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INTRODUZCION.

1l hule fus descubierto en el siglo XVI em Centro y Suxr
Am€rica en donde ya loms nativos fabricabamn pelotas,canlmado ¥
otroe ~rtfculos Ytile=z com €l. Los espsafiocoles y portugueses
hicieron algunos estudios mel hule pero no fue sino hantm el
siglo XTX en que se inicid su estudio sistemdtico. En el afio
de 1870 Henry Wickman llevd las plantas - Inglaterra de don-
de se enviaron a Ceylidn,iMalaya,Indomesia e Indochinm..

“r el afio de 1914 producliam mas hule que las plant=z=cio-—
nes de Brasil,para 1920 producian el S0/ del total del consu
mo mundinl y en 1954 producfan el 93%,el resto lo producian
Africa (5%) y Amdrica Latina (2%) .

Tn el msiglo pasmdo la demamda del hule,debido 2l descu—
brimiento de la vulcsmnizacidém em 1839 y 2 1la patente de Dum-
lop de las llantas neumdticas en 1888, sumentd notablemente,

Antes del =fio de 1890 1la produccidn y consumo de nule
no excedfa las 20,000 toneladas por.aﬁo.

Por el 3fio de 1920 y con el desarrcllo y perfecciona —
miento del automévil la demzarnda del hule se incrementd de
100,000 en 1910 a mds de un millém de toneladas en 1940, A
cormtinuascidn se muestra una grdfica de la produccién de hule
a partir de 1900 (8).

31 analizamos los usos del hule encontraremos gue el pr
pPrincinal es como materiazal estructurml para lo cual renuie -~

re de ciertas propiedades fisicas y mecdinicas las cuzrles se
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encacntr n e el hule debido 2 su estructur> aqulimic=s ol

como 1 nueso moleculnr.

T ar de cae nl hule se encuentrt ~n mis de 200 c=pe
cilerm ‘iforentes de plintas,dnicamente es atilizado el prove—

1ientae oo lleven Nrosilie

isiw,

@

urn s plants conocida con el nomhre de "Guayule®

L curl es posible extrner hule. .l hule ~ue =e

de esta plonts es el que me estudin en este trabajo.

(3)



GUAYULE.

Gueiyule (PARTHNIUN (REENTATUM CRAY). T= uma plaint-=

pertenecicnte al séEnero PARTHENIUM nue incluye por lo menos

doc- esut 2igs diferenten, luis cunles varfan en tamatio,snmcon—

traondose =1 peauefio Porthemium Histerophorus L.j3;el mavor,

Parrgtheniam Stramonium Oreeme,que alcunza una xltura de%.4-7.5

metrom e’ menor de todos es el Parthemiam ‘lpinume.
Ml Tarsyule es uan arbusto ramificado com ama alturan infe—
centimetros y que contieme hule ~n todn 1=

rior =+ 1: 3 sesent

sxnepridn de lns hojas (15).

nlant
500-900 m. sobre el nivel del

to mlanti crece entre los

mar y ern 113 lomas,donde lus precipitaciones pluvii:les mun-—

les voarf n entre 250 mm. y 375 mm. com 1z mayor prccipitbt cidnm
en loa m ses de verano. La humedad relativa es 2lt y c=a pecu

liaridad hsce aue las eszasas lluvias sean bastante méis efen —
tivaes. Yt combinaclidn reustrimce el crecimiento de 1. planta
2 pen 1ef .3 colinas y lomas;se encuentra ademds gue 105 tempe—
35° 2., nue es la m#xima a 15° C. cue es 1=z

ratiryis varian de

mifnimna.,
Ia nlanta fud descubierta por el DLr.
Harvard em donde ¢l

Bigelow nuien la en

vid,el =, o de 1862, la Universidad de

profesor ‘=2 Aray hizo la descripecidn origimal.
™1 u=o coumercial del Guayule tardd varica iios despuds
de su de ‘zubrimientc,y’ aue en noco prabakhle cue el [r.

hale -+ pesar c< e

Pirelow -“iplera nue la planta contenins

(4)



los nativos lo usaban pars» preparar pelotas de hule.

L evroducecidn de hule mo era la dnica aplicacidn del

GFuayaule nornue debido 21 2lto comtenido de resinas produce

wr flam de alta tewimeratura por lo cunl era usado Tira

conery Adohe

3 v parn fuandir plata. Cuando el valer de 1m nlan
tn se increnentd w cnasa cel contenido de hule cesd esta a——

Plicnecidn como combuntible.

“einte mios despuds de haber sido recolectadas las pri-—
meras tuertras por Bisclow el Guayule fué enviado o

finidos »or el gobiecrnao

Tamtados

exicnano a la " JTenteninl Txpoaasition @
der Pilladelfin enm 1376,
1.» produccidn comercial de Guayule fue increme-—tandose

poco 2 noco,emperandese a1 utilizar en Honeva Tersey en 1788,

proximadamente por ¢l mismo abhio Tuain Pritz eswehlecid
el primer laborntoric de investigacidn de 1la planta en “an
Luis Potoal dando

cemo resultndeo 11 coastruceidn de 'ann £4 -~

hryicm en JTamualco e:n 1902 por Adolph Marx. Dos wz¥iecs m“ = fHtarde

s8e cnviaba Cusyule a 1o "lManhattan Rubber Co.'" aument-uidose

13f 19 wroduccidn y dando origen a diversas plantas extracti

va3 re~iocniniles.

“n 1909 México envid 9542 toneladnas de hule de aayule

2 los Bstidos Unidos (15) comparadas con 5556 tonel=adns
hule de Heven

de

importadas de diferentes lusares.
les "“'stados Inidos inicinron el cultivo e 12 Plaint~ en
mlinne,Plifornia,ocn 192% nlanbtando 3200 Ha,

(5)




ntre 1931 ¥y 1941 fuancionaban cuatroe fihricas en. 'alinas

1as nnales produjeron 2,008,630 libras de hale crudo. Yo hube

muchoe Lo tecren csuberntnmaentnl enstadouanidense en o1 Masz-ale hos—

2 21 inrecie de L sesuna fuerra Mandial debhido 1l ensrte de

A~ wvlnos e ocaministre ac hale del lojinne (riente.

Cdxic o nrodnie tnas 120,000 toneladns de hule de Muargyu—

le ~ne Saecron ciliporbradws onrincip2limente n Jos -“stadors (Inidos.

1 o bermiazry Lo Goerrt los cnmpos8 ouedaron cnsi earentes

de mpl-r-iLtazdurante los 1 o de 1942-1943 (10,11,12) s~ efec —
tuarom - studios btrndientes o mejorar le calid~d del hule de

Gixarrnle recificindo 1t formulacidn hpero 1 pesar de sStos es
tudios el ~aayvule perdid importancia debido 1l 2lto contenido
de remtnas v o 1l ineshabilidad del hule almrcenzdo auronte

1orges rrrfiodos.

Hasberiormente en 1951 (14) se tratd de eliminar 1= resi
n=z2 o wamentar o enlidad del hule disminuyendo
do del =2

su conteni—

2 molo ©% pero aldn con ezte consenido de resinna

el hule pcsefa propiedades fisicas no muy buenas v el proneso

tonfs un costo muy elevado l¢ cual produjo el =2abandono del

nrovecto.

(&)




ramtant i relativa de 1y planta.

i rtthsecretarfs forescsl y de 1a Feauna de la M. Aa.G.

re1lind an estudid en «¢l) fio de 1972 sobre 1 abundaacia

aoebul del Sanyale.

v gnnerficie estudinda abared aprowximadamente cuantro
Millone ~uinientis mil wectdreas de lais cuirles 11% sScn
c2ononismtnte exnlontblos. los sitios dae produecidn ae plan
ta worf-n de cuaerdo con Cactores clinatoldmicoss y fimicon.

to crimTtencia de Ty ale en el dren de studio o de

anroxi
macaceate 1,000,216 tonelwdas tommando como nromedio 2, 400
torel G0 de Suryule mor nectdren, auncue se conziders Fheti-—

ble locsrar 2,000,000 de toneladas cunndo se caantificue 1o
reservai vy el existente e el resto de leos estodos.

‘L s2onsumo de hule natural y sinté€tico 2 partir del afo
de 1904 se indicn en la btabla siguiente.

“arrrndo en consideracidn estos datos de imporsancidn,la
reserv:i de hule serfa suficiente para diez afios lo cual se
locsr 'l con un programa de corte y replaintacidn del =rThasto.

daemdns sSe calcular unk tasa de 9.6% 1nuanrld 1o cue <igni —
ficm n consume de 45,000 toneladas para ¢l o o de 19300
evplotacidn del recurso es reccecmendaable en 1~ érocn
de seouf~ comprendidn entre los meses de  ctubre r [HaAavo Aaue
e ananrde la planta tiene un mayor contenido de hule y debe
i oefecitarrne sin explotoar plantas con altnra inferior a

20 2w, ¥ t2)llos con diametro infexrior oo .., cm.

7




jraldes poliisoprénicos.

n an~ ecndens poliisoprénica pueden existir los siguien
tes arreslces monoméricos,los cuales dan crisen 2 los diferen

tas 9 iAneros.

—H, IIH  mm— CH “H,
- \ 7~ - 3 \. / -
c== C=¢C
. rd N ~ ~.
-,,}13 4 — CH2 54
cis 1,4 trans 1,14
CH
3
I
————— % ——— ' ~
,H2 ? .'H2 FH
CH o ==CH,
(] t
CcH SH

-
N
N
W

3,4

w1l hule natur-l es un roliisoprénoc en el cuzal 17 cadena
e cneclentrn formadna por el mondmero del tTipo cis 1,4 en un
99%. "t microestructura es 1la gue le imnorte 2l hule sus

cRracieristicas tifpicnn de elasticidmzd y coristalinid=d h=jo

tensidn,

ha los~rado con €l uso de oatalizadores

Por macho tiempo se buased la Forma de nrodunir un poli-
isopreno aue se pudiern comparar con el hnle natural,-sto de

etinrecespecificesn

(8)



efeoetlrndo 11 rpolimerizacidn ya seax en ssclucidn © en emulsidn.

v wemernl 1 pe i ocrizacidn en emaloidn no o8 Sntereo—

. .
specIfic y npor le shate se obtienen oli- eros que o crin-

9

Erlicardin uin cacnde e cometon A uann tennidn esthnde ville -

mimadoc,2in aabaroe o cutbte tipo de peolirerizacidnm ne obthtie--

nen »noliveros aue o resistentes @ 1 v abrasidn l cor mez —
clrndos 2on neosre de hanio.

