilo

LN e @-Lort 5
2 KO>—~e+ jiii- 7 —b < <
=3

/c N Acido Benzoico

Este sistema serd utilizado para vulcanizar cauchos sin-
téti cos saturados coiro el ‘eﬁleno propileno copolimero.
5°) Sustancias oxidantes de estructura apropiada como:

'O' o
il
. L
Quinonas: 6 Quinonas .8
@ Halogenadaa: @
i )]
[v] [v
Oximas : NOHY
\
m
N/

4

AY



- 36 -

3.~ Ensayos f{sicos (Control de Calidad)

El prepersador de composiciones § FORMULADOR es td intere-
sado en saber que propiedsdes fisicas resul tan de la combina-
cidn de los moterieles especificados en su férmula. Debido 8l
gran intervalo de elaesticidad de los vulcanizadossde caucho y
a les condiciones especiales en que se degradan con el uso, -
ge han ideado métodos especieles de ensayo quel en muchos 8s--—
pectos son diferentes de los usados para los metiles, la magde
ra y los plésticos duros, La "American Society for Testing Ma
terials", mediante su comité, D — 11, del caucho y materiales
similares, publica frecuentemente nuevos y mejores métodos de
ensayo para controlar la calided del caucho y sus productos.
Los detslles de muchos de ellos —-que se mencionan~ se pueden
obtener en las publicaciones de la sociedad.

Pruebas de los materiales de caucho no vulcanizados.- 1lag -
pruebas del caucho bruto y de las composiciones no vulcaniza
doe concierne principalmente & sus propiedades reoldgicas, -~
es decir: su Teaccidén frente @ las fuerzas gue les gon impues
t8g _en las operaciones de mezclas, extrusidn, calandreado. Ge
neralmente se us8n como engsayos de control de variaa fases -
en las opersciones de la fdbrica rera asesurar la uniformi---
dad de 18s materi®s sometidas a elaboracidn y de los siguien
tes pasos del proceso en las sucesivas pertidas de la produc
cidn,

El ensayo de viscosidad de Mooney (ASTh.D,927-49T).- Es hoy —
el mds usado psra esate fin. Se hoce con un rotor de aceroc den
tado que gira a 2 r.p.m. en el ceucho sostenido entre dos ma-
trices iguaoles. El momento de torsidn necesario para hacer gi
rar el rotor se marca en el cuadrante de un eparato wedidor. |
La experiencia se realiza generaolmente a8 temperaturs elevada

Y 1li vioconidad se anota desrués de este ensayo, 148 prueba -
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mds conocida es 1o del “FLASTOMETRO DE FLACAS: PARALELAS" --

(ASTH -~ D 926-47T), una pequefia bola del materisl que Be —-

prueba se coloca entre dos placas lisas, se aplicf un peso, ¥
la distancie entre elles (las placas) se mide después de cier
to tiempo, Por ejemplo 3 6 10 min. La distancie entre las pla
c2e (4yue es 1a altura de 1la muestra y se expresa en milésimas
de pulgada) mul tiplicada por 100 es el 1{mi te de plasticidad.

Un velor elevado denota un materiel mds rigido y més vig
coso. LA pruebe puede realizarse a cualquier tempera tura, pe-
ro 18 mds ususl es de 70°C. '

Existen aparatos para medir las caracterf{sticos de extu-
8ién del czucho bruto (masticado o no masticado) y de 1l8s mez
clas no vulcanizadis. En el prlastdmetro Firestone de extrusi-
. 6n el cauchc es forzado a través de un orificio en condiclo--
nes controladas. La contldad extrusada es 1la medida de la plas
ticidad de extrusién. Hey peyuefios extrusores de rosca que --
tlenen 1a ventaja de parecerse 8 los extrusores de escals com
pleta de las factorfas, pero con ellos se Tregulan mal las pre
siones y teuperaturas. En un ensayo muy ussdo 1o matriz es -
triangular y en la tira extrusada se examinan ls tersura, agu
deza de las aristias, etc.

Enssyos de vulcanizados.- Hay dos tipos de pruebas para los -
vulesnizedos. En el rrimer tipo, los ensayos se realizan con
mucstros especiclmente moldeadas parz este gin § en muestras
cortadas del producto fabricade. En el segundo tipo se verifi
can en el proaucto mismo en estsde normal 6 en mdjuinas yue -
simulan 6 exaperan las condiciones de uso. El estudio siguien
te se refiere séle 2 las pruebss ‘el urimer tipo.

Ensoyo de traccidn.- Sin duda slguna, el ensoyo mds im-
portante y el mds usufo en 1o iniustria es el de esfuerzo y
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deformacidn en la traccidn., En el eunsaye normol, le muestra ——
tiene forma de pesa de .-imnasio (halterioc), cortada de una 14
mina con la matrf{z C. como se describe en el céddigo ASTH.D4L2
~49T, ¥y es de un grosor eproximado de 0.075 pulg. (1.9 mm.).
La prueba se verifica & 1a temperatura ordinaria y las umorda
z38 Jue agerran los extremos de 12 muestra se separnn & razdén
de 20 pulg./min (50 cm,/min,). For medio de aparatos adecud--
dos, se registran, el reso necesario para alargar la porcidn
limitada de 18 muestrs en cada 100 < de extensién, el alarga-
miento en la rotura y 1s resistencia @ la troccidn en 13 rotu
ra, El reso necssario rara efectudr una elongacidn determina-—
da, por ejemplo, 300 %, se denomina: MODULO DEL MATERIAL,

El valor del esfuerzo rara cada incremento en la elonga-
cidn y en el punto de rotura es calculado sobra la base de la
seccidén transversal original no sometida'a esfuerzo, no sobre
la seccidn obtenida en el momento de efectuar las medidas. Si
se suﬁone jue no hay cambio de volumen durante el alargamien-
t0 se deduge yue para una resistencia a la traccidn de 210
Kg./em® y un slargumiento final de 900 %, el verdadero esfuer
z0 ‘en el drea de 12 seccidn transversal en el momento de 18 -
rotura es: 210 900/100 + 1 = 2 100 Kg./cm2

Pruebas no normalizadas se realizan frecuentemente con
avestras meyores y menores Jque 128 mairiz, § mas gruesas § -~
m4s delgudas que 0.075 pulg. (1.9 mm.). Pueden variarse la -
velocidad de separacidn de las mordazas y la temperatura del
ensayo. Todas egstss condiciones #fectan a Jos resultados ob-
tenidos.

Engayos de envejecimiento.- Para determinar la estabilis
dad de los vulconizados & ses 1a oxidacién, se empleon varios
ensayos de envejeci.iento acelerado, El mds comin es el ensa-
yo en la estufs de Geer. A3TN.D573.-48. El ejrmploer cortado ~
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del materisl se exprone a una corriente de sire caliente en u-
na estufa adecusda, la temperatura normal de pruebs es de «--—
70°C., en jue hoy se emplean tempersturas méds oltas especitl-—
mente para los cauchos sintéticos. Después de varios interva-
los de exposicién, por ejemplo de 2, 7, 28 dfas, se determi--
nan las propiedades de esfuerzo y deformacidn y se anotnn las
variaciones ocurridas con respecto 8 las rropiedades origina-
les.



- 40 -

PORMULACION
Aspectos genersles,-" En los comienzos de 18 industria =

hulera todas las piezas se elgboraban empleando hule natural,
ein embargo el dessrrollo de los hules sintéticos ha permi ti-
do aplicaciones ceda vez mds sofisticadas en lss cucles ade—-
méds de les propledades de elasticidad y resistencia macdnica

es necessrio tenmer resistencis a diferpntes medios, tales co=

mo: agua, aire,nceites, grasas, dcidos, bese, ox{geno, ozono,
cloro, 8si comoypropiedades especisles, tsles como "no man--
chantes”, inodoras, transldcidas, no toxicss, ete.

Eota suma de splicaciones, sunada al hecho de que un =
compuesto de hule estd formado por el elastdmero y una gran
variedad de materioles jue tienen una funcidn determinante -
dentro del miswzo, ha hecho jue la funcién del formulista se
consti tuya por una parte en ciencia y por otra en un arte., Al
formular un compuesto de hule se debe tener en cuenta bdsica-
mente los siguientes 2spectos: °

a) Cubrir una determinade especificacidn.

b) Que no presente dificultad de proceso.

0) Jue sea econdmica.

Al seleccionsr el tipo de elastdmero adecuado se puede -
hacer uso de un solo elastdSmero 6 18 combinacidén de dos § mds
de eatos sunjue es diffcil e imprdctico el hacer uso de mds
de tres elastdmeros.

Las propiedades mecdnicas obtenidas al utilizer el- elag-
tSnero puro son defini tivomente pobres, por lo que es necesa-
rio hacer uso de Mversos materiales yue modifican el compor-
tamiento del compuesto, tanto en aus propiedades fi{sicas como
quini cas, ’
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1.~ Pormulacidn y vulcanizaoldn de un compucsto de hule

Con algunas excepciones, el casucho bruto en eastado seco
tiene pocts aplicaciones comerciales., Para uma gran mayorfa -
de usos el caucho debe ser modificado, por lo general affadien
do sgentes vulcanizantes y otras sustancias y después vulcani
zado. Hay excepciones, como las suelas de crepé para los zapa
tos, los cementos de los cauchos y las cintas adhesivas,

Con el fin de eviter la repeticién de nombres demasiado
largos de productos quimicos 8 los cualea se hace referencia
frecuentemente en el estudio que sigue, se inserta a continua
cidn uns lista de abreviaturas por las Jjue serdn denominados,
Tembi én se dan las abrevieturae usadas para designar distin--
tos grados de negro de humo.

ACELERANTES Y ANTIOXIDANRTES

1, 1, 3 Difenilguaniding .seeevesesessss DPG,
2-Mercaptobenzo t18201 .cicevesesonnssscscasss MBT.
2,2-Ditio-bis(benzotiazol) ...ceieseesevsaes MBTS,
Disulfuro de bis (dimetiltiocarbemacflo)... TMTS.
N-Ciclohexil-2-benzo tiazolsulfenamida ,,... CHBS.
Dimetiditiocarbeémato de 2inC svueeasesrsse ZnIHDC,
N-Fenil-2nBftiloamingd ..ceceiecsenssncessensa PBNA,

NEGROS DE HUMO

Negro de canal conductivo .seessesesscasses C.C.
Regro de canal de diffcil Proceso e.eeeese. HFC,
Negro de canal de procese Medio seeceeesess MNPC,
Negro de canel de fdcil DIrOCEBO eeeevsesses EPC.
Nearo de horno de gran 8brasidn ........... HAF,
Negro conductivo de hOrno .ecevesaccsccecaa C.F,
Negro fino Ge hOTNO ceeveeesvanssnoesssavee F.Fo
Kegro de horno de abrasidn medid ,..ses00.. HiF.
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Negro de horno semirreforz8dd sesessscseess SRP,
Negro t4imico £iD0 .sveesccessasscscsasansss FT.
Negro térmico Medio eveccssccossscsccnsosnss HUT,

Pormulaciones bésicag.~ Los términos goma_pura o goma se u--
gan pora composiciones de caucho que contienen principalmente
materiales esencisles pora la vulcanizacidn (sin agentes de =
refuerzo, de relleno 6 de blendamient) sdemds del caucho. ~
Le formulacién mde sencilla de gona ser{a? -

Caucho NBHUTBL cicesconcsossanssasscnssnsass 100

AZUFTE cuveeecsvsncsvacsssscsnssoscassecs B = 10

(todes les féruulss expresan peries por jeso)

Esta mezcla, después de celentada por unas cuatro horas
a 142°C posee un2 resistencia & la traceidn de 210Kg/cm2 8=
proximademente y un slargamiento finel de 90 - 100 %. Compo-
siciones como esta se han usado durante muchos aflos y se em=-
plean todavie pera los filementos de caucho (de lo que estdn
. heches las pelotas de golf). Afiadiendo éxidos metdlicos, prin
cipelmente dxidos de zinec, magnesio, cal y litargirioc, se su-
mentd la velocidad de vulcanizecidn y se obtiene slguna me jo-

ra en le resistencia a8 traccidn con reduccidn del alargamien=-
t en la fractura.

Cuando se desed obiener mezclés con menos azufre y menoxr
tiempo de vulcanizacién, se emplean aceleradores orgdnicos --
combinados con éxidos metdlicos. Se prefiere le uenor propor-
cién de a2zufre poryue:

1°) Los productos no eflorecen; es decir, el exceso de 8

zufre no combinado después de 1a combinacidn (vulca-
nizacién) es insuficiente para causar la cristalize-
cién en 1la superficie del artfculo. )

2°) Men T proporcidn de azufre mejors el envejecimiento.

3°) En general, se obtienrn mejores proriedades fisicos.



- 43 -

Une tipica composicidén podrie ger la siguiente:

Caucho NATITOL seesncrcocssvassscasnssssassse 100
AZufTe teceresetroonasnncsscacnsoacascsannse 3
02130 de CINCG seecravncncscacoscavocncacsnee 5
Acelerador {91dehido=aming) cecececsssssness 0.3

Esta mezcla, después de vulcenizada a 138°C. posee las
propiedades siguientes:

TIELIO DE WODULO DR RESISTENCIA  ALARGAKIENTO
VULCANIZACION ELASTICIDAD A L& TRACCION
(min.) a 500%Kg. /cm® (K,g.—cxnz) (%)
2.0 13.4 201.1 915
20 29.5 300.2 805
30 35.2 321,33 765
40 36.6 309.4 715
60 28.1 318.5 835
90 24.6 198.3 855

La mayorfo de los aceleradores orgdniéos requieren la
presencis de dcicdos orgédnicos grasos para yue obren con su -
méxino eficacia., En el caso snterior, los dcidos jue natura)
mente existen en el caucho naturel sonsuficientemente paras -
este fin. Para comrrobar la importancia de 1la funcidn dcido-~
grog0, 16 comyosicidn precedente fué repetida con caucho que
habfa sido tratado con acetona pars eliminer los dcidos-gra_
sos, Eata mezcla, después de vulcanizada, mostrd las propie-
dades siguientes:
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TIELF0 TE HODULO TE RESI'STENCIA
VULCANTZACION  ELASTICIDAD A La TRACCION  ALARGANTENTO
min a 5004Kg./cm® Kg./cm” ()
30 7.0 66.8 925
45 7.7 85.8 940

Los tiazoles, jue hoy son los sceleradores més usados,
rejuieren para su mdxima eficecia, mds cantided de 4cidos gra
803 4ue la contenida en el csucho natural.

En la to:lo siguiente se compurcn materiscles trroducidos
con caucho bruto extractado con dcetona, el cuzl no contiene
dcidos grosos; caucho bruto normal jue contiene sus 4cidos -
grasos n3tursles, y ciucho crudo al jue se han efiadido dos -
partes de dcido estedrico por 100 de caucho., El crepé pdlido
es una forma de caoucho netursl.

4 (3) (c)
Crepé pédlido Crepé pédlido Crepé pdlido
(extractado)..l00 (sin extractar)l00 (sin extractar)100
Oxido de cinc. 5 5 S
Azufre sevsees 3 3 3
KBTeveeeeosssa 0,6 0.6 0.6

Acido es-
tedrico cvseee - - 2.6
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(4)
Tiempo de mddulo de Rtesistencia
vulcanizacidn elsaticidad a 1la traccién Alergsmiento
a 138% a 600%
min Kg./cn? Kg./cm2 (%)
40 21.8 43.2 695
80 27.1 33.4 640
(8)
Tiempo de ¥Sdulo de Resistencio
vulcenizacidén elesticidad a la traccidn Alsrgamiento
a 138% a 600%
nin Kg. /cn’ Kg./cn® (%)
40 25.7 116.7 840
go 25.0 136.4 885
(c)
Tiempo de ¥ddulo de Resistencia
vulcenizacidn elasticidad @ 1a traccidén Alargacmiento
a 139°C a 600%
min K,g./cm.2 Kg./cm2 (%)
40 42.4 201.8 790
8o 53.4 213.7 810

Cozo 1lu centidad de dcidos grasos naturules varfa de una
clase de caucho @ otra, generuluente se n7iade més decido zraso
8 lu composicidn cuando se eapleun dceleradores de 1n clase -

de los tiavolesa,
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Kl otro ingrediente esencial en esta féruula es el 8xido
metdlico. Aunjue 8 veces se usan los dxidos de calcio, magne—
pio y de plomo, el 8xido de oinc es elimds usado de todos, El
efecto obtenido. vl veriar la concentracién de éxido de cinc -
en 1a composicidn antes estudiade se Tepresents en la figura
anterior en este caso una concentracidén de tres por cien de -
cauchio producen el mismo efecis.

El popel de 6xido de zinec no es el miemo en todos los ~-
sistemos de vulconizecién basados en el szufre, y los datos -
mostrados en la figura snterior se refiere sflo a los sistemas
con aceleradores de tiazol y scon estrictamente asplicables sd=
lo para la composicidn usada, Algunos aceleradores funcionsn
zuy bien sin dxido metdlico. Entre estos se encuentran lés --
guani dines y los 0ldehido-anina,

Es bien sebldo que los vulcanizados de cvucho natursl se
determinan por 1a mccién del tistpo, ¥y ya oe mencdond 1o mejo
ra producida a este respecto por 1o reduccidén de 1la proporci«
én de szufre. Ademis, adiocidn de ciertos aceleradoTes orgéni-
cos mejora consideratlemente 18s propiedades de resistencis &
ls accién del tienpo.

Ademnds de las ventajas al usar pejueflas proporciones de
ssufre y aceleradores de buen emvejecimiento, oe emplean anti
oxidantes que mejorsn todavia mfds la resistencia al deterioro
por envejecimiento. El efecto producido por la.adicidn de una
parte de 8lquil~difenilamina (Agerite-Stolite) 8 las composi-
clones entes c¢itodas,

Una tipica composicién ocelerada de goma que contenga -
los diversos rasgps desoritos y 4ue pueds ser usmsda en cler-
tos producton serino como sigue:
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. Caucho BAtUTAL ,esevescvscscsncssassessscsas 100
AZULTE vervesseseiscescrssasansssssccsacracns .25

0x180 46 CLNC sescscoessssccassssasscsncces 50

MBTS cesecocccsssosssocnssscncssosscesonses 10
Acfd0o e9tedrico cecesosscssscsccnncrsscssas 1.0
FPBRA ciiotcensncacarscsasonasasasesvesseas 100

- Eeta composicidn vulcanizada durante 40 minutos & 140°.
posee leg siguientes propiedades de-eafuerzo y deformacidn:

MSaulo de elasticidad B 500 % .eveevessees 2604 Kglome
MSdulo de elasticided 8 700 % .ceveecenace. 1128 xycmz
Traccidn en 18 TUPTUTA ceescecosccnscsscas 227.8 Kg/cxpz
Alargemiento en 18 TUPLUY8 .evesessscccees 820 #

Esta férnula puede servir de base 8 innumerables varia-
ciones modificendo 1a cantidad de los ingredientes & afindien-
4 agentea de refuerzo, relleno, colores, ablandadores y ex-—
tendedores u otros materiales.

Ciertas modificaciones pueden reelizerse sin ol teracidn
de los caracteres generales de una fdrmule de goma pura En-
tre ellas se cuenton les siguientest

1) Diferentes cléses de caucho natural, Por ejemplo: cre

pé pdlido limpio cusndo se requiere un color ambarino
clero; une clase menogs clera cutndo el ©dlox 1o es im
portante 6 cuando pueden ser toleradas ciertas impure
gas, 6 una clase bien masticada, es decir, que posee
‘gran plasticidad, pore facilitar 1as eladoracidn.

2) Veriacién de 1la propocidn de azufre. Mayor cantidad -
de azufre para vulconizados nde rigidos y de mds alto
médulo, y de wenor cantidad de azufre para mejoror el
envejecimiento 6 diominuir el mddulo. Toles wodifica-—
clonee van ecompsafladas de ajustes en la cantidagd de
acelerador.
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3) Variacidn del acelerador. lLa clase y 18 o2ntidad del
scelerador puede variarse para aumentar & ‘disminuir
la velocidad de vulconizacidn, Para obtener un mate-
rial con menos olor & sabor, de color mds claro & pa8
ra obtener méddulos elevados, bajos u otros efectos.

4) El dcido graso puede omi tirse si el acelerador usado
no requiere mis dcido graso del que normalmente se ha
1la en el caucho netural,

5) EL éxido de 2zinc puede omitirse si el acelerador usa-
do no lo req\'iiere. o se reduce hasta una parte por =--
cien de caucho, si se desea transparente puede ser -
sus tituido por otro dxide metdlico.

6) La clase y cantidod de s2ntioxidente puede variarse [-X:]
gin las necesidades del servicio en cuanto al color,
8l tefiido de otros materiales y al envejecimiento.

7) El azufre elemental puede sustituirse por una sustan-—
cia como el TMTD jue durante la vulcanizacién propoxr-
ciona el azufre necesario.

8) Se afladen retardadores para sumentar 1la seguridad del
proceso, lubricentes para facilitar la extrueidn § el
calandreado y resinas pars mejorar la pegajosidad.

Otras modificaciones de esta férmula bdsica, como la adi
cién de pignentos, ablandadores y otros agentes para producir
propiedades eapecificas no exigen veriar las proporcioncs de
los ingredientes, 8 no ser que la sustancie afladida afecte a
la velocidad de vulcanizacidn, pues en este caso ha de pjus—
tarse l1a proporcidn de loe agentes vulcanizantes.
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"FABRICACION DE MEICLA MAESTRA®
(FROCES0 DE MEZCLAIDO)

l.- Proceso de mezcla

Para fabricar un rroducto se reQuiere resar todos estos
materieles (llantas, cémeres princidolmente), mezclsrlos, dar
forma a la wmezcla y vulcanizarla,

En &lguhos c&s08, ciertos matericles requieren tretamien-
to previo, por ejemplo: puede ger necesario secsr los pigmen——
tos, eliminar el exceso de huwedad 6 hucerlos pasar o trcvés
de un tdmiz pera juiterles los granos a fin de yue tengan 18
finura sdecuade. E1 caucho Fuede necesitar el lsvado rare eli
minar a8 ciertos matericles extrofios 6 unc masticacidn previa
para hacerlos més aceptdoles o las feses de elaboracién subsi
guientes,

1.1 Masticacidn

Frobablemente 1o mds importunte de todas estas foses pre
liminares es 1t masticacidn del csucho, El coucho naturcl bru
t0, tal como es recibido de lz plantacién, rosee elevuda vis-—
cocidad y para le mayor{c de los usos es conveniente dismi--
nuirla ontes de lu operecidn de lz umezecla, Esto se verifica -
en un molino de rodillos, en un mezclacdor interno ¢ enm un —=
plagtificador helicoidsl.

El molino de rodillos consiste bdsicumente en dos rodi-
llos parslelos horizontales que Aro2n en direcciones opuestas,
de formoa jyue el mzterisl es trebajodo al pasar entre los rodi
1los. El rodillo rosterior gira mds de prisa jyue el delantero
en relucién de: 1.1/1.0 y 1.5/1.0 . E1 espacio entre los rg
dillos puede ser varitio a voluntud regulendo lo posicidn del
deluantero., Los rodillos son huecos ¥ por su interior se hace
pusur truys frfo o ctliente 6 vi,or, pura mantener la tempera-
tura deseada durunte 1o operucidn. Furs musticar el ctucho,
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los rodilloy se mantienen & baja tewperaturd, el caucho pa-
88 rejetidas veces.