S ripidn evolucidn de 1a polimerizceidn en moliaeidn se

dehre =7 rfdegarrolle de 2 cbalizadores enmgereccsspeciticos.Vistos

z2atnli- ores sSon del tirpo Giegleor-N-tta aue son unt combinn

ca3tnliznder nombinado con un redusctor. e nuede

cifm e uanm

utbtilicar an ~atalizador organometdlico 4dcl tipo Bubtil-litio

obteniendose tambidn enstereocespecificidnd.

! imporsanci=z del ulto contenido de i~dmero ci=s 1,4

es dehida 2 gue esta microestructura es 1la que permite Al

hule ntura2l cristalizar bajo un esfuerzo,ocsto provoca 2 su
ver uns gran redistencia a la temsidn.
v con

'L peliiscepreno sintdtico con estructura lineal

924 de eis 1,4 sufre un drolizamiento de las cadenas,conoci-—

do son el rcnbre de flujo frfo,cuando se somete a unn tensidn

v, pcer lo tnnto,su resistencia baja,part compensar este des-—

lizamiento se necesiti aue el peso molecular sea muy =l1lto
(2.5 x 106) comparado con el del hule nntural (1.5 x 106).
'or otxra parte €l noliisopreno reticulado con 96V de cis

1,4 no safre flujo frfo pero tiene la desventnja de contener

(2)



unn ewntidad elevada de gel.
'l peliisopreno .trturnl form.do por el isémero srans 1,4
se conuee con ¢l nombrwe de "Gutta—mercha' & “Balatav o irecien

do de 1lmm prenicdades > clongacidén y flexibilidad.

t trs lifFercncin ilmoortante es 1l oue ge observa &n ln

crigt-limeeidn ya auc esntr es mucho mayor en 1a balatr muae en

el hule. ot difcrencin en cristalizacidn provoca anue 2urndo
la a2t e procesn ae ranera similar a 1la del hule, el pro-
ducto antenido curezc doe elsticidad,resistemeia 11 1a Len —
sidn v recsistencin oA 1 ~brasidm. EL princip=l uso de 1a
bailatn os para recubriniento de cables,tejidos pars nropdsi-
tos elfnicecs y cublert-was para nelotas ae golf,

v continuacidn se rmestra ana tabla con la microestruc—

turn de poliisoprénos sintdticos y naturales. ( 2,16 )

(10)
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PScs MOLWIULARMS.

L importancias del peso molecular radicm en que de emte
dependen en sran parte las propiedades fisicas y macdnicas

del haile.

los adftodos generales para la determinacidénm de pesos son

varios mnoro para este estudio Urnicamente se utilizaron dos
Coamomaetria v Zromatorrafia por permeacidn en gel. "stos méto
doz nos dain valores promedio del peso moleculor yam que tanto
losm volimeros naturales como los sintéticos posedn una distri
bucidn de pesos y no un valor absoluto.

lLaogs peoos moleculares mils comunmente determi ados son
dos ¢l meso molecular ndnero promedio y el peso nmoleculnr

eso promedio los cuales se denominan como Iin ¥y Mw respecti—

e}

vamenate .

"l veso molecular peso promedio es siempre mayor nue el
pesso molecular numero promediosem un caso ideal los dns pe —
so0s. ~oincidirfian teniendose entonces un polimero totalmente
monodisperso. .

"1l peso molecular nimero promedio se define como
— W i )
My = = Mi Mi

Ni

el

"1l peso melecular peso promedioc se define como :

(12)



Mw = Witii = T N1

'n 1las ecusaciones " nteriores:

e

% = Pegso total del polimero.

Wi = Yeso de 1la fracecidm con especies iV
Wi = Mimero de moles de cada especie "i'.
i = TPeso molecul r de cada especie i,

Las posiciones relativas de los pescs moleculnres en una

de digtribucidn pura un polimexro polidisperso es la si—

guic-~e =

'y 2 L L] & L ) L 3 1 3. (]

TALIAL O MCLECULAR G PWSC MC BECULATR i

(13)



"l grado de polidispersidad o fFRctor de heterogeneidad

de un rolfmerc sme define como Mw/Mn,ests relacidnm nos dna 1la

amnlituy de 1la curva de distribucidnimicntron ~mayor nea el
valor e Mau/tn mavor cuaplitud tendrd 14 curva.

“n los poifmeros woburuwles la polidionersidiad ex ~ene —
rolmente- mens>r acue en lois peollmeros sintdticon asunmue con

las tdenicns de polimerizacidn anidnica se pueden obhoner
distribaciones muy cercanas a la unidad. continuicidn se

muae 3tra i sriftica de 1n variacidn de la resistenci= v la

tenzidn de acuerdo il peso molecular,{(s) p:ri hule bukbtilo.

(pos.

5000 B
4000 I~
3000 |
2000 L
1000 B

M x 102

(14)




%1 hule natural se obtieme comercinlmente en los siguien

Hea tivowu.( 2)

]
Secoidn -del :
"Grecrr ook Tipo

Orado
h B ) Hojas ahunadusn 1X RS, RSS No. 1-5
2 Srepé pélido srueso 1X,1,2,3
Srepé€ pdlido fino lX,l,3,3
3 Jrend pardo grueso 14, 2X, X
repé pardo fino 1X, 2X, 3X
4 tompo crepd 1,2,3
5 Trepd& pardo fino 1,2,3,4
6 lrepé grueso( &mbad) 2,3,4 i
7 ‘repé& pardo de ’ i
corteza standard duro :
o 8 _ Srepé blanco ahumado standard t

Jrepds pAdlidos ¥y blancos.~El color natural del crepé
es amarillo debido prin-ipalmente 21 edontenido de Q:carotenos
Para poder producir un crepé p#lido se deben eliminar los Qf

carctenos por corgulacidn fracciomnnda del lotex y/o blanquea—

miento con xilil mercaptano (®.05%% max. en el hule). |

Por adicidn de bisulfito de sodio se reduce la tendencia

de obscurecimiento por l=a nolifenol oxidns.

(15)



w1l 20 .ol o B3e procest: nasancolo anas 8—=9 venes cntre
rocdillos iferen~tal less con sSUATCOY.
Tl o+ shurdas (53 ) .= msesm de 1 consulacidn { nero

e 12 adiridn y dismbtribhuacidn del coagulamte)se o locmr

dermn !

vertiaalmeonmnte divisiones: de luninio en los tanocues oo ocoamu —
lado nreci~r1encdcde nory lo tanto hojis.e “s3t=8 hojas se piozan

o Erevds de rodillosf{cen igua en donde son lavadas) siastados

nar s dAar oaveres veloscidwes yuayores nrosiomes;en =1 Yltbimo
Prr do r-dilles enn donde zse sncuentran los ocurcces. e e!?nn con
hvro en an tuanel & uan temperaturs de 43”—n00 .

) ¥ hojas no humnrdn: nA{lidas

Hoj = seecndna con cdire (4]
v Smhar (P.il3) .- Se szirue el mismo procedimiento aoue pare
R3S mero 1w hojas e smecar Sim humo. L superficie de 1ns

hoijxga n veceg me tTrata ocon p—nitrofenol nara nrevenirias cel

moheo .

(16)
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GENT2ALTDADES,

CARAITWRTAAZTCN,
T earcterizacidn ~nue se realizd en el hule de Guaynle

tuva como »irondsito determinar sua éstructura aqaufmica y sus

nropiedadesr ' licas af como compararlass con l1as del hule de

Heven. -

L+ anarweterizacidn se efectud por medio de

) Comometria.

n) Tromatografin poer permeacidn cn gel. (GPC)
c) Tanlorimetria diferencial.

a) Tafrarrojo.

e) Resonanciz magndtica nuclear.

) Comportamiento fisico-mec:inico.

Liags determinnaciones por osmometria y por permerciron en
gel nermitieron evaluar tanto el peso molecular como 1a dis-—
tribucidn de pesos. For medio del calorimetro diferencial se
compararon lms temperaturas de transicidén de mmbos polimeros.

"1l espectro de infrarrojo y la resonancia magndética
nuclear permitieron estudiar la microestructura{el comporta—
miento fisico—-mecdnico permitid evaluaxr las proﬁiedades mds
imporsantes pzara poder encontrar aplicacidn industrial al

hule de Guayule.

(17) .



i mmotic trin,

b determinacidn de n se efectud por mredio de un
osmé i tro. "'ste anarito se basa en 1l determinncidén de nrenicén

asméLbina por el método el enuilibrio dindmico.
'L wwartto consth G dos compartimientos,uno parn scliu-
2idr r dl obtro nharn solvente,loes cuanlesa se encaéntran BN LT L
dom naor unn membrann. Pored ademfs una coneceidn con un cani
laxr nara poder comwensar la mnresidn osmdtics con unaprenidén
hidr~~%9tica o con una fuente de preasidn exberni pero ocue
tienrs el mismo rrondsito.

el capilar se introduce una burbhujs aue funciornn ~o-
mo s~nsey de ponicidn’ | ara la foteceldn Aue es 1la anue indian

cunrlrniecr fluio de sclvente 1 travds de ln menbrana,an urmen

to o disminueidn en 1l rregidn pDrovoca un @IenNso o onicenTo

del Tecivplicnte con snlvente.