Después de varies pasadas, el caucho formerd una tela bas
tz2nte coherente jue se adi:iere 8l rodillo delantero para de -
nuevo pasar entre ellos, Entonces ei operador lo trabaja durcn
te un tiempo especificado verificendo frecuentemente varios -~
cortes de izyuierds 8 derecha y de derecha 8 izquierda con od
Jeto de conseguir la nmezcla y ijue el caucho del banco situado
delente del zolino pese entre leos rodillos.

Los cortes se hacen con una cuchilla, cocmenzando en un -
extremo del rodille y enrollando la ldmina hasta que el corte
haya progresado por lo cenos 3/4 de la longitud del rodillo.
El rodillo de caucho obtenido se echa sobre el banco y el pro
ceso se repite desde el otro extremo del rodillo., Al final -
del tiempo prescrito pera el masticado, el cducho se separa -
en forma de grandes ldminus y se enfrfa antes de apilarlo so-
bre los polines.

En le figurs siguiente se muestra la vista interior del
mezclador Banbury, donde se ve ¢l mecanismo de impulsidn y u-
na perte de 1o cdmara de mezcle, Las poletas de mezcla no son
de seccidn transverssl uniforme en toda su longi tud, sino que
estén disefladus para forzsr el moterial de un extremo & otro
zlternativementie en ombas direcciones hasta conseguir 1la mez~
cla completa, Los dos rotores girsn 8 distintas velocidades,
Agua 6 vapor puaden circular a trevés de los rotores huecos,
¥y puesto yue el casco tiene doble piared, puede realizarse le
refrigeracidn 6 el cclentamiento. Se carga el ceucho directa
mente en la cdmara de mevcla, se baje el pistdn para ejercer
presidn sobre 1o cergn y se efectia 1l:. masticacidn en el ~=
tiempo prescrito. Deapués del perfodo de musticacidn, el cau
cho es descurjudo por una puerta sjtuada en el fondo del mez
clador en un molino de rodillos (dos), jue Tealiza el lumina
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do del caucho. El plagtificader de "Gordon" estd ideado para
la fase de masticecidn previa, Es un@ gren mdquina helicoidal
Jue recibe el caucho por une +tolva, resliza 1a masticecién «-
por el tornillo sin fin y expulsa el caucho por extrusidn en
forma de un cilindro gue es cortado por une cuchilla y abier-
t0 en ung cinta contigua; ésta se enfrfa y se corta en Feque-
flos trozos, 4ue se apilon sobre los polino_as. El tornillo sin ‘
fin del plastificador es hueco purz hacer circular el ag{;a o
vapor, y el cilindro estd revestido de cemisa pera el mismo
fin. Cuando se desea un caucho muy blando, se le hace pasar -
dos o mds vecces por le mdquina., Si se quiere &acelerar el pro-
cegzo de musticar el caucho en un mezclador interno § en un —-
plastificador, se &flade un rlastificante quimico. Los rlasti-
ficantes obran mejor a elevadss temperaturas desarrolladas en
estos dos procesos y por rste razdn no se uson en 18 mestico-
cién molino abierto & baja temreratura, En los métodos descri
tos enteriormente conviene wmezclar cauchos de diferentes par-
tidas de la misma clase 6 clases de cdlidad similar con obje-
to de reducir al minimo las diferencits jue por varias razo--
nes ocurren en los waterisles emplecdos,

El GR — 3 , se produce normalmente con una viscosidad --
bastante mds baja que la del caucho naturcl. Algunos fabrican
tes prefieren usarlo directamente sin mzsticocidén previa, o--
tros prefieren ablanderlos por uno de los métodos descritos.
El GR - L (caucho Butflico), los cauchos nitrflicoe y los —--
Neorrenos no suelen someterse a le premasticscidn,

1.2 Mezcla

La operacidn de 1o mezcla es una de los mds”imror tantes
fases por la que deben pusar lag composiciones de coucho, las
fuses del proceso subsiguiente u 12 mezcla derenden de Jue es
ta sen guficiente y uniforme, la calidod del producto final -
estd directomente influida por 1n clase de mezcla retlizada,



- 53 -

Los finee de 18 operacidn de zez2cle gens
8) Hacer unc composicién uniforme de twdos 108 componen=
tes.
b) Hacer una buena dispersién de los pismentos evitando
los grumos.
¢) Producir lotes consecutivos del misxo grado de dispexr
8ién y visconidad,

Todes las operaciones de mezcl® en le actualidad son ope=-
raciones intermi tentes.

El primer peso es pescr los ingredientes prescritos por
el formulista,

El temaflo de codo lote variard megin l2 capacidad de los
aparatos de mezcle o el cardeter del lote.

Pars un molino de €4 pulz. (didmetro de los rodillos ~—
24 - 26 pulg.) el peso de la portida puede variar de 150 - 300
libras pera un mezclodor interno de tamafio grande, el pego del
lote puede ser de 1000 1b. o mds.

Para codc composicidn existe un rrocediliento de mezcle
conforme 0l cardcter de 1a composicidén y al equipo de mezcla.
Para unc composicidn simple, la exPeriencis da una buena indi-
cecién del procedimiento a utilizar y es posible predecir den
tro de 1fmi tes bastante estrechos cual serd el procedimiento
éptime. Fare combposicioncs mds complejss, puede ser neceserio
algin estudio por medio de varing mezclas de pruebt naro obte
ner el procedimiento mds sctisfactorio,

A continuzeidn se dsn procedimientos de mezcla tfpicos -
pare el molino sbierto de €4 yrulg. ¥ el No. 27 de Banbury con
1 siguienie composicidn de coucho natursl:
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Lefines shumadas (previamente mastica-
dos durante 15 min. en el molino £rfo) ......100

0x130 Qe ZINC ceesvecrssacsssscesoncnessossess D

Acido e8tedricCo eevsesnsesvrvacsccossessscans 15
Negro SRF suecssceroencsscsccssnssaccnsssannoce
Ablandador de Petr6leo «ocescesssorssorinanas

MiBaDeeeaereaveriosonssaosssssnssssssocnnncns

A2ufre ceeevecocses

sesenersscesssssacPrcencs

\n
Hu?\no
[}

P.BN.A.............:..................1......
Note: Todas las composicicnes se den en Partes en pesos

Mezc¢le en molinos.- Para un molino de 84 pulg. (rodillos de -
24 mlg, de didmetro), el peso de la partide es de 200 1b, ~-
(90 Kg.) . El molino se ajusta & 1/4 de pulg. (6.4 mm.,) de eg
pacio entre los rodillos, por los cuales se hace circulsr a--
gua fria durante la operacidn, Después de varies posadas, el
caucho se convierte en una ldmina que ge adhiere 8l rodillo -
delantero y sigue pasando entre los rodillos. Se corta la ld-—
mina e lo largo del rodillo en unmd y otra direccidn dos veces
para asegurar una buena mezcls con el ceucho Que estd en el
banco. Se afiaden el éxido de zinec, el PBRA, el dcido estedri-
co y el MBT. De nuevo se corta el csucho dos veces para disiri
buir estos matericles en la mezcla, En este momento han trans-
currido @proximadamente 8 minutos.

Se abre un roco el molino y se &fiaden @ la masa lenta y
al ternativomente el rnegro de humo y el a8ceite. Fsto da por re
sul tado moyor concentracidn de negro de humo en la rorcidn de
coucho cerczna 2l centro del molino. Para rreveanir una excesi
va carga en el centro, durante esta operacidn’ se cortan varias
veces tiras de caucio de los extremos de los rodillos y se e-
chan en el bonco. Cuando todo el negro fe humo e ho mezelado
Y no hay visible negro de humo libre, ne corta el caucho en u
no y otra direccidn dos veces. La incorroracidn del negro de
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humo y el aceite requiere unos 11 minutos, lo que hace un to-
tal de tiempo trandcurrido de 19 minutos.

Puesto ue el volumen totel de la partida ha aumentado 8
preciablemente por 18 adicidn del negro de humg y del Aceite,
la masa acumulada en el banco es mayor que 2l principio de 1a
mezc¢la. Se aparta und porcidn de ella para reducir la mass a
un temafic gue puede circular y no permancecer inactivados. Se
aflade chora el azufre, pasados tres minutos de operacidn, se
aflade de nuevo el waterial yue fue geparado y toda la masa es
cortada seis veces desde un extremo y otras tantas desde el-
otro, hasta lograr una mezcla completa, Entonces, el operador
separa lo massa jue est en forma de lémina de 0,90x2,40 m 8-
proximadamente, y 18 sumerge en agud qQue contiene esteatita
(talco) en suspensidn; se cuelga a8 secar y enfriar:o se echa
sobre bsstidcres cubiertos de rejulla, donde se enfric; se es
polvorean las ldminas con esteatita y se apilan sobre los po-
lines. ESta operacidn requiere unos 8 minutos, lo Jue hace un
total de 30 minutos pare la partida.

El primer objetivo de la mezcla, la uniformidad del pro-
ducto, se consigue en el mezclador de rodillos cortando 18 ma
88 en ambas direcciones. En el Banbury, 1a mezcla hologénea —
se obtiene~por la accién de los rotores més la subsiguiente o
peracidén del laminado.

El segundo objetivo, la buena-dispersidn de pigmento, se
resliza en ambos métodos sometiendo el caucho y el pigmento &
la accidn de grendes fuerzas cortantes.

En los umezcladores abiertos esto ocurre por la diferencia
de velocidad anguler entre los rodillos y por la accidn de las
fuerzas tangencioles de los rodillos giratorios sobre 1a masa,
Y en el Banbury por las fuerzas tangenciales sobre el caucho
Yy el piguento entre el rotor y la caja. La consecusién de bue~
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na diaperaidx;, sobre todo en los negro de corbén mas finos, es
quizd el objetivo més fino y diffcil de conseguir. Las me jores
dispersiones del negro de humo se obtienen 8filadiendo el pigmen
to al caucho relativamentes tenaz y viscoso, Pero no it8n tenaz
como para causar desmenusamiento en un mezcl&dor interno o pro
ducir rugosidad o agujeros en las ldminas en un mezclador de -
rodillos. En un mezclador de rodillos la 1lédmina de caucho debe
estar desprovista de sgujeros, el negro de humo se aflade rare-
Jamente y cerca del centro de la misma, el toma?o de la masa ~
en el banco debe ser peijuefio y el laminado y corte del caucho
no debe ser realizado mientras exista negcro visible en 1a masa,
Por Ultimo, no deben afladirse ablandadores resinosos con el ne ’
gro de humo en el mezclador de rodillos ni en el Banbuxry,

El tercer objetivo, o sed 18 consecusidn de viscosidad u-
niforme de una partida a otra de 18 misms composicidn, requie-
re la regulacidn de los factores 4ue influyen en la disgrega~
cidn del caucho durante la mezcla., Estos factores son el Hem
po, la temperatura {en el ceso del mezclador de rodillos) y
el especio libre entre los rodillos.

2.~ Conformacidn

En la fabricacidén de la mayorfa de los pProductos de cau-
cho, los materiales mezclados deben recibir alguna forma para
la vulcanizacidén. En algunos casos, lag placas que saélen del
mezclador no necesitan mdas proceso iaue el de cortar de ellas
discos o piezas rectangulares que facilitan la carga en el mpl
de; pero en general, lo mass debe touwar una forms aceptable ~
para su ul terior fabricacién. Los mds importantes de estos pro
cegsos son el colendreado y la extrusidn, de mencr imporiancia
es la fabricacidn de cementos,



-~ 57 -

2,1 galandreado

Esta operacidén tiene por objeto preparar el material en’
ldminas relativemente delgsdas, extenderlo sobre telss o in-
cluirlo en telas por friccidn. Le.calandria mda sencillsa cong
ta de tres rodillos paralelos colocados uno sobre otro. los -
intervalos entre los rodillos son ajustables. Los rodillos =--
son huecos, pueden ser calentados o enfriados y moverse & dig
4intas velocidades, Ademds la velocidad del cilindro superior
e inferior pusde ser la misms que 12 del centrel, que suele ~
girer con velocidad menor.

En la mayoria de logs c8sos, la prepsrscidn de materisl -
laminzcdo se verifica acumulando miltirles capas finas. Por e-
jemplo: ocho o diez hojes de gome natural de taucho pueden ha
cer un grosor total de 1/16 pulg. (1.6 mm.,) . En la figura si
guiente se muestra un dispositivo por medio del cuocl se consi
gue esto.

Se usan copas delgadas porque reducen 8l ninirmo la forma
cidn de vejigas y otros defectos cn la 1lémins prensada. En ge
neral, cuanto mayor es la pigmentacidn del cBucho mdg gruesa
puede ser 1a hoja individual,

Pars impregnar de caucho Las telas por friccionamiento,
estads se colocan entre los dos rodillos superiores en contac-
to con el mds bajo; el rodillo medioc gira cen la miyor rapi-—-—
dez sue el inferior y de ésta forma introduce en la tela el -~
caucho adherido al rodillo, La opera.idn de Tecubrimiento de
telas es esencialmente semejante 2l calandre2do de les lémi-
nas, selvo gque la capa de caucho es cComgprimida entre los dos
rodillos inferiores para adherirla a le tele. Por lo general,
1o telz se fricciona con el cBucho @ntes de Xevestirla.

Para todas los oreraciones de cuolandretdo, es preciso re
guler lcs temperaturas, velocidades y razép de los rodillos -
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conforme & las propiedades de 1la composicidén y o 1la operacidn
que se realiza. Las temperaturas de los rodillos puedecn flug
tuar entre la temperatura ordinaria y 93"6. Las mejores condi
ciones de temperatura para el laminado fluctian entre 1o me-

nor temperatura, en que no se formen grietds de fric em 18 on
perficie,y 1la temperatura de mayor adherencia, Para el frig~

clonsmiento, la temperatura del ro0dillo medio debe ger 1o pu-
ficlientemente elevsda (93 - 1219¢C.), para que el material se

adhiers a 1a superficie del cilindro.

En todos los casos, para una mejor rcallizacién, los mate’
riales deben ser disgregados en un mezclador calentado (gene-
relmente un mezclador de dog rodillos) y 1as porciones del ma
terial celiente suministradas de meners reguler 8l banco de -
la calandria,

2,2 Extrusién

Une mdquina de estirsmiento por presidén, consts princl--
palmente e un tornillo sin fin movido por energi{a eléctrica,
Que gira en un cilindro fijo.

Una tolva para suminisirar los materiales previamente ca
lentados estd situada cerca del extiremo que recibe la impul -~
aién. En el otro extremo hay un cabezal que lleva la natriz
que produce la seccién transverssl deseada., El cilindro estd
provisto de camisa de calentamiento; en los tornillos de gran
tamaflo, la seccid‘n central estd perforada con el mismo objeto.

2.3 Cementos de caucho.

Una golucidén de una composicidn mixta en' un disolvente -
orgdnico que permits realizar fdcilmente ciertas operaciones
de moldeado. Por ejemplo, si se oplice a una tela un revestli—
miento de menor grosor que el uue puede aplicarse con la ca-
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landria, puede hacerse extendiendo sobre ell2 una capa de ce—
mento de consistencia deseada y adecuada,

Fata es una de las operaciones en la industria del caucho
conocida hace mucho tiempo y fué usada incluso antes del des-
cubrimiento de 18 vulcanizacidn (1839). El cemento o la pasta
puede hacerse de la consistencia deseada, lo que permite depo
sitar una membrana del grosor requerido. De ordinaric se apli
can varies capas. For medio de inmersiones sucesivas puede --
ser obtenido el grosor requerido. El producto es vulcanizado
después sobre un soporte y finalmente se le Bepara del mismo.

Los cementos se usen mucho en operaciones donde es nece-~
sario obtener una estructura compuesta de varios elementos --
que deben conservarge unidos por la Accidn 8dhesive del cemen
to hasta que se ejecuta la vulcanizacidn,

Ensembla je.~ Después del moldeado de und composicidn por ca--—
landreado, extrusién o depdeito de un.cemento, algunos obje-
t8 se vulcanizan directamente sin més tratamiento, por ejem—
ylo, material leminado para empaquetidmiento de asiento, cau-
cho en ldmines de las que pueden cortarse hilos después de la
vulcanizacidn, tubos formados por extrusidn y listones de ven
tanas de forma irregular, no necesitan més tratamiento. antes
de la vulcanizacidn,

La fabricacidn de llantas requiere los materiales:

a) Una banda de rodadura del contorno adecuado formado ror
ex trusidn.

b) Tela de cuerda de calidad superior o tela de cuerda e-
sin trama, recubierta por ambos lados con caucho en 1a
calandria y cortado de un largo rollo en una direccidn
que forma un dngulo aproximadamente de 40°, con la di-
reccidn longi tudinal de aquel, Estas tiras de corte --
sesgado se efpalman formando una faja continug de la ’
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anchure requerida.

c) Dos talones de neumdtico fabricados con slambre 8is=—
lado con una composicidn de caucho duro o semiduro.
El t81én estd recubierto por une o més capas de teji
do impregnado por friccidn.

Ia llanta se construye en un tambor giratorio plegable.
Se arlica una cupa de cuerdas cortadas oblicuamente y se ali-
88 en coniscto con el tambor; los extremos se empalman con u—
na solapa de anchura eyuivalente a 1& de 408 cuerdas, Una se-—
gunda capa ge aplica & 1a primera formando un fngulo aproxima’
damente de 90° con respecto 8 la primera., Entonces se aplican
los tslones previamente montados, y las dos hojss de cuerda -~
en el tambor se doblan sobre el taldn, Se splican dos hojas - .
més, como antes, con direcciones alternadas y sus bordes se
dovlan sobre el t2ldén.

La bande de rodadura formada por extrusidn, cortada de
longitud conveniente y cementados los extremos uno con otro,
se aplica y se alisa con el tambor, Para darle una forma ade
cuada para el moldeo, Se inserta un2 bolsa de curacidn (he-
cha de caucho), & 1la que se adapta la llanta pera obtener u-
na geccidn trensversal. Después de esto, la llante estd pre~
parada para la vulcanizacidn,

Al realizar estes operaciones, las partes componentes se
mantienen en su posicidén gracias a la gluunosidn& del caucho,
propiedad por la gue dos capag de mBterial que han sido pren~
sadas siguen juntds ein que sea posible separarlas en ninguna
posicidn de la superficie de contacto y sin que se adhiera a
los rodillos de los molinos mezcladores ni a los de la calan—
dria,

Tulcanizacidn,- Es 1la operacidn que convierte uns composicidn
mixtae esencielmente pléstica es esencialmente elds tica.
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SERIE DE FRUEBAS ESPECIFICAS FARA EL CONTROL DE CALIDAD EN
LA INDUSTRIA HULERA LLANTERA.

(¥ETODOS DE FRUEBA ESFECIFICOS.)




TITULO. -
FINURA EN MALLA

La finura es el grado de pulverizgeidn, determinado por
1la combinacién de los diferentes temaflos de part{culas, con-
tenidas en un material molide en forma controlada.

OBJETIVO.-

Determinar el porcentaje de materiasl retenido que por su
tamafio de particule pasa a trfavés de una malla dada en humedo.

EQUIFPO.~

-~ Mallae estandar ( tejido, copsti+uidos de alambre de cé~
libre especificado y espaciados en urdimbfe y trema a
separaciones definidas).

- Balenza granataria, .

- Balanza @nalftica.

- Charolas de aluminio.

- Brocha de cerda -sueve.

- Horno de celentamiento.

.FROCEDIKIENTO, ~

— Tomar muestra de 100 gr, y poner en el tamiz STD de ma-
11a (200 y 325).

- Empezar el flujo de agua usando uns meénguera, agregando
1la muestra previomente pesads Poco 8 Poco para evitar
que la malla se topone pasando una brocha de 3.8 mm. 1=}
bre la mestra,

- Usar und corriente moderada de agua para lavar los resi
duos yue yueden adheridos 8 loa lados, continuer los EE:Y
vados con brochs hesta jue el agua que pase esté comple
tamente clera,
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-~ Poner la criba en uugd estufe de secado y secar durente
1 nr, a 105 %0,
- Pasar el residuo 8 una charxola de Bluminio y pemar a-
proximendovhéstn milésimas de gramo.

OBSERVACIONTS, ~
Los movimientos deberdn ser suavea sin presionar,
CALCULOS, -~

PINURA A TRAVES DE MALLA (200 y/o 325) =
{ PESO MUESTRA ~ RESIDUO) X 100

( PESO DE MUESTRA)
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TITULO .-
PUNTO DE FUSION

Es 18 temperatura 8 la cual un material edlido pasa ai
estado liquido por medio de la aplicacidn del cAlor.

EQUIPO, -

Aparato Fisher-Johns

- Espdtula

- Pinzas de laboretorio

- Cubre objetos particulares de 18 mm.

PROCEDIMIENTO. ~
Opexacidén del aparato Pisher-Johns.

1%) Accionar el switch principel de encendido de Off a on.

2°) Para seleccionar el rango & utilizar con cada mueatra
se geguird el siguiente drden basado en el punto de
fusién dado por cada proveedor. Para un punt de fu~
sidn:

X = 50°C Rango 10
50°C = X = 100°C Rango 20
X = 100°C Rengo 30

3°) Por medio de un& Lupa adaptada al cabezal de calenta-
miento se observa el momento exacto del cambio de es—
tado.

4°) Una pequefia muestra es colocada por medio de 1a espa-
tula entre dos cubre objetos circulares los cuales de
berdn de ser oprimidos suavemente y ser colocados es+
to8 en el centro de 1a pleca de calentemiento.

5°) Una vez determinado el punto de fusidn se lava con ==
Bolvente los cubre-objetos para ser utilizados nue-
vamente. -
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OBSERVACIONES, ~

Al accioner el switch de encendido se enciende automd-
ticamente 18 luz de enfoque.

Le temperatura se cuaniifica con el termémetro de vi-
drioc adaptado 8l cabezal,

Deberd de procurarse que el material esté finamente di
vidido para apreciar mejor el cambio.
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TIT0LO .~
DETERMINACION DE LA ACTIVIDAD DEL OXIDO DE MAGNESIO

OBJETIVO.~

Tres matracdes esmerilados con tapén de vidrio.
Una balanza apalftica,

Tres matraces de Erlenmayer de 250 ml,

Un matraz aforado de 100 ml.

Dos pipetas volumétrices 20 y 30 ml.

Una bureta de 50 ml,

SUSTANCIAS .~

Oxido de magnesio {Mg0) .
Solucidén de Yodo 0.1 N. En tetracloruro de cerxbono
{ zp/001, ) . ‘

Solucidén de Yoduro de potasio 0,03 N. En Etanod 8}
75 % . (KT , B0 ) 25 4 /(ETOH) 75 %

Solucién de Tiosulfato de Sodlo 0.05 K. (N£\28203)

PROCEDIMIENTO .~

Pesar 2 gramos de Oxido de Megnesio con aproximscidn de
4+ 0,10 mg.