T ohioner e voelor Mn se determinn 1o preai T otimb—

ernocidas.

v

tica de oeolacionec ¢.:. ailferentes concentracicnes

‘Jna vez obtenidos e3ztos valores se grafic-
concentracidén) contrt 1l ancactra —

( I pnresidn osmdtica,C
Ia inbterwseccidn del

cidn y se extrapola a dilucidn infisita.

cero con el eje de TV/C e=m el valor a dilucidn infinitn

« We),,o-

Ina vez calculado este valor se calculn el peso molecu

lar por medio de la ecuacidn de Van't Hoff.

(18)
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" .
( m73}c—o0
e yoode -
o =z lemperatura en ~rdos Kelvin.
P lenntinte de lony guses,

tomo 11 lantara del parato eatf dad en centimetro es
convenricate ntilizaer centimetros de @clvente como unidades de
hekal-2-N] v . an dluec.r de ubilizor atmdsfercs. “or tinto YR se

<

maltin?sn s mor ] Ttar de una cclumnt {rn centinmetbtros)de
tmadnfern.

Linnide corrronoaciente 1 uns preidn de uann 3

i

a2 RA LT
a

Yooy 2l cowmo de tolueno,que €8 el sclvente utilimwdo:

a = 0.88 g/c.c.




Cromatosratin por nermeacidn en gel.

Lo eromatogr<fia por permeascidn en gel e¢s una de lam

tfoenicns iz reclentes y mds dtiles para la determinncidn

rinida de mneso molecular promedio ¥y curva de distribucidn de
PeE30%a

“'gta tcnica T basa en la separacidnm de una mezcla de .
polfimeros =2 travdénm de una m~lla molecular. Fsta malla molecu ’ %
lar debe nposeer pores o cavidades a través de lag cunles nene
tran 1o acromoldculas hasta um tomoafio mAximo.

Iin malla se nuede obtenaf con alpgin gel cuyn estructura
est®& formada por wmicromoléeulas,las cuales se encuentra uni-—
das en ciertos puntos dando origen n los poros.

Para poder uitlizar la malla en cwomatograffa el tama-
fio de poro debe estar cuidadosamente controlndo y el gel
debe de carecer de grupos ionizantes asi como presentar poca
o nimgun~ nfinidad por la substancia provlema em um solvente

determinndoe.

Fxisten —'arios tipos de gel comerelales que pueden ser
aplici1dos en cromatografia Yy aus poseeq éifcrentes tamanos
de poro lo cual permite obtener un ranpo de separuclén baastan
te amplio.

Jpno de estos tipoda de gel es el de poliestiremo llama-—
do comercialmente -";a‘tyragel" h'a .e\s con el que se .eﬁcuentra_a
empacadas las columnas del cromat&grafo empleado para este
estudio.

A continuacidén se rmuestra una tnbla cue contiene el ramgo

\ 20)




. »*
de fraccionamiento de diferentes Gtipcs de “styragel”.( 4)

e GG APTPCAXIMADG DE RANCC APRCXIMADO

TIPC +7ACOTON L3I0 PARA DI - XSLUSTON
POLINERO VINILICOS o ~
IR . (Fiwr) (IM1im)
60 300 1 »00
100 2 000 4 000
400 - . 8 000 ' 16 000
1> 103 -~ 20 000 , k 40 000
5 x 103 = 1 00 000 200 000
10 x 103 200 000 L 400 000
30 x 103 PR 600 000 . 1 200 000
x 107 ' 2 000 000 a 4. 000 000
3 x 102 : 6 000 000 {12 000 00O
5 x 1072 ‘ 10 000 000 _ 20 000 00O
10 x 10° _ 20 000 000 ' 40 000 000

* De acuerdo con lo establecido por el productor:
CNADTWRS ASHCCTATES, INC.

FRAMINGHAN, ASSAHUISTTTS Q1701 (USA)

(21)




Se =abe ~ue lni~urcnte unm volumen noeeouet o (Vi=Veo) del

volumen del gel eo ltild mara 12 zephrecid n. Vi es el volu —

men tot~2l »r s usedns o berminar focilmente midicndo el volu~—

men de 1w ccolumnt roe aontigne el geli;Vo e= ¢l volumen de

exalusidn aas oo e A chtener introduncisznde ani subsbancia

de pesmo molocual e 950 mara cue no entre en los noros del ~el.
YLovaelamen de colvente ~rue tTluye de 1v column~= entre

l1a introduancidn de 1 subst neia y su z2paricidn em 1~ salida

de l1la colunic corrraspcnde al volumen de 1lfruido entre lacs
partfoculans del gel,

N

. menos aqude 10t on interaccironess entre el solute y el
mel,las ~uales provee=rain retardos,el soloto saldrd totalmen
te cunndoe haysa salido un volumen de solvente igual al volu -—

men total y no despuds. “sto es diferente de

la mituacidn
existente en obtros nrocesos cromatogrAficos donde 1l=s subs

tancias per separny oon retardadss reversiblemente. Como yvn

ge indicdé el volunen de sepuaracidn es nequeno por 1o aue se

hace evidente nue par:s sSepirar noldécul "n con diferencias pe-
quefizs se necesibtan columnns de grun longitud.

Por una narte 11 cperacidn manual de columnas muy oran
des es dificil ¥y por otra nairte la arnlit id de lo3z picos es
un factor limitzante cn la memnaracids de substancias con dife

rencias pequelr:s en peno moleculay.
1l e4lculo de 12 ltura ecuivalente de wnr plato tedrico

(FHPP) de una columnna de cromatograffa da uan~ medida exacta

(22)



de e~te fendmmno., e wouerdo con Nicke () en mejor dAiscutir
pnes 4 dilaecid an vew de platon tedricos. Tonaindo en caen
to aue Lt o ceprracien c~rul se Lleva a eabo vor dilacidn selec

tiva el nmrocoae arcmrtesrSfico no pacde er counpmoaide con la
destil-cidm,y ~u: L fae esbacionaria siempre —e cntl
viendo., YMeor ntoe )l poder de gsepiracidn ¢S menor wa o~

comparamon noer 1o

mwenes 20=40 platos aeromatoerificos corres-
‘romderfisn : uic 4 dentilawidn. Quitande esas restriccione

es mo~sihle obtener almin resultado de 1lm eficiencin de ann

coliamnn peoxr el oflceculo de su WHPP. Para esto se aplicar o1
nétodo de Flueciktnut.

ste m£ftodo h: nido modificado y =d - ptado para los reque

rimientos de 1) cromatografia de gases tmhidn; una sabhstane

cin moleccularmente uniforme se introduce en el cromat&eorafo

bajo condiciones bien definidas. Se obbtiene el diacram=a de

elucidén en forma de unm curva de distribucidén gnusiams por
ejemnlo.

je dibujn las tangentes a la curva,se dterminn 1a am —

plitud del pico de elucidn () y el volumen de elucidén (Ve)

(23}




W = ( 4 Ve )

kai dividimos lna loneitud de 1z column=2 entre el,ndmero'
de’piatés aobterndremos 1+ 1ongitd& correspondiente a un EH@P.v
' Los fnctoren aue influyen soﬁ}u EHTP son : La amplitud
del pico,mientrns mHim --“2he es mejor la eficiencia, Bl ecui-
blibrio de difusidn se 1~ ~vrh méAs facilmente con particulns de

. gel peguefias y Hainm volecidndes de flujo.

(24)




VALC Y 9

p)

LHTP PARA CROMATCGH{ARTA BN GWL.

. I, . o P . w
. (IAE2 U 0D UNSTONES RO, SUSTTAOTY (onl
e G COCLUVNA TRUVRA
Sephadex G—25 5020 2 x 65 10 4cido “.39(0.102)*
(rgua) ( 140=200)% o4 uaridilinco 0.72(0.182)7
51 1.49(0.21)"
90 2.62
130 4.14
180 5.49
Sephadtex G—-25 50-~80
{amua) { 270-400)* 2 x 67 14 £eoido 1.05(0.23)*
corhidrico
24 0.69(0.22)7
48 0.44
70 0.45
a6 0.51
Sephadex G—-200 100200 4 X 42 50 serum 4 .80
(agun) 25  albdiimina 0.80
Styragsel 40 x 200-270 0.775 x 360 4.5 benceno 0.168(0.250)*
(titrziigro_ 17 (p~dibromo-,_ 0.268(0.409 2
furano) benceno
23 0.3,0(0.450)"
45 0.505(0.610)7
97 0.838(0.950Y7
a Jos valores entre parémtesis per enecen a 1os grapos horizontales
tambien.
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I2 sepairtcidn de un nmegela de naulticomponrntes tiene

Jlug2r er ant 2nlarmn =oiamaada oon an o eel 7 ge paede o nloene
un juar#sn de aclamn-rn e 3 ferente tamano e poro prre ohteqex

caentras el eluye ite pasa a travde de
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Dowmmnortamiconto tdérmico.

Fara cada holliero exviste uns tenperltara emn la cual o-m

su cormorb:amisnto noarenida 21l del hule ¢ »Evro velativamente
frizil y duro. * o3t Leanaratars e lo eonoce come tommperabu
ra Jde trconcizidn vitreer (e ) v eorresronds A ana troncicidn

de cecand s ordan wn cae 3aavolucra un 2 wmbie 1 Inrs propiedades
intxrlnnec s,

1 el enso e los hules esta tempoer:z iura tiene gmran imnox
trvecie nacnto cue wl fle~air a esta temmer ittura peracremos las
chrreteristicas de elastiyidad y flexibilicad y nhnuesscro hule
se volverd suebraidizo. 7 resistencis v ) tensidn en le estba
de vitreo ¢T mnyor que 1a ds los polfmercs: amorfos i tenunera—
turas saperiorez 1 1: Tg unocuae son geaerxlmente infericres a
Ias resisbencias a la sennidn con polfmeros cristalinos.