Poner en un matraz de 200 ml, con t28pdn de vidrio lim-
pio y seco.

Agregar 100 4+ 2 ml. de una solucidn 0,1 F de yodo en
tetracloruro de carbono, Este debe estar libre de tra-~
zaeg de azufre o disulfuro.

Tapar el matrez y agitar fuertemente por espacio de 30
minutos (el control de la temperatura no es nuy impor~
tante).

Dejsr reposar 5 minutos y tomar una alicuota com una pi
peta volumétrica de 20 ml. de la solucidn clars y pa-
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par a un matraz de Erlenmayer de 250 ml, Que 8 su vez
contiene 30 ml. de una solucién de 0.03 N. de yoduro
de Potesio en etanol a8l 75 %.

OBSSRVACIORES. -

Para evitar que el azufre rea2cclone con el yodo, la so-
lucidn de yodo debe decantarme para evitar Mg0 en suspensidn.
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TITULO . =
CONTENIDO DE CENIZAS EN LOS HULES SINTETICOS
OBJETIVOS, -

Determinar la materia minpral fija, que queda como re-—
siduo de los hules sintéticom, después de cBlcinar los espe
cfmenes en una mufla a temperatura controlada,

EQUIFO .~

~ Balanza snalitica capaz de pesar con aproximacidn de
0.1 mg. :

~ Crisol de porceleng ¢ sflice con cepacidad mfnima de
25 ml. por cada gremo de muestra de especfmen utili-~
zado. . '

-~ Mufla pfovists de controles para mantefer una tempe-
ratura de 550 & 25° C.

— Desecador. g

— Papel filtro de 150 mm. de dldmetro, de contenido de
cenizas conodido.

PROCEDIMIENTO. -
]

— Pesar una porcién de entre 3-5.51'. +de la muestra seca
¥y lamineda 8 un espesor no meyor de 0.5 mm, en un cri
gol de peso conocido que previamente haya sido pueato
a peso constante por calentamiento a 550 + 25 °¢c.
Para evitar proyecclones que 8lteren los resultados,
es recomendable qQuemar previemente especfmen conteni-
do en el crisol, con un mechero, evitando que el hule
se inflame,

- Introducir el crisol & la mufla, previamente calenta—
da & una temperatura de 550 + 25%¢, dejando permang-—
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cer en 1a mufla hasta coleinacidn totsdl (peso cons-

tante).
~ Una vez completa la calcinacidn, enfriar el crisol, en

un desecador y Pes8r con una aproximecidn de 0,1 ng.

OBSERVACIONES.-

En el caso de hules que tienden 8 hervir durante la cal-
cinacién, debe de envolverse 18 muestra totalmente en el pa-
rel filtro antes de calcinarla.



- 70 -

TITULO .~
CONTENIDO DE CENIZAS

OBJETIVOS.~

Con éste método se determina el contenido de cenizes
de la materia prima utilizada en la industria hulera ex-
ceptuandq el negro de humo y los aced tes,

EJUIFO, -

~ Mufla, capaz de mantener l& temperatura de prueba
900 °c.

- Crisol de prueba (porcelana) forma alta, tipo O,
de 30 ml. de capacidad.

- Balanza analftica, con precisidén de 0.1 mg.

~ Mechero de Bunsen.

Denecador.

1

FROCEDIMIENTO. ~

- Calcinar el crisol en 1a mufla a 900°C durante 1 Hr.

— Dejar enfriar en un desecador hesta temperatura am-
biente y pesar con aproximacidn de + 0.1 mg.

— Pesar en el crisol alrededor de 1-5 gramos de mues-
tra con aproximedemente + O.1 mg.

— Se quema la materia orgdnicd en un mechero, boste-
‘riormente se coloca en la mufle a una temperatura de
g00 °¢ Y se deja por un espacio de dos horas.

- Se saca el crisol y se enfria a temperatura ambiente
en un desecadoT y ge Pesé con Bproximadamente 4+ 0.1
mg.
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OBSERVACIONES, -

El crisol conteniendo l& muesira rno:- deberd de pegar a
les paredes de la nmufla. La quema de la materis orgdnica de
T4 hacerse bajo una cempansa de extraccidn de games.

CALCULOS .~
(c=-4)
% DE CENIZAS = X 100
(B-14)
donde:
A = MASA DEL CRISOL EN GRANOS.

B = " " Y MUESTRA EN GRAMOS.
¢ = n " " CENIZAS '



-T2 -

TITULO ., -
CONTENIIO DE CENIZAS EN NEGRO DE HUMO

Es el residuo, integrado por materie inorgénica no vold-
111l que permanece en el crisol, después de haber sometido el
especi{men 8 1as condiciones &e prueba,

OBJETIVO.~

Este método cubre la determinacién de éontenido de ceni-—
zas del Negro de Humo.

EQUIPO, -

- Mufla capaz de mantener la temperatura de + 25°C &
550 °c.

Crisol de porcelsna, forma alta, tipo "O", didmetro
35 mm., altura 30 mm. con tapa.

~ Baleénza 8nelitica teniendo sensibilidad de 0.1 mg.
Desecador.

Horno de calentamiento.

PROCEDIMIENTO. ~

~ Calcinar el crisol con su tapa, en la mufla durante
1 hr a 550 s+ 25°C.

~ Dejar enfriar en un desecador hasta temperatura am-
biente y pesar con eproximacidén de O.1 mg.

- DPesar el crisol, alrededor de dos gramos de negro de
humo previamente secgdo.

-~ Calcinar el contenido dentro de la mufla a una tempe-
ratura de 550 + 25°C, durante 16 horas.

-~ Colocar la tapa del ‘crisol dentro de la mufla, tragla
dar el conjunto 8l horno y mantensrlo & 125 °C duran-
te 15 minutos para permitir que caliente gradualmente



- T} -

- Colocar el conjunto en el desecador, dejar enfriar
hesta temperatura embiente y DPesar con aproximacidn
de 0,1 mg.

OBSERVACIONES.-

El Negro de Humo se seca prevismente en un horno por es
pecio de 1 hora & 105 °C.

El crisol débe perinanecer destapado durante el tiempo de
calcinacidén con su tapa colocada a un lado para permitir la e
liminacién de materie voldtil. '

Mantener la puerta de la mufla ligeramente abierta (cer—
ca de 5 mm,) pare permitir 1a entrada de aire y activar 1la
combustién del Negro de Humo.

Mantener el ¢risol tmpadocpara evitar pérdidas de ceni-
288 debldas a corrientes de aire.

FROCEDIMIENTO .~

Repetir el procedimient sobre una segunda muestra.

OBSERVACIONES, -
NINGUNA
CALCULOS. - (G - A) 100
CONTENIDO DE CENIZAS(%) = —F =i
donde:
A = MASA DEL CRISOL CON TAPA EN GRAXOS

B= " v ® " Y MUESTRA -EN GRAMOS
C = " " " " " Y CENIZAS " L
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TITULO . =
DETERMINACION DE LA HUMEDAD DEL NEGRO DE HUMO™

OBJETIVO.-

Eote método cubr'o la determinacién de las pérdides porxr
calentaniento del Negro de Humo a 125 °0. rrincipslmente hu
medad, sunjue también trazas de otrss materias voldtiles.

EQUIFO.~-

~ Pepa-filtro de 30 mm. de olture,de 60 mm,.de didmetxro
provisios de tapa. ’

- Balanza enalfitica con precisidén de 0.1 mg,

- Desecador.

- Horno de calentémiento, capaz de regular la temperatu
ra de 125 + 1 °C,

FROCEDIKIENTO, -

~ Poner 8 peso constante el posa-filiro con su iapa & un
lado de este, en el horno 8 125 °C, durente un mfnimo
de 30 minutos, enfriamiento en el desecador y pesarlo
con aproximacién de 0.1 mg.

- Pesar en el pesa-filtro, con eaproximacidn de 0.1 mg. ,
alrededor de 2 gr. de muesira.

- Calentar el pese-filtro con el especimen y su tapa a
un lado en el horno durante une hora a 125 °C.

- Tapar el pess-fil+tro, sacarlo del horno y permitir que
se enfrie dentro del desecador hasta temperatura am-
biente.

~ Pesar el pesa-filtro con el especimen, con aproxima-
cidn de 0.1 mg.
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OBSERVACIONES. -

El pesa-filtro 8 igual que su tapa, deberdn estar per
fectamente limpios, tapar el pesa-filtro y sacarlo del horna.

Remover 1la tapa una vez de denixo del desecador.

CALCULOS. -
(B ~0)
Péraidas por calentamiento(%) = —(—B—-—A—)—- X 100
donde:

A = Peso del pesa-filtro vacfo con tapa (en gramos)
‘B Peso del pesa-filtro con tapa y especimen antes del
calentamiento, en gramos.

C = Peso del pesa-filtro con tBpa y especimen después
del calentamiento, en gramos.
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TITULO.~
DETERMINACION DEL % DE HUMEDAD Y MATERIAS VOLATILES

OBJETIVO.-

Determinar las pérdides de peso que sufre el producto
al eer calentado debidn & su contenido de humedad.

EQUIFO. -

Pesa-fil tro.

- Desecador,

~ Balanza analf{tica,

- Horno de calentamiento.

PROCEDIMIENTO.~

- Pesar una muestra“de 5-10 gramos en un resa-fil tro
previcmente tarado en una belenza snalftica, y co-
locar éste en el horno a una temperatura de 105 °¢
+3 °Gc aurante dos horas.

- Sacar el pesa-filtro del horno permitiendo que se
enfrie dentro del desecador durante un tiempo de -
20 minutos.

- Una vez frio peser el pesa-filtro con la muestra.
OBSERVACIONES. ~

El pesa-filtro deberd de estd8Tr brevismente puesto a pe—
so constante (30 min. a 105 °C) y ser enfriado en el desecador.

CALCULOS . ~
PESO DESFUES DEL CALENTAMIENTO X 100
PESO DE LA MUESTRA ORIGINAL

% DE HUMEDAD =
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(A - 3B) 100
(A =-¢)

% DE HUMEDAD =

donde?

A = Peso del pesa-filtro con 18 muestra oxriginal antes
del celentamiento en gramos.

B = Peso del pesa-filtro con la muestra, después del ca
lentamiento en gramocs.

¢ = Peso del pesa-filtro solo, en gromos,
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OBJETIVO.~

A toda
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ESFECTROFOT0METRIA EN INFRA-ROJO

materia prima susceptible de disolverse en un sol-

vente apropiado, es prdctico efectusr ésts pruebva, cuya finell
ded es identificar a la materis prima y clasificar el grado de
impurezas de la misma, esto se 10gY8 medisnte la comparacién
del espectro Patrén. La materia prima sujetda & snédlisis puede
ser sélide ¢ lfquida, dependiendo del estedo fisico se aplico-
rd el procediniento especifico. '

EQUIX0.-

~ Espectrofotdmetro infra-rojo marca PERKIN ELMER MODELO
727 B. .

~ Balanza snalf{4ica.

— Matiraces Erlenmayer de 250 ml.

- Vesos de precipitado de 50 ml,

- Papel filtro Whatman I de 11 cm., de didmetro.

- Jeringas de 1 c.c.

INSTRUCCIONES DE OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO. -

1.~ Encender y apagar el equipo con el boiSn power.
2.~ Dejar celentar el equipo Por espacio de media hora.

3.~ 1a
a)

v)

c)

calibracién del equipo serd de la forma siguiente:
CoTrrer menuslmente el rortagrdficas a}l rengo de
3,000 ey .

Girar el botdn laterszl pegado 8 la celdas de la

mues tra hasta hacer coincidir la pluma con la lec—
tura 90 de 1la escala.