- tromasicidn 2l estardo vitreo es comin 2 todon loo hules
ya senn1 valcanizwdos o 8. Nturalmenbte o e esta trainsicidn
denendc de 11 constituceidr aquimica del polimero. Fn el hule
vulernizado la tannsicldn occurre =a unosblﬂ—lsoc. a-riba de la
Teg del hale no valc.anizade,la cual occurre 2 —7400.,dependiondo
del grado ¥ iformn de vulesnizacidn.

o oue mnooocarse cue unicddes estructucrles con interaccdoe
nes del tipo Van der ‘anls altas genevralmente con“ieren un
valor 2lto 1t 12 Tg del polimerxro. wos huler: niiburales puaecen
entonces obhtererse con temnerautris de tran3icidn vitrea 21lta
aumentindo lmn faerzas intermolecualures Lo cunl se nuecde *bte

ner ?ereo/anace oruanos molores en la cadena pyincipal.

(27



Hi ge TaefkLiere cu ian tronsicidn vitrea ocurrs a hTemmnera
tare he - ce ptiede ilne rporar "loin nlastifieante o mabteri~l

o meso moldecul r logsrnnao con o3to senteoar 1as chdenna

ae b=

nolimdricnm ¥ por trab reducir 1a scohesidn molecular.
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Comport-riiento fisico-mecdnico,

e terminnciones reoldgicms en hnles.

Jn exyerimeanto reoldgico trata de curacterizar los materia—
les unados nroceso de produccidn o travdn de una simua~-
lucidn de e sonciciomes de deformacién,temﬁeratura etc. que
occurren Wt anhe 1 Procesc.

en el

fno dr« Loz

del hwule ey pl

instrumentos méds importantes en &a industria
L viscosimetro de disco cortante que fue introdu
cido vor "eooncr en 1934,

“ste viscosfmetro
cCO Mmac ravYa

consta de un dis-
duvntro deuna cavidad y al mismi tiempo se mide el
torsus 3 =mu variacidn con el tiempo,en esta teoria

sfuwetro:: cumplen

los visco-~
1la ley de fluidez de FPorter—Rano:

liande e 1la relacidn de corte estableciday es 12 €
fTuerzn constaante, @ y n son las constantes del material.
Tomando

~#3to0 comc base Piper y Scoitt anslizaron el vis-—

cosimetro de rotor bicdnico obteniendose 1=

ecuacidn:

L = 4 11(:\»3 ( £3- 3=

2 T n-1)
3 -l 2 > = Z—FZ Q Tl §~Q rl—--rl/rzj

1/n



0 L oceoustridn anterior s esg el torque, . la velo ed

dad el A-1l rotor X 'C s Ty ¥ T, Son dimensionen carv~te—

risticas =l rotaT. L1 e encasntra experiyitentiliaiente cue W
-cn nroporasional 1 eccuacidén anteri ‘r no:r punede gervir
nera debterainnr ol oy o vnt, .in evbargo =i la orifica logsnrit-
mica de VI oan foN s nm estrictamerte lineir ste reacuiere
un nDroccao i elahorado para obteaer "lz veraader~ relrcidn

tensifn-rarte.,
TNnsorlior o eocuiva

e punlaurer valor de L los vhlores de ‘i rueden aexr

desermintderns e L mnendiente de la grdfic> losariftmica 93¢

contr> LL ,17 corresncndiente tensidn g’ se pucde obtencr de

1n ecunclidn snterior ¥y pox lo stanbo deserinar un pruente de la

curvn reoldgicna. i'l mroceso se puede rehHutir para varios valo

re: ae Jfu y cowmrilelir una curva de tensidn mddulc de cortbe.

1 2nAlinles acl vicao8fimetro de ddsco cortante por =1

nmé€todo de Miper ¥y scott conduce a las sir~ruientes ecuaciones,



Q

“ 1 @cunci An Cnierier er ¢l rdio del rohar,r,, el
' 1 s Ty

radic icl estobor "b ]l espesor del wotor y h es 14
’ o

L ein ensrz ¢l roter ¥ ¢l artator.

v continuacidiy 8¢ naestramr anaws curv s tipicas d-

dnd-tiempo.

VI3Te §TDAD
Ry

AL

s 1,

AT
PCLTBUTADI®NC

BOTIL (IR-1)

so | ;
\\_,//”'—' 0=

7.0 I3 5 1
o) 5 10 15

DTSRG T RMINYCS
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Saet co vons nto.

Y el precwnbe brobajo me utilizd un rodmetro Yonsanto
de raser hiednin~.

“m ol rédometio Jongsanto lm muestra de prueba emnt ¢ conte-—
.nidn an na eaviidad reetaineularde 50 x GO x10 mm. ~ue ademda
conbicne sn ella an roter bicdnice de 37 mm. de ditmcotro ocue
oseila sinusoidalmente a travds de una amplitud de 2-10° por
medic de an excénbrico,lw cuvidad y 1 muestrn sSe mnankienen n
unatemmeratura con unz variscidn de + 2,059 o, por medio de
urtos calontndores cldcstricos regulador por medio de térmonerca
mientrans e log platos ~uae forman la csvidad se wanbtienen
unidos nor unwfuerﬁa de aproximadmmente 15 Kgf/c'm2 ¥y ¢ijercida
bor‘un pistén gue funciona a base de zire comprimido. ©n el

braze del exc€ntrico existen mandmetros qgue miden la fuerza

reqguerida para hucexr girar el disco.




SRR, A JHON L 0 CINLY NG

"l tdrmine Tormulicidn desceribe la seleceidn eéen Ffuancidn

del uso Ffinnl de Wditivos y sw incorporacidn + un paifaero

para d-r ann mezola homoednea lista para los subsecuenites pa

S0 ¢l nroceso. dems,durante este proccso, Se ajucttan l1os
valeoras dz durez y ifdulo de los mroductos valcecaniz des a

valores capecaficados o requeridos.

Lo~ YValeanizacidn.

ivar oropicdiden de los hules naturales ¥y sintdtizes cru

dos son utoles aue en estr forma son de poco vleor mnarer 1 fa
bricuacidn de productos yr que tienen moc reaistencist o 1A

tensidn, ne son My cl4sticos y tienen pona recuperaihilidad

denspuds de ser exicndidos debido a2l flujo frio.

ntes del ndveniwmiionto de la vulcanizacidmn los produc—

tos tiechos con hule se reblandecfan en lnas temnoradas de ca—

lox.

n el atio de 1839 Charles Goodyvear encontrd cuae 21

las pro
piedaden del hule cambiaban oarcadamente cunndc sr czZelaba
con rroauelis cantidades de azufre y se cilentaba. v nirtir de

entcnces se hi encontrado aue ni el zalor ni el azufre son

necesarios para cl nroce:no de valcanizacidn. 1 hule nuede

ser valcinizado o curado sin caloxr vor 1° accidn del cloruro

de tionilos;existen ademiAs muchos compuestos nue no contienen
azufre v nue pucden vulecnanizar el hule,los cunles pueden ser

resumidoa en dorf grupos: ierentes oxidnntes v gene ~dores de

(33)



radiciles libres.

“n tfrminos de¢ vyl vlednades ffsicas 1h vulemnizncidn se
define —~cmo uan ﬁrataminnto nue reduce el flujo de un eléstGmg
ro, rinenfa i médllo v resistencia i la sensidn.

Janndoe D valeanizacidn se lleva . cabo por ealinta -

miento en nry encia de azufre el procesce es muy lento;ln ve—
locidd nmuede er increwentada varias veces adicicnando ne -
auer=ns cwntidndes de commuestos orgfinicoes ¢ inoresdnicos cono
cldon como ineleradorss. ‘dchos de ©sxtos celeradores renuie
ren do la rresencit de otra substoncia conccida como Retiva—
doer ¢ Droemetor, o reralmets dxidos mesdilicos comoe dxido de zine
i

PR A ot 1 £

Jisy e AaAsCcls pes de valcnanizacidn e a2l wuaid
1 dos enrtegorias;:

1) Vulcaniz~iédn sin azufre,en dond:« los perdxidoes,
nitrocompucstos,cuinonas o azmocompue:stos son los agentes cu—
rentes.

) Valeanizacidn llevada a cabo con wzufre.

"1 runto inici®l de »taque en la noyorie de las Teaccig
nes: de vulecanizacidén es .ur fStomo de hidrdéreno de un metileno
21fr v uan doble enlace. n todas estas reawccicnes hiy produc

cidén de rTadiczales libres.

(34)




- Yulenitzo2idn sin nrzafre,

1l ribre 2 se forma por 1o descompesicidn u

o= 1fm wndi:
oXic - 2i8n el coevcafe carente o como parzo de degradacidn oxida

Biva Gel hale.

Ve emie Todiec ! iniein 1a valenniwticidn por abaoraccidn
de i hivrdeene de an cetileno nlfa,en «L hule nrtursld el srua
Se=rn]l etile dirise 1 atague = nwetileno min c-ranno A

ne 1
£1.
oH
r 3
R® 4+ ANANY T CHame C 22 Cll=== CH N/ N\ AV
b i
i3
‘RH o+ VANAA CH = o= o Hew ZH, AN
< 2
3e— 1 radic "l libre deldl hule ntiren 2 un dohle enlace de
otrn ~ndenms polimdric adyacente. Usto ccaduce 2 1n formneidn

de un enlhce cruzwdo ¥y A la regenerzcidn de un radie 'l libre

la de una poliwcerizacida pcr adicidn.