Oprimir el botdn AUTO-CHEK GAIN, gue se encuentra
en la parte superior del sparato, con lo cusl la



pluma debe mareasr 80. Si no lo hace, se gira el
bot¥n haeia la derecha 6 izquierda hasta coincl-
dir la pluma en 80.
d) Tapar percial y lentamente 1l& celds de la muestrs
con la mano, hasta hacer que 128 pluma marque 50,
en este punto se corre la mano répidamente pers -~
tepay les dos celdas totelmente. Lo pluma debe mo
verse rédpidemente hacis el cero. Eu cs8so de no -
coincidir con el cero, se deja calentar el aparatn
por diez minutos més y se rerite el procedimiento
deade el inciso b. Una vez obtenido el cero, se =
regresa 1la pluma puevamente &8 la marca 100, utdli
zando el botén latersl referido en el paso (b).
ElL instrumento estd calibrado.
4.~ Se coloca 1la celda con la muestra, del ledo préximo
8l operador y la celda .con la referencia del opuesto.
5.~ Colocar la grdfica en el aparato, corriéndose manpual
mente el portagrdficas pera hacer coincidir la plumi
1la con el extremo izjuierdo de la grdfics -~———wwe—-
(FRECUENCIA 4,000 cm™2),
6.~ Colocar el rango en la posicidn SURVEY.
7.- Se oprime el botén "SCAR" para obtener el espectro.
8.~ Al terminar el espectro, el aparato para sutomdtica-
mente. Comenzar nuevamente en el punto (4).

FROCEDILIENTO. -

- Pesar 1 gr. de muestra exactemente, en un matraz, adi
cionar 10 ml, de solvente que taperd el matraz y agi-
tar hasta la disolucidn total.

- Mientras se reposa 1la golucién se limpia 1a celda del
espectro y se arma con el separador Bdecuado.

- Usar para todos los andlisis un separador de 0.025 mm,
Excepto en los aceites viscosos se usard separador de

A TESIS NO DEBE
SAEISR‘ BE LA BiBLICTECA
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0. 200 mm,

- Se filtrard 1ls golucién usando un vaso de precipitade
y rapel filtxo.

~ Se procede 8 cargsr 1la jeringa e inyecter la muestra,
cuidando no derramerla sobre la celda,

- Se prepera de igusl forma la celde de referencis en &
cual se inyecta solvente puro.

- Montar ambas celdas en el espectrofotdmetro e imicisr
el menejo del equipo de acuerdo a las instrucciones
antes descriias,

— Comparaer la grdfica resul tante con 18 gridfice patrdn de
la sustancia de que se trata y dpterminar si se autori--
za o rechaza, ’

OBSERVACIONES. -

Previamente se selecciona el solvente ( tolueno, Xileno,
Benceno, etc.). Donde la muestra sélide ee soluble.

La limpieza se hard con cloruro de metileno. El separesdor
debe ser manejado conpinzes para evitar que se afecte el cali-

bre.

Se deberd de utilizer jeringas difews«’es y limpias, para
evitar problemas de conteminacidn en las celdas.
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TITULO, ~
RUMERQ DE ABSORCION DE YODO EN REGRO DE HUMO

ALCANCE.~

Eate método cubre le deteminacidn del nimero de yodo en

Negro de Humo.

NOTA: Este métndo no se considera adecuado pars la caracteri-
zacidn de Negro de Humo con un contenido mayor sl 1.5 ¢
de materia voldtll & mayor de 0.25 ¥ de extraccidn de
benzeno.

EQUIFO.~

- Tubo de ensayo de vidrio tipo "opticlear" con tapones
de ypolietileno de 45 mi. de capacidad.

- Estufa de convecoldn por gravedad capaz de regular la
temperatura en + 1 °cC,

-~ Bureta de 25 ml, con cero automdtico y graduada en

0.10 ml. clase A de 8cuerdo 8 los estdndares de la
circular 602 NBS.

- Agltador mecdnico, cepaz de desarrollar 420 golpes/
minutos.

- Centrffuga, capaz de desarrollar arriba de 1,000 xpm,

REACTIVOS. -

Pureza de reactivos

Se deberdn usar substancias quimicas grado anal{tico pa-
ra todaos las pruebas. A menos de que se indique otra cosa, tgo
dos los reactivos cumplirdn con las eapecificaciones del comi
t6 de reactivos de la AMERICAN CHEMICAL SOCIETY, cuendo tales
especificaciones se encuentran disponidbles. Otros grados pue~—
den ser usados, siempre y cuando sean lo suficientemente pu-
ros pora permitir & su uso sin disminuir ia precisidn del mé
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todo.

Pureza del agua

A menos que se indique lo contrario, el agua deberd cum-
Pplir con las especificaciones D -~ 1193 del A.S.T.M.

- Yodo, solucién estendsr (0.0473 N,) .- Disuelva 6,0 grac
mos de yodo pesado con uns exactitud de 0.1 mg. y 57.0
gr. de yoduro de potasio (KI) en 30 ml. de agua ussndo
para ello un matraz volumétrico de 1 1t., diluya ——---
1,000 ml. con agua una vez heche la solucidn, .

~ Tiosulfato de Sodio estandar (0,0334 N.) .- Disuelva -
9.7810 de tiosulfato de sodio pentahidratado (Naszo3)5—
H20. pesado con una exactl tud de O.1l mg. en @aproximada-
mente 500 ml. de agus, usendo para ello un matraz volu-
métrico de L 1t. Adicione 5 ml. de 8lcohol N~amflico yy
diluya a 1,060 ml,., con aguad.

- Solucidn indicadora de almiddn,- Agregar 2.5 gr. de al
midén y 2 mg. de yoduro de mercurio en 25 ml., de agua
usando un vaso de precipitado de 50 ml. Adicionarlo in
mediatamente @ 1 1t. de ague hirviendo con agitacidn.
Hervir durante 5 minutos como minimo para asegurar una
solucidén adecuada asntes de almacenarla en un frasco.

FROCEDINIENTO. -

- Seque una muestra adecuada de Negro de Humo de acuerdo
con el método D - 1509 de la A,S.T.M. "Método para las
pérdidas por calentamiento del Negro de Humo" .

- Pese 0,50 gr. de la muestrs seca en un tubo de ensayo
de vidrio;para nimeros de 8dsorcidn de yodo de los gra
dos N-110 y mayores.; Bese 0.25 gr. en el tubo de ensa
ye;sl los ndmeros de adsorcidn de yodo a ser determina
dos son mayores de 500,pese 0,1250 gr. de Regro de Hu-
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mo en el tubo de ensayo. Todoe eptos peaos deben te-
ner una exectitud de 00,0001 gr.

KOoTA: 2 El1 negro de humo sin 8gitar y ain peletizar pue
de hacerse nds denso, 81 se desea, antes del sech
45 gque precede 8l pesBdo.

hgregue 25 ml, de solucién de yooo con una pipeta en el
tubo de snsaye y tipelo: inmedistamefite. Las pPipetas de-~
berdn estsr calibradas con una precisfén de 0.01 ml. A-
gl te ol Yyodo. ¥y el Negro de Humo durante 1 minuto. Usan-
do ol agitador mecdnico @& 240 ‘glpes por min. Es necess
rio que se alcaze uni mezzle complet2 del Negro de Humo
¥ la solucidn de yodo.

Centrifugue inmedistamente despuéa de la sgitacidn. Pa~
ra ung velocidnd de la centrffugs erriba de 1,000 rpm.
Centrifugue un minuto para el Negro de Humo peletizado
6 3 miputos paras 1os muestres de Negro de Rumo ro pelsg
tHzado,

Decantar 18 soluclidén de yodo complet@mente, haciéndolo
susvemente, en un veso de yrecipitados de 50 ml. inme~’
djiatamente después del 6enm£ugado. Lo anterior nos
permi tird tener la muestra de Negro de Humo en la par-
te inferior del tubo de ensaye.

Inmediatamente después de decantar, @gregue 250 ml. de
solucidn con una pipeta en un fragco Erlenmayer de 250
mi. Tituler 1a solucidn de yodo con tosulfatn de sodio
0,0394 N, Hasta que un color emarillo pdljido se conser
ve. Adicione aproximaodamente 5 ml., de solucién indica-
dora de almiddén y coniinuar 4itulendo hesta que una go
ta de solucidn de N825203. hace variaxr el 1fquido del
color azul 8 incoloro. Leer el volimen de tiosulfato -
empleado con und exectitud de 0.0} ml.

Hacer un duplicado de 13 determinacidn en blanco.
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- Hacer un dupliceds de la determinacidn en una segunde
mueatra.

CALCULOS, ~

Calcular el nimero de adsorcién de yodo en miligramos de
yodo por gramo de Negro de Humo como se indica a8 conti-

nuacidn:
(B - 8)
= X N. X.126.91
(B)
donde: .
I = Nimero de Adsorcidn, mg. 1/2 / g. de Negro de Humo.

B = Mililitros de solucién de N523203 » requeridos para

1a titulacidn del blanco (promedio de los valores ob
tenidos en los puntos anteriores).
V = Volumen calibrado de 1a pipeta de solucidén de yodo
de 25 ml, en ml,
= Gremos de muestra,
= Normalidasd de la solucidn de yodo.

2 =
10

Nota: Normalmente eatos cdlculos pars muestra de 0,50 g.
se simplifica a:

(.B—S)

X 300.14

REFPORTE, -

El reporte incluird lo siguiente:

a) Identificacidn correcta de 12 muestra,

b) Besultados obtenidos en las dos determinaciones indi-
viduales y su promedio.
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VISCOSIDADES BROOKFIELD

Introduccidn. ~

El viscosimetro Brookfield es un aparato parf medir vis-—
cosidades absolutas por medio de un cilindro o huso rotatorio
que gira dentro de un fluido. El aparato mide la resistencia
que se opone‘a este movimiento, Por medio de un resorte o mue
1le que acciona un indicedor colocado sobre la cardtula.

El viscosimetro puede medir una gran gama de viscosida-
des ya que se pueden cambiar los hugos y las velocidades de
corte, Para que un material que tiene una clerta viscosided,
la resimtencia serd mayor sl aumentar la velocidad 6 el tame-—
fio del huso., ILa lectura minima se obtiene usando el huso ma-
yor 8 1la mds 8lta velocidad, la lectura mayor, usando el huso
menor & la mds baja velocidad,

Existen dos tipos de viscosimetros; uno LVT y otro RVT,
ambos modelos cuentan con motor sincronizados de manera que
pueden desarrollar velocidades de rotacidm exactas. Los cam-
bios de velocidad se llevan @& cabo Por medio de un tornille
que permi ta cAmbiar a diferentes velocidades.

Exi 1la parte superior del viscosimetro se halla colocada
una palanca de freno: al bsjar la pelanca se levanta la cerg
tula y la flecha queda sujetd proporcionando 18 lectura,

A TERTAL, -

- Vaso de precipitado de 250 ml,

- Termémetro de 0-100 °cC.

- Viscosimetro Brookfield (modelo LVT)
- Husos o cilindros. )
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Atornille uno de los husoe 8 1a flecha del visocosi~
metro.

Introdurod el huso hosts el nivel m8rcado en el na=
terial de pruebe evitando que queden burbujas adhe~
rides. Se deberd ovitar que los husos rocen con les
raredes del r-dphnu.

Nivele el viacosimetro hac:l.nao uso del nivel de bur
vuje.