. oz -
en nn’. renceclLon '."1'!,.].0_-_‘3‘.’7. kel
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i
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CHB

. _ ;
SAAL N 33-— O SH= CHS NN

P wale it c2idn montind por varios mosos de proapagnt -
zidén. : ’

A .- Fuadocn ccurrir transferencins de cndenn,

N




Bemw L™~ termitacidn ocurre prohableniente por res-nidn dal

rC¢ic "l Litvre deld hule con uan radin~l lihre ~ue pusds cser uan

frornto el Helvhoe cuaroarte. '
S
I -
NN, S T T e 3‘1"-“’/\‘/W
- -
- PASEN + ne

[

]
TN\ N T T3 e HZ/\M/

1
NAANAA S HY ; = OH o= OH 2’\/\(\/
Al
T |

N NN - D 28 CH e 2’\(\/\/ :

“n ecnstraste con 1l rolimerizacidn ror ndicidén en un mig
tem: fluido 17 re~ccidn de terminuacidn enlire dos radicales
1ihre s del hule e contiders i1mprobable debido 2 cue 12 nroba
bilidaa ~uwe estos s5e cncuaentren en 1a po:—‘jciéﬁ neceanTrin nora

re~ccicnwr eo muy hair debido =2 la gran viscociaddddel wediio.



b) Valecaniz ¢cidn ccocnn 1sufre.,
Yo todna 18 rencciones que e llevina i emabo con nizafre
come aeente curante catin bien entendiders,®s clare oue el AZLL

Fro nuode. reucionar ¢ veorias formaan, ntlouants mero rno todas

=2on A Tornr cnlacos cruzados de sulfnro o disulfuro.
']/£‘13
SH— 35= SH —3H 2 NAAANYY
/\,\A«\‘Xn II H2
3 .
1
5
1
/\fVNA@P~C=m%%m{\A¢Vy
SH
. 3

*lgnunos dobles enlaces se snturan por re~ccionoco nnddoeons
21 pﬁsd tres del recanismno anterior,otros por dicidn del Hei
do sulfhfdricoc y otreca por formacidn dg.sulfuros cefelicos.

ttrn worcidn del azufre reacciona con el activador para
forunr el corréspondiente sulfuro. La mayoria de -—celeradores
son formadores de radicales libres o azeptores de pre tones,
por itnnto los entrecruzamientos carbono-carbono se naicden for

m=ar ner el ezanismo derzdicales libres descrito ontericrmente .

o mor cxbtracceidn de hidrdzreno »ox los weentores de »v btrnes,
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wdo we cntrecrusamiento.

2) “stuaic sodrico del &y

e

L mrado de mtrearon miento se detorwinn eomo 1,72 “e

atrearazsmiento

~ue et i ol 110 e ro e mranos ol de o
nor soviano o hale o 1 roed,donde lie es ¢l peso melecular
nifner~ rremedio ar 1 2aden as de hule entre enlacen oruzas

GO e
I v-low de 172 "2 5 nucde obtencer ¢e medidas de ten -

Sidn—¢ loneicidn a1 ndoe 1 exnresidn:

i \\ 1
G = -
sonde es 1 fucrza para extender uni muestra de Srea
uns relacidn de extensidn ; ern la

trmaversal Ao 2

- 1= ceoenabinte ue los gases y T es 13 sernperatura

densid-d,
abmoluta.
ecuicidén de MMorxry-—

"lsernativaumoeate s2 nuede aplicar 1o

Rehner =7 103 resulitiados de hule hinchado en sclventes adecus

dos.

Vs Vy

o
N Kie

2
- Ln { l—vr) + V., o+ 7(vr

Donde v, o lu fraceidén velumen de hule en equilibrio, la
densidad del hule, es -ana constante de interacecidn 2aracte



Tiszticr Gl hule ¥y scolven . ~ue 1o hincha v Vq el volumen

tlar del 1faaido ~ae hincha el hale.

<) o ipeedos Picices ¢ la valcanizmacidn.
. valennizicidn -1l tipo anteriormente deseriteo hiene

Jue2r 2amde s combinan 100 —wartes de hule con O.8 — Snﬁr—

tex de uzmufre (en pewsc).

o1 revceidn se dejn continuar hasbta gue se combine

GEAtre an anas 10=50 partes se obtiene un pléEdstico ricsido

concreidfo 2om ¢l nobre de c¢honito.

1 residn pnro ovntiner mejor yresimbencia v 1l tensidn

et i ovroximzdamnente entre 5 — 10 rrrtes de azufre,nas-ndo

e=tn ropidn se dice aue o1 hule estdf sobrecurnde. HSi incre —

mentrmos 12 temperatury el tiempo de curz2do es mis corto co-—

mo es ‘e suponer y cambidén

B ge snbe acue l=acantidad de =maafre
an? medid= exacta del crmbio de premie | ies

combi~~do no es
ffdiens esto susiere nue el procesce de ¢n irecruzamiente ¥
dearidncidn ccurren simultineamente durante la valcanis~ eidn

un~ evidensia adicional ap-rece en el hecho de que mue~tras

gsobrecuradnas sufren reversidn,esto es, ne vuelven mds saaves

v Ppicrden resistencize.




2.~ celeradoreaq.

Jomo ya Se menciond el proceso de valncanizacidén reauie

re de "zceleradores aue acorten el tiempo de vproceso. Tiatos

acel ~adores incluyen comhuestos oue contienen 2zufre como

las tiourenas, los mercapianos,etc,., ¥y unos pocosS que no con —

tienen azufre como 1 ureas,guanidinas y 3ddehidaminizs. Apar

te del hecho de Aque los acelradores contribuyen a 1 forma -~

cion deriadicales libres o extraccidn de wmrotones se 33be muy

poco acercar de su accidn especffica en l1la aceleracidn de Lla

viulz "nizcidne.
3.~ ectivadores.

.m presencia de {éxidos de metales o sales de plomo,cal-

cio,minc,nagnesio e necesaria para obtener un efecto tcectal

de los aceleradores, »~ui es importante la solubilidnd del

comnuesto por lo cue se uwutilizZam combinadés con Leidos orgd-
nicos de los metales. Ademéds la presencia del Sxidovarece
ser importainte en lu determinmcidn del tipo de reaceidn de

entrecruzamiento la cual parece ser del tipo de puentes idni

cos Tormados durante la vulcanizacidn.

HULE — (AZELERADOR + 212J-PW)

Zn+2

HULY — (AZUOFRE + 2 LRRADCOR)™

(a1)

i
i
i
[
i



4 o sforzantes.

‘I hule vulcanizido es relativamente suave 1o ¢l es
n ce<hvio para ciertc Tivno de productos pero en la industrim
modernna necesariansnite se requleren cargss aue aunenbeon las
propi~dades

recinican;a esvans carguas se les denomint refor —~
Zzonten, -

Tne

entrecruzamicntces se introducen 2l azar a4 un? tempe
Tatur - 1ln z2uaal las

en s°

scecciones de 12 cadena pueden neo ~star
wasizciones mdis probables.

T1 resulsado no €3 =olamen—
te un distribucidn -l

zar de laslongitudes de crden cque

Fformz=n los cmntrecruzamientos simo l1la pre-encia de microten —
siones en gunnas de e

ERTRERE Y

Como consecuenci=s, cuandc uana

muestr sSe sujeta a unn tensién,\las cndenas mds corins se
romperin nrimero y asi sucesiwaménte.

Un esauema de ésbe proceso ée indica a continuacidn,en
el se munsbrﬁn tres cldenasvde diferentess longitudes ontre

LY
dos porticulns de negro de humo en la direccidn del ecsfuexrso

en 21 »nse Y"1 la primera cadenn conectada entre los nuantos
g vy "AYY ge Teshalan hasstty que 1la sepgunda cadena

se estira
entr "8" y"B'" ( sepundo pamo) ¥ en una elongrcidn

continueg
Be lleoega Al paso tres en donde las tres cadenss se

hn esti~
rado 11 mixime y comparten la tensidn por igual. "n ¢l paso

cuatro 1 tensidn ha cesado y la pieza sSe ha contraido,ls

siturcidbdn ahora no es 1la del principio ¥ aque durante el des

lizamiento 1la longitud de las cadenns se volvid aproximodn ~



i
|
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mente iguaales. Jny sesaindn elongacidn no dard el mismo méddulo
sino uao Mmis bajo debido « que la energlia del deslizamiento
no tirne ~Aum ~ImicennTso COMO €n CASO OoYigminal.

n arcnte reforzante parn la mayorfa de eHhastdmeros en
el neeroe de humo.

B5e= TMegro de humo.

Tomo wewentes reforzantes se emplean variaos tiposs de ne -
gro da humo acue difiecren principnlmente ~n el LHam-fio de nar-
ticalw,superficie ¥y grndo de aglomeracidn. 1 erado de refor
zauriento auments al djaminuif el teamafio de pa particuln hastaa .
~1l J1frite inferior que los negros de hRhumc Se pueden nroducir
vy cue 28 de Aaproxi adrmente 100 X de di-tmetro. !

Tnfluye tambidn un tipo especial de porowidad oue nuede
ser cnntroladovrelativamente'fiéil. 12 naturalezs de las par

tfculz2s de negro de humo es:tal gue las vegiones de ocrista —

les en 1la superficie se ~lternan com pocnas seccioness de des—

orden y el interior es mucho menos ordenndo., Por media de &=

i
j

xidacidén controlada s posible remover parte del material

menos orientado obteniéndose de este mouo particulns mis o

menos porosasi;en el caso extremo se obtendria un ~aimtardén. A

continuacidn se muestra un sgquema del proceso mencionado,la

parte (n) corresponde 2 una particula de¢ negro de humo no

e




oxidnda v 13 vorte (b)) A 1 mismi partficula despuds de an=a

lo

xidacidn Faerte. -

g i
Wiy

7

. " ‘(& N
LUy &

(b)

“n 1: mayvorii de lom casos los poros sbn dem 51 1do penue
fios par2 ocuc cntren l3is cadenas de polimero aunaque n-rtfculas
m4s prrusfins pueden hacerlo. Una consccueicis direct . dc L~
porosidad s 13 virincidn de la relnacidn difmetro—-=fre . Fvi-
dentemente 3olo 1. superficie exterior es efectivse »-ra el
reforzwmiento. ~“esumaendo podemos decir rae 1In porosiciid es
un Tacter nue debe torarse en cuenta cuaindo se emple>» 1lemin
refprz nte ya nae tiene influencia en las pripiecdade s del

vuleanizwdojsu ofecto en el refuerzo es zsccundario.

;%!GTE;CA TR,
i, A M,

(43)



i)

Wegro aoe ~2nncl.