Apriete el freno ¥y prends ¢l motor. Soltsr el frano
¥y permita que la cardtule gire hasta que el indica-
dor me gatabllice en un puntn 4ado. El tienpo Treque
rido para la estabilizacidén dependerd de 18 veloci~
dad & la cusl gira el huso; & velocidades arriva de
4 rpm, &ste serd de 20 a 30 segundos. A bajas velo—
cidades es posible observar la posicidn del indica-
dor, pero 8 mayores veloclidades serd necesario bajar
el freno y parar el motox. Se necesita un poco de -
prdctica para perar la cardtule en el punto preciso.
Si se requiere verificar las lgcturgs, prender el
viscos{metro con el freno bajo, menteniendo la lec-

“tusa original y luego soltar, asf se acortard el —

tienpo de lectura al reducirse les oscilaciones del
indicador. 9i el indicador mo se estabilize, el ma-

teriel puede ser HWxoirdpico 4 1la temperatura puede

no ser constante.

La viscosided del material puede obtenerse fdcilmen

te consul+tendo la regla de factores proporcionada —

Junto con el viscoafmetro. Para convertir las lectu

Tag del viscosfmetro a centipoises, ajustar la regli
1la ol modelo del viscosimetro y 8l nimero del huso

emplendo, multiplicando 18 lacturs del viscosfmetro

por factor dado al lado de Tpm.
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NOTA: Se itomen 3 lecturca de coda muestr2 repitiendo
1la misma operacidn.

WETODO BROOKFIELD.~

Este método se utiliza en liquidos cuyoc rangp de viscosi
dad fluctia entre 100 y 100,000 c.p.s.

EQUIFO.~

- Viscosime tro Brookfield
-— Vaso de precipitado
- Termémetro de: ~10 a 100 °c.

FROCEDIMIENTO .~

~ Se disuelve la muestra {resina) en el solvente apropia
do, 8l contenido de sdlidos que ge desee medir la vis-—

. cosidad, o.8e t}i.spone de ella tal cual, segin el caso.

=~ Se coloca 18 muestra (resina) en el vaso de precipita-
do, ajustando y menteniendo 18 temperatura a 25 °¢, se
selecciona la aguja mds adecusda (d4rbol) pera la velo-
cidad estimeda, conectdndolo 8l viscosimetro el cual —
se ajusta a su soporte de forma que la agujs penetre ="
hasta el nivel marcado en la misma.

- Se seleccione 1a velocdiad adecuada (rpm) y se acciona
el vinscosimetro. Se @note la lectura indiceda sobre la
escala correspondiente, cusndo 4st@ no presente varia-~
cidn, '

- Con la lectura del viscosfimetro y de acuerdo & la agu-—
ja y velocidad se calcula mediente el factor correspon
diente (segin tabla vimostrada en viscosfmetro), el va
lor en poises o centipoises.

~ Se toman 3 lectura de cada muestra.

Viacosidad Brookfield a 25 °¢ en poises 6 centipoimes.
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METOIO PARA DETERMINAR:
PURTO. I8 ARILINA {PARA ACEITES)

APABATO Y MATERIAL:

- Agitador magnético, MAYNESTIR.
- Vagso de precipitado de 500 nl,
- TermémetTo.

FROCEDIKIERTO.~

1) En el vaso de precipitado es solocan 50 rml. de la mues
tra de Bcelte 8 analiszar,

2) Se agregan 50 ml, de enilina para un total de 100 ml.

3) Se coloea dentro de la solucifn el tormémeiro ein to-
car el fondo.

4) Se encienden las luces (para aprecisr el cambio),

5) Se prende ¢l Agitador y se Sselecoions el rongo de co-
lentamiento en el No. 1.5 aproximadamente

6) Cuando se pota un camdbio de color en 1la solucidn vol-
viéndose casi orisislina, se leé 12 temperaturs, sien
do éste el punto de amlina.

7} Reporier resulisdos al jefe de loebdoratorxio.
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METODO s
FUNTO DE IGNICION
(PERDIDAS POR IGNICION)

MATERIAL, -

- Mufla, Rango O - 1000 °c,
- Crisoles de rorcelana

- Pinzas para crisol

- Desecador

- Balanza analitica

FROCEDIMIENTO, -

11) Tener & pesoc constante 2 crisoles de porcelana.

2) Pesar el crisol de porcelana, anotsndo este dato.

3) Agregar de 2 8 4 gr, de 18 NDuestra & analizar, pesar
¥ ano tar este dato.

4) Meter a baja temperatura el crisol con 18 muestra.

5) Sacar y meter a la mufla a 600 °C durante une hora.

6) Sacar y colocar al desecador, dejsr reposar durante
25 minutos 6 hasta peso constante.

7) Hacer la pesada correspondiente y anoter este Ul timo
dato.

CALCULOS ,~ .
PCCMH — PCCHS

PCCMH ~ PCSM

% de pérdidas por ignicidn = X 100

donde:
PCSK = Peso del crisol sin muestra,
PCCHMH = Peso del crisol con muestra himeda (antes de so-
meter 8 mufla)e
PCCMS = Peso del crisol con muestra seca (después de ha-
berse sometido 8l calor),
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METODOS DE ENSAYO DE CAUCHO

Introduccidn, -

Anteriormente se ha explicado lo concerniente & los csu-

chos méds importantes, ael como los aditivos, el proceso de ~-
mezclado y 1la vulcanizacidn de los mismos.

En seguida se expondrdn los diversos métodos de ensayo y

controles gque son necesarios efectuar en cualquier tpo de re
mezcla de caucho, y 8si poder mantener un 8lLto nivel de cali-
dad y por lo tanto de competencia en el mercado. Los ensayos
de cauchos y gomas podemos dividirlos en dos grandes grupos:

A)

B)_

1° .- Quimicos analiticos.

2° .- Mecdnicos tecnoldgicos.
'En esta parte se expondrdn los segundos.
ENSAYO DE LAS MATERIAS FRIMAS

En la préctica, para obtemer caucho vulcanizedo, muy ra-
ramente se parte de’solamente cBucho, agente vulcanizan-
te y un acelerante. Normalmente se emple&n diferentes --
clages de ingredientes ya sea para mejorar propiedades,-
facilitar el mezclado o disminuir precio.

De forma general podemos decir: un érden de adicién se-~
ria el siguiente:

caucho, cargas, pleéstificantes, activentes, antioxidan-
tes, vulcanizantes y acelerantes,

VISCOSIDAD MOONEY

El plastémetro Mooney, el que se emplea en este trabajo
v mide 1n resistencia de una probein a un esfuerzo contl
nuo de cizallamiento a8 velocidad constante,
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El ensayo se realiza de la sigulente manera: 1la mezc¢la a
analizar se corta en forma de dos discos Que se meten en
una cdmara sometida & presidn y temperatura constantes,

en cuyo interior gira un pequefio rotor. Se cierra la cé-
mara y después de calentamiento empieza 8 accionaxr el YO
tor. Un dispositivo electrdnico mide el par resultante y
lo registra en uni dades ¥ooney, en funcidn del tiempo -

por medio de una grdfica,

En dicha gréfica se lee el valor promedio gue corresponde
8l punto mds bajo de la curva (Pm)

El tiempo de prevulcapizacién (TB) que corresponde al -
tiempo transcurrido desde el comienzo de medida (To) has
ta el momento de plasicidad en 5 Mooney sobre el valor
Pm. La velocidad de V\flcanizacidn (Vso) se calcula:

M 35 - PU 5 M 30
V3o = =
Tys = T Ty5 = Ts

C) VULCAMETRO O REOMETRO

¥l redémetro es un aparato muy empleado en los laborato=:
rios de control de calidad de 18 industria del hule dia-
rio en la produccidn y para el desarrollo y estudio de
nuevas formulaciones.

El aparato posee una cdmara someitlda a presidn constonte
y calentada eléctricamente en 12 que se coloca una probe
ta del elastémero 2 ensayo. Un disco bicdnico que se ha-
ya en Iintimo contacto con dicpa Proveta, es impulsado me
diante un mecenismo con movimiento oscilatorio sinusoi-—-
dal de una frecuencia de 100 rpm. EL aparato reglstra en
fundidén del tiempo, el par resultonte de fuerzas necesa-
rio para oscilar el disco en forma de curva grdfici.
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METODO ALTERNATIVO

1.~ Mezclado por integracién de po tencia

El mezclado de los compuestos de hule es hecho en un pro-
ceso por lotes ¢ batch, utilizendo ejquipo como molinos, mezclad
dores internos, denominados Banhury. El propdsito del proceso
de mezclado es integrar los ingredientes de un compuesto de -—-
hule, homogénedmente.

El control del mezclado eatd enfocado a:

a) Asegurar la uniformidad de dispersidn de los meteris='
les en cada mezcla,

b) hsegurar lo uniformidad de Kezcla 8 mezcla,

c) Hacer mds eficiente el uso del ejuipo en cuanto a tiem
po y consumo de energia,

Existen tres factores jue contribuyen o la pérdida de uni
formidad en el mezcledo:

a) Vaeriacidn en las materiss primas,

b) Errores en el pesado de los ingredientes.

¢) Cambio en el ciclo de mezclado,

Las veriaciones de las materise primas, principslmente en
los polfmeros pueden ser minimas si se establece un control es
tricto de calidad y de acuerdo a las especificaciones de los
‘materias pr}Lmas solicitadas 2 los proveedores. Un uso selecti-
vo y elterns de los diferentes lotes de materieles dan mejores
proriedades de uniformidad.

Los errores de pesfdo pueden ser disminuidos, adiestrzndo
al operador en el uso de la bdscula, asf como. verificar perid-
dicemente el buen funcionamiento de las mismns.

E1l tercer factor estd relacionado con 18 uniformidad del
compuesto, es el control del cfclo de mezclodo, B este respeg
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to, se puede decir yue los coupuestos de hule han sido tradi-
cionalmente mezlcedos utilizédndose como pardmetros el tlempo
¥/8 1a temperatura, ambos pardmetros son extremsdomente depen
dientes del mezclador utilizado, de su capscidad y conddcidn
del mismo.

El control por medio de pardmetros de tiempo-temperatura
NO eiempre 8segure le uniformidad de lote 8 lote, en el mismo
mezclador debido a la dificultad de detectsr con precisidn la
temperatura dentro dé la cédmara del mezclador, actualmente el
control en el ciclo de mezclodo es hecho de acuerdo 2 la medi -
cidn del trabajo consumido for mezcls, y es Tregistrado en un
aparato disellado vera este iropdsito, jue en el medio hulero
es denominado INTEGRATOR DE FOTENCIA, eate pardmetro indica-
dor ha mostrado ser la forma mds conveniente para asegurar la
uniformidad de propiedades del mezclado de lote a lote inde-~
pendientemente del tipo de mezclador y su estado fisico.

Ademds se utiliza en ésta operacién como un excelente au
xiliar el ondlisis de les rroriedsdes reolégicas del producto,
una vez mezclado y acelerados los materiales,

A continuacidn se exponen 13s ventajas del mezclado por
Integracidén de Potencia donde se intenta demostrar le unifor-
midad del mezcledo y la eficienciam, utilizdndose como pardme-—
tros le viscosided looney y las propiedades de los materisles,
después de mezclados.

2.- Teorfa del conixrol de mezclado por Integracidn de Potencia

El trabajo o energia consumids por mezcla es el efecto com
binado de potencia consumida y tielmpo emplendo duronte el mez-
cledo, valores yue son Tegistrados en equipo disefiado exprofeso.

Iniciolmente 18 potencia registra un incremento rdpido cuen
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do el mezclador he sido terminado de csrgar, la potencia con-
sunida decrece conforme el tiewmpo de mezclado se incrementsa,
en virtud de jue el masticamdo deél polimero c¢2usa un incremen-
to de la temperatura y consecuentemente una reduccidén de la
viscosidad del usismo,

La grdfica # 1, represents uns curve de potencia integrs
da, cue se wide en JOULES (J). Esta es 1a curva tIfpica del ~-
masticado de un polimerc (break down),

La viscosidad Mooney, deapués de haberse realizado el ---
masticado, es inversamente proporcional al trabejo suministra
do a e mezcle, la viscosidad decrece conforme se incrementa
el trabajo.