L negro Jde rhanl se produce aquemnt ndo gas atur.l o =2s
enriruecido con ribe: con pecco adire y doe ondo deposiioar ei
énrbéﬂ & s} netflicos. L1 readimiento de este nroceso
e de cinco pox crontae ero Se obtirenen tmepros muy filnossel
difnetro de 14 it feu: wvarfa de 200 — 2100 R .

ii) Napico Lo HoTrno.

eeiiplezn 1 negro de canal en muchos usas, e produce cue
mando ~o~ _thtural o acceilte residunrl del netroleo en hofno° me
tdlicos - o lrnact xrien nae varisn en lon~itud de 1.5 — 6 m.

y di~ Yyo entre O.15 J.TS ma
"l nepro oo seroort de los gases de combustidén ner medio
de ciclenen ¥ beloos filsrantes,despuds se neletiv . ro medio

B de un proceso ruc Nucde ser seco o hd.edo.

- ) rendimiento G ente Procesc ew de 25 —-70.% aecpendien
do del ta1 wio de wirtficula. ¥l didmetro ae L= particualy en es
te maso varfin de 200 — S00 ] este Ltipo dr negros sco llanmados

g por w1 efecto necros de horno de ot mbrisidn,de ~ltc mddulo,

semi-refuerzo

(o]

conductivos,

46)




Parte experimental,

e efectunron nriebas fisico—-guimicas y fisico-mec9nicns

lt

a crrrageriZziacidn niri determinar tanto el comportamiento
ki

. i
Isico 20omo 11 sastronsbura del hule de savrule ¥y compararlos

ccn hale proveniente e Heves.

"1, hnle Guayule se compard con difcrentes hulen de impor

tacidn ¥y con un hale standard de la NJi,
Los hales no estandares fueron un crepé pilido ¥ un cre

p¢ Iiberi-ino (produccidr experimental d= la ™irestone).

lLast mrachan de caracterizacidn fimsico-mec4nicn se

h

tuarén en el lawmaoratorio de aplicacioneﬁ de HWegromexw S.A.
las de —2mracterizacidn fisico-qguimica se efectuaron en 1a

PVivinidn de Bstudios Superiores de la Facultnd de (rafmic=aa de
1n TJ.N.A.NM.. ILasg sep_;quaé se efectuaron = hule de Ilevewa,coa—

suilido de latex y 2 hule de Guayule dnicmente.

Carscterizacidn Fisico-"Tulmicsa.

Osmometrin

In determinncidén de peso molecular ndimero proriedio se

efectud con un csm&metro modelo 502 de 11 Hewlett TIusxard.
<e mreparairon soluciones diluidas de condentrhcion cono

cida, tunto de hule de fRaasyule como de Hevea (hoia marda),en

tolueno.Se desecrminnron las presiones o=mdticas de codn se —

rie sepairadamente.Para obtener las lecturrs de presidn osmo-—- ’ k

ticn @ nrcecedid de 1la siguaiente manera.

(a7)




e enlosd 1 maiecstro en el tubho corrvrmspondiente 1o 3] 0w
iandonse nrevianente ~l1 oonlvente nexr medio del sifdédn. e 1levO

el nivel de Lt=a uestr 3 e cveea del tuho, thriende s aievaren

te In 1lave del mi1fédn v 1lineande 1w parte inferior el ne o

niseco con Lo omaismt moroa; o e jé entabilizar coeuar-nae esto
con 19 lsetura del arnficrdor. Una vez estabilizado -1 anars

to se anotd l=a lectur: —orrespondiente en cennisgetrs s 1n

03 o]
se atilizd para los cilculos de presidn casmdtica.
i erdficn constriidr con estos date: Sse muestr en la
figurw en donde la oxde~-¢da ¥y la bheisa represscntn 1 nre —

8idén asmdética reducid ¥y 1 conceniracidn rTeanectivancnte.
. . (S
Joa valores obienidos fueron de 1.2 x 10 para <1 hule
B <3 v
de Auayule y de 1L x 10 para el Qe (ilevens. '"stos valorss se

ohtuvieron

»plicrando 1 ecuncidn de Van't Hoff.

(48)
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laracterizacidn con N.P.

La detrminmacidén de«1l peso molecular y la curv. de aistri
bucidén ¢ pesos me hizo cn un ecromatdgar-fo LS/ 0P2 modelo 501
de la Wrters Associates Tnce.

Tehe cromitder  fo Se equipd con uan juego de coluamnas (L

tres ) roapacadas con ~el de roliestirenco (Styrzeel) de dife—
- ) - o 4 ¢ 5 %

rente t nafio de porc ( 350 4, 1.5 x 10 iy 5 x 10 A ) las

cules mermiten efectunr dJdterminrciones y senaraciones de

Tes03 1 leculares entre 3 X lO3 y 2 x 10°.

Procedimiento.

L=an maeatras se disolvieron en tolueno,a una concentra-
cidn del l%,y se introdujeron al aparato sepamida-ente.

el cromatograma requltaﬁte se ébfuvo el peso moleculdrr
de 1l2s muestras resultando de 1.0 x 106 rara el huale del
Heves (hoia nparda),de 1.3 x 106 para hule de Guayule y de
1.5 106 para hule cotguladp de Llatex,lo cual estd de acuer
do con los valores obtenidos for osﬁometria. idemis en 1=n
miama gré4fica se hizo la comparaéién de 1 polidisperﬂidad
de lan muestras siemdo mds amﬁlia la curva mara Guayule,lo
cual indica que el hule de Gﬁayule tiene una fraccidn mayor
de Desc molecular bajo capaées‘de producir un abatimiento
en las 7ropiedades fIsico—mecénidés:

.1l peso moleculaixr -: pﬁrtir‘del crcmatogrima se calcula

de 12 signiente maonern:



Se trazan tancentes a la curva y e ancta 1o leetura

(en minutos) en 14 interseccidn. Jon wota lectura on minutos

se calcula el volurnen de elucidn yo cue la bomba produce um

fluio vue 2.1 ml/min. o través de la coclumnz

Con el voelumen de elucidn se obtiene el peso molecular

de la curva de calibrocidn. 3 continuacidn se muestra una

erdficn de calibricidén iara el G.P.C.



#

70

CURVAa DE CALIBHACIODN PARA BEL G.P.C.

110

Volumen de elucidén
( ml..

)

10

102

104




Comportniente Térmico.

Tum eterminnacardn de 1 teomperaturn de twranslicidn vitrea
{ T ) nara el hule de “uayule <o 1levd w eabo por medio de

Cnlorimetria Diferencinl de Rarrido e&n un calorfmeturo Perkin

Tlmer m una velocidud de calentamiente de 4° ¢ min~t y el
termogrnma resultante se muestra & continaaci dna

I T que se obtuvo pmarae el hule de TSuavnle fue de —74°

centigr-raos siendo 1l reportads puirs el hule natuaral de —750

centigr-dos ( 2 ) : g ) ’

(s54)




. DETERMINACION CALORIMETRICA DE LA TEMPERATURA
DE TRANSICION VITREA

—74°C GUAYULE

r S 7

HEVEA —75° C

TEMPERATURA °C




IPTIATRY T 0. . i

e acbermind el copectro de infrarrejo de peliculas de
c

hiile % ato d¢e Heven como de Guayule en un ennectrografo

i 0 ter moadelo 502 con el fin de commorar la microestrae
tiara e 1o dess timnos oe hule.

!

‘

T enameatre de infrorreijo de hule notursl asd como el 4 5

de voarinct hnlens mnliiscpyrédnicos sintdticos ya ha sido . erstu -

g, ad -~ g ar o ndmero de uatores, In nrresencii de anida-
dea i 1,4 ¥y br oty 1,4 se obtiene por -edio de lmam @wef~les
A e indidan er 1l=a trobla %@‘guien'be.

e maagtran wemfan los espectros obtenidos de muentras

de Auavule y hule natural soasgulado ace | wtex y los reporta —

- )

Aan ver hule,natu?mi AR o balata (7)Y ¥ el de un nroliiso -
prens 2intético Tabrieado poxr "éhell" '

n los esnectros obtenidos se puede observar aque nmbos'
hules ("a-zyule y ilevea) non del mismo tipo pues los empectroé

Se snnernoner.
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SIGRORETRIID 74

SEL AL (L)
AL

TIANS 1,4

1,2

3,4

- 1L0.98

11.25

57)



OGRAFICA 1

PO TRO DET INETRARIRO O D HUL T DT SUiAYTL

Guayule

————- Hevea (Coagulado de latex)

— e 1 i . 1 ] 1
1300 1200 110 1000 900 800 700 600
Frecuencia (em—1) ) . s . .

1 e T TR
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Soyree: naturad

CAmpoOsSIon: iess i = pojuisopienc
i H talline

~tie muterial

fram CHOT,

ke
itreparation:
solution

RV i

17
Source: nutural
Compoeitjon @ frgas-Ldpaiyisoprenc
wsoprenc, crys=wslline
Use: thermoplastic material
Preparation: MIR: il from CChy
sofution
FI:aitm from CHCL,
sofution

et

BAL4 T4 {gerenct

-




14

Sovurce: Heveqg brasiliensis
Composition: cis-1 4-polyisoprene
-2' . {Heven rubber)
£ Use: rubber
H Preparation: MIR: dlm tfrom
B CHC1, solution

FIR: film from
CHCTI, solution
(about V.11 mm ia
thick ness)

1s
Murnutucturer: Shell

Composition: cis-1,4-polyisoprene
§ Usce: synthetic rubber
3 FPreparation: MIR: film from CCi,
E~ solution
FIR: ilm from

CHC1, sclunon
(approx. 0.135 mm
in thickness)




Reso ~rncin Magnd€tica "Nuclear.

resonancia magndtic~ nuclenr yvm ha sido
“hen (17) ¥y M. A. Golub (18) y prr Rovey
el tipo

@1 espectro de

estudiado por H. Y.
(3). Por medio de este espectro =me puede determimnaxr

de estereoisdmexroc va sea JIS 1,4 o trans 1,4 puesto ~ue la
seﬁél para eada unc estd desplazada diferentemente.

211 espectro ace Rfuayule sé determind en unt resonancia
de 60 Hz. y ne muestra acontinuu&ién..La nosicidn de lam se—

firnles =e exXpresa en la siguiente “tabla.

(61)
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" GRAFICA 2.- Espectro de resonancia magnetica nuclear

de hule de Guayule.




Vetrmin :ciones reoldgicas.

i1s determinuciones reocldgicas y pruebas fisico-mecdni-~
cas e efectunrron en el Ilmboratorio de aplicaciones de W™
O Y. v. en Sal mmanen Gto.

Ly nurvaa rcomidétricas tanto de hule de Guyule como de

los otrocs hules se efectuarom emn un redmetro tionsanto.

5o econtinuacidn se muestran las grdficas asi como los

princinnles datos obtenidos de las migmas en las tublas "Aa
U\ A Moo, i estas curvas sSe observd que la viscosidzd

ooney es mayor para los otros hules gue para Guayule lo cuwel
es debido probablemente se debe a que este no contiene cel.
Tsto tambidn es notorio duraamte el procesio de smolubili-
zacidn .
De las grdificas se eacogieron tiempo=s de curando de 10,20
40 y 30 min. ¥ con l1as muestras curadﬁs a estos tiempos se
efTectuaron lmns pruebzas. FEon lsas mismasms scraficns sz chservd
que o) tiempe Sptimo de vulcanizacidn era menor p2rn el hule
de Guayule que para los stres y aque un tiempo mayor producfa

un envejecimiento aceleradp cue conducfa a una rdpida pédrdida

de propiesiades fisico-mecdnicam,
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n L gr4ticin nuericres:

rotac: «Inimn .- W)

7 minimo de vismaosidad Hooney.
recturn mikima .— Vortor miximo de viscoesidad Money.
+ 1 - Tiemmo en =1 cuzl se wamenta 1 lJecburn
mrilna Jde vigscosidad en an: uanidad Vooney.
+ a -— Tivmpo en ¢l cual e awanent: Lo leoctuara
minim: en cuatro untuandes Fooney.
Valeoaniswida

[=To 74 -— Tiemmo en €l cual se abtiene i valcecaniz:

cidn de 9Q0%.
ieversidn (=1) .- Tiocmpo en €l cual se npierde uans unidsad

Mooney.

4% weversidn _ Teversio total x 100
e - =

Lectura mixima
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DANCS ABCHPTRICCS Pals PORMULACION 1a (SIl £EOITBRZO)

aLF. ToLa NBS5-385 nn GH

Lomymea TENINA 1o 12.9 10.75 8.5 8.3
( MRy ) :

LOUITY Y 2L MA 45.4 45.7 4T-4 26.8 24.5
( Wy )

e + 1 2Y 20" 2-45" 2!21! 5030.: 5-15.1

e + 4 3-15-: 3'304: 2%45n 12!30u TrTOn

VULZ WMILACICN 30" 29" 26" 41+ 30" a0
90 9%

Coelia D REPL LIBLRIANG

C.P. SREPE PAaLILO

IR35-385 SIMANDARD WBS

GRB GUAYULE B

GH GIAaYULIY H

(74)




ATl B

A GG P GO Brara W RNULA DGR 30 2O e (S TS ECTRNN 6 T AW NN

[ A Cedia NM— 205 [e35! 2151

N

MNThA 17.5 18.7 16.0 13.9 14.2

L X PURA I
MO .Y

T YTUR WAT R T6.0 76.8 80.0 66.9 62. 1
(¢ HQC Vo)

1

e + 1 3 350 315" 3v10 3150
e+ 4 4 4150 47100 495 4050

VILSANI 3ICN 30" 37°*30"n 32'30" 13450 155
90 . -

?5)



TARBLA C

SAPCS o EMRTICoS PAaRA PORMUL ACION 7a G6N NEGRO it HORIO IRB-3

C.P. c.L. NA3-385 an GH
L lv.9 16.5 18.6 S 1z.2 12.7
LmgMUE - WX I A 8.5 65.7 65.0 54.0 1.5
(e DY)

e P 2-5n 2!3011 2!5:1 2!15'1 2!15--

e+ 4 3nou 3-30-- 3vou 3'1511 3015:.
VULE LI 0N 15'30" 13'30% 13'45" &5 frov

GO ‘
RE\(JEHSI(*N 44*30" 41'O" 41+ 30" 40*0" 260"
% REVERSION 3.8 5.1 3.7 5.5 7.8
(76)




Pruetr: s fisico-—mecinicqas.

PFare efrctulr este tipo de praebas Se PreniAraATon Mnuae S—

trog ~or tren formuil clones

iirferentes con ¢l f£in de ~omparar

rerimicme cl compertwmirento de hule de fuayule con €l de otros

hules ne ~omcres: .leae -r an hale estandard.

Se mtilizd una formulacidn phara hule sin refuaerzo,otra
~on nearo doc hamo ref«rs mte,negro de cuan=l, ¥y cbtyra i con
rnecro de huamo semirefoeorzonte, negrec de horno 1I7W7=3, T formu

Lacic e @ denominan c2omo 1A, 34 ¥y Th

vesneatass aente

Ge atilizd una formulacidn sin refucrzo Maura tener ana

comprracidn de propiecdiaes esbandard y dos Con negre

f‘u
=3
B
o]

para choervar el grodoe de modificacidn doe las mismas a

=)

afiadir 1 corga.
Proccdimiento.

BREY

= pruebas de 1lobosnrtorio gereralmente se renlirnan me—

diante comp ricidn con estandares princinsnlmente del *urd

Micionil de Tstandares de los Estadosm "Jnidos y sisuiendo los

métodc=s ABTM designacidn 1) 15-T70 3eccidn 28,1os cunal~

se
encuentran incluidos en el apéndice IT.

‘L cogpportamiento de los diferentes hules durante el

procesa1do se indica 1 continuwcidn:

1 credé Liheriance durante el paso d.s formdé la banda

terso 1 2120 crepd pilido a 2°*'30%,NRS3-385 en 2'50%", Guayule
MHY e 2'15" vy Guiyule "M en 2'30";1o0s »sos resiantes se [oC ¢

termi:rron en el tiempo especificadoe.

7




ruz2lado se utilied un moelinonvarreln

sara cTectuar el
SRR A Jonm lag rmzas #nlduas Se Nrepfie

specificnecliones
trs valeanis i« 9 a diferentes

con ¢
sopos (10,20,40 v

TAXG:: VIS
Eas mues

80 min.) wnnogidos de Lo ~curvan recindtricas.
tr s =me cortaron tipos poor. pruebns de desovrre y btensidén—
elon~ nidn cnn enpecirficiciones (8THM v las nraebas se efTec -
tuiron «on un "Scatt tester® modelo ( RR-I15 con compens~dor de

.07 witos ovtenido:rr oo dun 2 continaacidn en las tablas,
v o nrachas de duret @ 2w efectuaron con un nenrctrfmetro
el 201 ~atf basudo @i 1 penctracidn de unn pinti rfzida aue
Se matve baijo s oacelidn e un peso. La esanln de este anarato

va de cero (infinitamerte suzve) a cien (infinitamente duro).

r8)




ESTUDIO CCMFARATIVCO

DE LAS FRACFIDDADES MECAWICHT DII

b T TY OTEOSUAYUILD SO oTv oS WUIUC T
TERUERZC
TIEMEPC DE VULCAT IZADO c.L. C.P. e s 5T
(min)

TERSIOK Lb/in~ 10 1750 1700 2076 2z sco

20 1500 1250 2080 300 t=le

3 L0 1500 250 1500 zce 220

({s)

~ 30 1200 780 1400 190 140
ELCKGECICN o 750 820 c4o 950 1180

20 78C 7EOQ 790 200 1070

Lo 90 7 670 730 230

go 680 =0 690 €00 CEO

- -

DESGARRE 10 95 S2.5 1io0c¢ 25 35

20 127.5 115 125 50 Lo

Lo 127.5 17 s kLo 72 1]

80 T3127.% 135 130 65 50



)

TIEMFO DE VULCAI'IZADC C.L. C.P. TR ST o GE;‘
(min) .

‘(,0_85}"‘ AT




FES'IV'UDIO COMPABATIVC DE LAS FROPIEDADED IECAYVICAS DI
EUPLEALDO WELAO

CTOWTLTE

DE HGARUGC (LTE

i nE-3) :
B ;
" |
TIENEC DE VULCAL IZADC c.L. S.T. FEaee 5% 2w
: (min) :
o ﬁ“j TENSIOK Lb/in? 10 3450 3750 3700 2600 2500
SR 20 3500 4000 3900 2300 2300
. { ’c.__B 4o 28200 3500 3500 1900 2150
o 80 2700 3300 3200 1700 2150
1 L ‘
HODULC A 300 % R 10 1200 1530 1550 1100 1200 .
B ' 20 1600 1930 1700 - 1200 0 1300 -
Lo is00 1750 17060 1800 - 1280
80 " ghso 1700 1e=0 f=dele} 11c0
ELONGACION 16 g0 gE0 ©5C £30 [3= .
20 510 530 526 7o bes
%o L30 s10 %00 S W0
80

LEO




.

-y
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TIEVYFC O VITLoATIZADC aLuT. C.F 1T s avT
miv)
DEZGARLE 10 37= LEO =006 200 17e
20 200 P o z30 17
%o 187.5 225 260 V& 178
80 175 200 185 150 160
DUREZA 10 56 54 56 s2 50
. =0 56 55 58 sl sh
4o 57 57 <1 &€ A
80 59 58 65 s 57




' ESTUDIC CONPAEATIVO DE LAS FHROPIEDADES MECAKNICAS DEL HULE DE GUAYULE CON GTRCS EULES'

EMFLEANDC NEGRC DE CANAL.