¥l masticado del polimero es solo una parte de la opera-
cién del mezclado y la incorporacidn de todos los ingredientes
de una férmula, también es analizada medisnte le gréfica del
equipo disefiado para este propdsito y yue se denomine Integra
dor de Potencie.

El trabajo dado a8 una mezcle en 1la cual se aprecia la ip
corporacién de: polfmeros, plastifiiantes, cargas, etc. Se ob
gerva en la grdfica #2, en la cusl a fin de dar una mejor ex-
plicacién se han sefialedo con letras los puntos de inflexidn
de 1a curva, El primer intervalo (AB), de la grdfica muestra
el momento de cargs del polimero o polimeros; el intervalo --
(BC) indica el mosticado de los mismos, asf{ como también se
aprecia el primer incremento de rotencia; en (CD) se presenta
una brusca caida en el nivel de 12 potencis consumida, lo que
indica el momento en que ol pistén es levantado; el tramo --
(TE), indica 1o cargas del rlastificante, el cuol se usa como
ayuda de proceso; en (EF) muestra una brusca coide de poten-
cia por disminucidn de la viscosidad de el hule; el interva-
lo (FG) comprende 1o incorporacidn de el plastificante en el
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"polimero; en (GH) se consigna la edicién de el negro de humo,
sin bajar el pistdn lo cuel eleva la viscosidad de el hule; -
en (HI) se muestra 18 incorporacidn. del hegro de humo en el -
compuesto; en (IJ) se ve el momento en yue baja el pistdn; en
(JK) se da trabajo & le mezcla para la dispersién homogénea -
de el negro de humo en 12 misma; en {KL) sube el pistdn para
agregar el resto de los componentes de dicha mezclaj en (LM)
_Se agregan estos componentes; en (MN) baja el pistén, para -
der trabejo a 1a mezcla; en (NO) sube el pistén; en (OP) com
prende el volteado de la mezcla, esto se hace con el objeto
de presentar una cara diferente de contacto de la mezcla, con’
la cara de los rodillos del Banbury para una mejor homo geniza
cién de 1la misme mezcls; en el intervalo (PQ) se baja el pis
Wn, y se da el trabajo final al compuesto; en el tramo (YR)
comprende el momento de descarga del compuesto.

En la grdfica # 3, se muestra que el dred bajo la curva
es el trabajo suministrado &8 un compuesto. Pruebas experimen—
tales de trabajo consumido por mezcla y capacidad real de ope
racién de mezilador.

En el cuadro No. , se muestran las capacidades nominales
¥y de operacién real de cuatro diferentes tamafios de mezclado-
Tres:

Cuadro No.
l.- Banbury LA .cceaveses 16 Liieceass 12
2,- " 39 cecseneee TO Liieeness 50
3= " 11-D secensvas 235 ceeseecass 165
4o " 27-D ceneveses 620 Lieveea.. 465

Basados en: =1,0 y factor de llenado: 0.75
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2.1 Trabajo vs. capacidad de mezelador

El trabajo dado a los compuestos, £26 registrado durante
el mezclado y la viscosidad Mooney, fué medida al final de es
te, estos datos estdn graficados en la figura # 4, agquf pode—
mos 8preciar que la viecosidad Mooney en los lotes hechos en
diferentes Banburys es 1gusl cusndo 1la mezcla consume  la mig
ma cantidad de energ{a poxr m3 « Comviene aclarer de estn grd-—
fica los puntos 1, 2 y 3.

En 1 y 2 son lotes diferentes que tienen la misma visco—,
sidad, ya que manejan diferentes volumenes, Pero contienen el
mi amo trabajo/m3 s en 3}, 18 linea punteada indica que la via~
cosidad Mooney NO depende del tipo de Banbury sino de 18 eneX
gla suministrada a la mezcla y que es inversamente proporcios
nal a dicha viscosidad Mooney.

Cuadro No.

Pruebas experimentales de trabajo consumido por la
mezcla y la velocidad de rotores en el mezclador

Lo te Velocidad Tradajo Temperatura Tiempo Viscosidad

No. de rotoxr to tal de descarga 1o tal Yooney
(r.p.m.) (M) (°c) (min,)

1 25 34.2 88 1.45 42
2 " " 87 1.40 44
3 " " 88 1.45 45
a ] " 87 1.45 43
5 " " 89 1.40 45
6 " " 88 1.50 44
1 30 34.2 88 1.05 43
8 " " 87 1.00 42
9 " n 89 1.04 41
10 " " 88 1.11 45
11 " " 88 1.07 44

12 " " 87 1.05 44
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Una serie de mezclas de hule paturales y SBR, fueron mez
clados en un Banbury 11-D, con una especiticacidn de trabveje
de 34.2 mili-joules, éstas mezclas fueron heches con dos velo
cidades de rotor diferentes, el primer grupo de mezclss con n
na velocidad de rotor con 25 r.p.m. Y el sezundo grupo de mez
clas cop una velocidad de rotor de 30 r,p.m. Todos los gru—
pos de uwaterisles fueron cergados 21l principio del mezclado y
fueron hechas bajo las miamas condiciones.

En el cusdro No. 2 se muestran: el No. de lote, la velo-—
cidad del rotro, el trabajo total, 1@ temperatura a la descax’.
g2 de la mezcla, el tiempo total de mezclade y la viscosidad
Mooney. En el mismo cuddro se a@precia que un incremento de —
20 % aproximedamente en la velocidad de los Trotores del mez~—
clador y con un trabajo total constante de 34,2 mili-joules
dé como resulitado un incremento poco significativo en lo tem—
peratura de descaerga, sin embargo el tiempo de mezclado se re
duce en &slrededor del 30 %, situacidédn que no produce un com-—
bio significativo en la viscosidasd Mooney promedio.

Otro punto interesante que consigna este cuadro, es que
_ pars obtener mezclas uniformes en viscosidad, el tiempo no ne
cesoriomente es el mismo para cada lote, y2 que este depende
entre otros pardmetros de la temperatura ombiente, la tempera
tura de enfriemiento de la méquina y de las condiciones origi
nales de le materia prime,

3.~ Conclusiones

De acuerdo 8l andlisis de los dos procedimientos para el
control de mezcles, se puede sefialar las ventajas que ofrece
el procedimiento de mezclado por Integracidn de Potencia con
respecto 8l procediaiento tradicionsl temperstura-tlempo.
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En primer lugar, es de sefialar la uniformidad jue se ob-
tiene en los lotes, as{ cowo se minimiza el desperdicio de 1o
tes fuera de las especificaciones requeridans, lo cual redunda
en una reduccidén del costo de la operacidén, situscidn que no
ofrece el método tradicional.

En segundo lugar, se tiene 18 mejor y mds eficiente uti-
lizacidn del equipo utilizedo. Como se pudo observar en los
cuadros y grdficas enteriormente comentadas, no es necesaris-—
mente Util el esperar gue l& mdquina se enfite, por lo tento
esta situecién permite une reduccidn hasta de un 20 % del -—-
tiempo perdido entre lote y lote.

Como tercer y dltimo punto se puede apuntar, gue con es—
te sistem2 de dontrol de mezclado se facilita le fabricacidn
de mezclas en un solo paso, Proceso Jue es bastante complica-
do con los sistemes tradicionsles en los gue solo se controla
la temperatura y el tiemro.
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AFALISIS ECONOMICO.

Aitin de efectuar una evelusacidn economicd en cusnto a le
gpveniencia de emplear el procedinmientartradicional 6 el pr-
opuesto, se considdrd 1la produccién de un tipo de mezcla dur
ante un turno de 8 horas. Asi como los pardmetros correspon—
dientes de c8da urno de 10s procedimisntos. Por lo quetse refi
ere 8l emplec de mano de obtrs, es de pefislar que en 2mbos ca-
808 ¢l emPleo de¢l Personal obrero es el mismo, por lo cual
. este pardmetro no se oconsidera fera 1la evaluacién.

El mezclado de loa componentes de un compuesto de¢ hule, oon
un peso aproximado de 240 Kg. coniroledo For €l procedinmiento.

de Potencia Integreda y de scuerds & los pardmetros citados
con anterioridad en la grdfica n? 3. Del control paso &8 Do~
) de esta operscidn se obtuvo 1o siguiente informacidn que
_Be muentra en el cuadro nJ 1.

cuAzRO 0 4.
PASOS s B c D | B ? ¢ | TOTAL
|PoTENGIA K¥# H x 30|~ | 225 | = [ 275 | -——|245] - | 545
TTEMPOCEN ( SEG.) 25| === (10 | ===| 10| ——-| 235} 280
TIEMFO DE SALIDA, 91 -3 3 3 3] 10{ 10] &

Como se observa en el cuadro n? 1, el consumo total de energ—

ig es de 54.5 KW-H, y se emplesron 321 seg. en toda la opera-
cién, en este valor ae incluye un tiempo muerto de 41 seg. .
que gon 18 sumA de cada intervdlo entre paso y pasc de mezcl-
ado.

Empleando el control de Integracién de Fotencia, en un turno
de 8 horas. 18 produgoidn nominal que se 8lcanza 8 procesar

ea de 89 meztlas, En el camo de utilizar el procedimiento tra-
dicional, que controla temperatura-tiempo, la produccién nom-
inal en el mismo periodo es de 67 mezclas de lsg cunlem se re-
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procesan de 4-5 mezcles Tor turno, asi tamiién el tienpo total
por mezclas es de 429 seg. y 1a potencia cunsumida es Qe

72:8 kw-h.

En el cusdro n 2 se resume 18 produccién y el consumo de ene-

¥zid, en un turnc ae 8 horas, Be 108 d0s procedimientos de co-
ntrol de mezclado.

CUATRO No. 2

FROCEDIMIERTOS  FRODUCCION  ENERGIA  INDICE DE FRODUCCIOR -

(x3.) (xw-H) (XG/KW-H)
TEMPERA TURA C1)
Y TIEXFO 15120 4877.6 3
FOTENCIA
INTEGRADA 21360 4850,5 4.4

Del cudro No. 2. se deduce que con el procedimiento de FPotencia
Integrada lé produccidn es mayor en un 40 %, respectos al prg
cedimiento tradicdonal  .asi como el consumo de energia es Jo
oo significativo, no 8si el indice de produccigon Qque tamdbién
es de consideracién lo que ss suficiente para:inclinarnos por
el uso de el procedimiento de Fotencia Integrada.

1) Esta cantidad corresponde a 18 produccidn efectiva de me-
mezclas, es decir, se deacuenton ' cuatro lotes, fuers
de especiﬁcacidp, sin embargs pera fines de cdloulo de
Buerela congumida =i me ggpAlderpy lee 67 mezdlas.
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CONCLUSIONES:

Adn cuendo el consumo de energif por turnc Duestra una diferr
encia poco significativa, entre los dos procefimientos, su 3 .
relacidn de Kge. nominales producidos enire la energia cons.
mida, nos indican un mejor aprovechemiento de los Kw-H consu
midos por el procedimiento de Potencia Integrada,

De acuerdo a lo mencionado anteriormente, se puede concluir:
La ventaja principal al operar con el proceso por Integraci-
. én de Potencie, es la reduccidn en costos, Por concepto de
la operacién del equipo y ademas se obtiene un producto con ’
lag especificasiones deseadas debido que Al trabajar por co=-,
psumo de Energia 6 Poténcia, se obtleénme un mejor control de
la operacidn y consecuentemente un@ maeyor productividad, De-
vido B estas ventajes la compsfila ha adoptado esta tecnicd”
para el diseflo de su propto equipo para trabajar por el proc~
edimiento de I}nt‘egracidn de Po tencia,
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