_'f > - TIEMPO DE VULCANIZADO c.L. c.P. YRS o s
‘ (min)
Lol
yvﬁf TENSION Lb/inZ 10 L1 50 4000 38=0 3100 3700
A 20 L 500 nsoc 4550 ' 3600 3750
% : 40 : . k300 4600 1500 8sg0 ‘3500" J
'?' e 80 B 3800 3600 L4200 2000. 2600
L g “ T S ‘
s MODULO & 300% ' 10 900 1430 910 900 ;aso'vf'f
20 1460 1900 ikce 1300 1§od“
1o 1800 2000 1700 130C 1130
80 2200 2100 1700 1350 ~ 900
 ELONGACUON 10 ~ sho 580 580 550 e 600
| 20 540 570 570 520 . v'5'5'o'i R
4o 520 500 530 510 520 .
0 - o 430 mgo 500 Lo ‘5476ff




78)

PIEMEC p rz;fn\)rs CANIZADO C.L. S.F. oy oF
DESGARRE 10 425 600 750 L 50 630
20 4z2s 575 L7s 430 520
ko " soo L1i0 Lo 350 350
80 225 310 400 225 325
DUREZA 10 53 56 57 60 56
20 61 &L 72 74 (331
Lo 67 66 68 66 62
80 66 68 &7 &4

&9




SCNCLUSIONES

Ve 1la serie de catos obtemidos anteriormente se puede:

concluir acue :

Fl nhule de Guayule es um hules que =@ pesar de sex muy'

parecido 2l del Hevea en pemo molecular y estructura posed

caracterinticas especiales. Es um hule mds suave lo cual se

puede aprcciar darante el proeesudo Yy® aue reguiere menor

tiempo de molido asi como menor tiempo para alcanzar un

y 4

novent« porciento de vulcanlzaoidu,por esto se recomienda

aque log tiempos de procesado sean uaustndos 2 sus caracteris-

tic 1z a fin de evitar una degrldleién gue provogue un rbati —
*

miento de las propiedades fisicas.

No contiene gel lo cual provoez que el hule no cristali-

ce bnjo btensidn ¥y por lo tanto tengm una bija resistencia a
1a ten516n ( formulacidn parsa slasificacidn 1A ),aunque poxr -
otra parte es de notar el hecho de meaoran mucho las propleda

des con la formulmcidm de semirefuorzo (7A). Por tanto se

sugiere buscar formulaciones especiflcas pura aplicaclones

determinadas y as{ obtener productos de buensn calidad a nivel
imdustrial.

Es muy importante ser:alar que los hules que me utiliza -

rom prra hacer las comparaclones no som hules comerciales

sinc standard que tienen tanto culldad ¥y precio bastante

(885)



Ssuneriorss w los eople :dos concrel -l omate. Na la formulacida

de  semii . Tuerzo el hal.: de TGusyale se encontrd dmr isn cte un

rrlento mor debajo de lus propredades de Los owbros

quince

hulss 1¢ ¢l permite segurar cue 8l se puede uti izar como

‘mubatiteto del hule de Hevea « nivel Industrial.

(86)




APENDICE I.

MRTOIWCS ASIM DESIGNACION D 15-70

TNNUAL BOCGK CF ASTM S9aRDARDS. SECCICN 28

PARTE A. YPreparacidn del hule natura2l,estandares,ecuipo

¥y procecado.

3.— HMMaterinles est :nduixr. Los matexriales estandar nue se

atilizin deben ser de preferencia los del RBRurd Nacionnl de
Tstandares (NBS) o cutlguieraotro siempre gue cumpls ~on las
mismaz nropiedades,

4.— Yrocedimiento de foxrmulacidna.

4ele~ W1l tiempo de mezclado depende de los pesos de cada
compor.cnte.Para mezcladores internos el peso debe ser igual
2 13 capucidad nominal del mezclador en centimetros cubicos
multipliando por la gravedad especifica

deldl compuesto.
4 o2 e0—

Todos los mauteriales deber de ser pesados exacta—

mente con un 1% de tolerancia sobre el peso especific do.
fa3a—

J "1 negro de numo debe ser previamentec acaondiciona
do calentndolo en un hornoe tipo 1B,descrito en la ecsvecifi-—
cacidn N30 TWlas r rrovedad-conveccidn y ventilacidn foxr—
zadn ,u-: hora a 125 + 3° 4. 1 newve de humo debe ser colo
cadc «n un visel :hierto e damensiones Lnles mnue 1o dtura
del neAaTo no sex awyor de un cembtivicstro (w.l in.) dur nte el
azondacionuricnto.Una ve:z 2acondicionade dehe scer marrondo en

87)




un recipiente cerrado hasta el maomento de umarse.

5.~ Meolino ce mezcladoe

5.1.—~T1 molino de mezclado pucde esdkar =acondicioniado so
bre un molino para laboratorio con rodillos entre 150—155 mm.
( 7.9=~5.1- in.) de difmetro eXxterior,con distanci; ce tarbzjo
entre 1 gufa da 25-28 em. (10-11 1n.). La velocidad de cl
rodillo lento debe ser 24 + 0.5 rpm. y 13 relacidn de veloci
dndes debe ser de l-1.4. UL moiino debe tener “ncilidades
parn mantener la temporatura especificada con 1 tolerancina
daaz. »

5¢2.- ¥l esprcio eontre rodillos debe ser determin-do por
medic dr doo cintas de plomo‘de id + 3 mm. de =mncho (0.4 +
0.1 Iin.) por lo menos 50 mm. (2 in) de longitud y 0.25 — 0.5
mm.‘(0.0l - 0.023)n. ) de &spesor. Las tirnas de plomc iehen
insertarse una en cads exhtremo de los rodillos,aproxinidamen
te 2,5 em. (1 in.) de 1= gufa,mienﬁras un: pieza de hule de
viscosidad Mooney de 50 ML 1 + 4 100° c. (212° ¥) y uimensio
nes 75x75%6 mm. (3%x3x0.25 in.),se posa atravds de 1low rodillosr
mantenidos = l1la temneratura eépscificada. Despuds de masarlo
por los rodillos se mide el éspeéor de las cintas con un mi-—
crémetro. La tolerancin entre li‘éeparﬂcidn de los rodillos
debe ser de + 0.15 mmu. (+ 0.0006 in.),para aberburas % 0.15

mm. (1+0.0006 in.) y +0.05 mm. (+0.002 in.) p2r3 aberturas =

miAs peruefins.

(82)




H
{
i
;
t

S5¢e3.— lLos componenses deben ser almacennados con o1 hule
bandendo en el rodillo lento y la temperatura en el contro
de las quperflcles de los rodlllos debe ser medldnddur?nte'
el proceso de mezclado de tal manera nue se tenga segnridad
en 19 temperatura de molido. cuands se indican cqrtes de‘3/k
debe cortarse 3/4 partes de la distancia a través del Todi -

llo y manteniendo hasta cue el banco desnaparezca.luando se’

especificuen cortes sucesivos deben efectuarse en dlrﬂcclo -—

nes alt rnadas,con un lntervalo de 20 seg.

51— TL pmeso del producto de mezclado dehe diferir del .
peso esrecificado en un 1% como mAximo.

[

5.%.— ZJebe enfriarse a temperatura =2mbiente en un= super

ficie rmetdlica plana.

8.— Preparwcidén de hojas vulcanizadas parn muestr-is de

hule.

Preparacidén de 1o muestra.

Sala lLos componente=m de a formulaclon deben esinar a —

‘condicicnados a una temperatura de 23 * 5° a. (73.4 = 9% r)

preferentemente en un recipiente ce rado para evitar ubsorcién
de mire. ®1 perfodo e=tz cspecifi ado en 1a tabla L.

Zuando sévrequiere un molido de estas muestras debe ha-
cerse 3in handeo,con enrollam;ento v padadas por el frente

como en 5.1, a la mism»o +emperatur1 usada para la molienda y

89)




lﬂ\-‘-’w»b— 1> b st e

coriars

cbn una “herturt entre rodillcs de 0.20 :m. (0.008 in.).
e nuds

>,mi¢ntras se ajusta la aberturw 2 1.4 'nm. (0.055
in.),1% maestra: debe bandearse mobre el rodillo lento v efec
tua .y b reces bres cunrtosila muestra debe lamin wrae integ
dre enfrirse @ 2,2 mm. (0.08 im.) de espesor.

+ 9°

g

G.”e~ les cowpuentos se acondicionan a 23 + 59 3. (73.4
.) Mor lo menos

wna hora y no mds

de T2 hs.
me7rcld.

despnfas de

1L 1aessre debe ner vaelta a moler
entre rodillos de 5 + 2mm.

3

cen ana vhertura

antes de enfriarse.
e .= Venpuds de

e en wu:

mezclar o remoler 1la hojza dehe ceclooax
superricie nmetilica limpia y plana y 1la hoeis iebe
per lo menos 3 mm. {(0.12 in) menor en ancaursa
gitul mite los correspondientes de los moldes.,

debe indicarse

v lon

La
del erano

Ggireec idn
en cada plancha.

1m - malnehas no

curmdaé deben ser + 3 g. al peso drde,
cuando

e clerran en el molde descrito en 9.2.

a) apar—-tos.

Prensn.

J. prensna debe =exr capas

de eiercer una presidén no men
nor e "450 ¥N/m? (500 pai) en

las 4dreas de —alern- amirnto

(20)
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mold: durante el prozeso completo e vulrrrizi-~idn v debe te—
ner vl 503 de eoddlentr o icooto de tamunio cufiqcicate peare ~us el

meld o eabd o omeres e 75 mm, (3 in. ) del frent: del Plee

4

to aurtnte vualenisicidn. Los plitos nreiferentecat neben

de ner de necero rolado pura olentado nor vapor. lebe ccolozar

o}

32 L meocuent ventiloinidn para permitir un fluajo continuo de

vonoxr = traves de low plaibose 31 se uson platosr Ge tino

intex
. L0 G s P .
cunbi Wl 1la s2lide do vepoor debe estar ligeramenie “brio deld
crmbi Jer de vanor poara wmegurar un buen drentie.,

1 ~onduceidn del ¢ i1lor a travds do los platos 2 1a cabe

za de 1 prensa debe redurirse lo mas moegible por wedio Ce
unt nlaz+ de acero o de lg¥in otro umedic.

L~ superficies de nresidn deben coxr prralelas ron 0,24

mm/ { 0.003 in./ft. ) cu:ndo los platos wstdn a 150 ‘a.
( 2029, ) ¥y cerrados 2 presidn y con un plica de plamno en—
tre ellcs.

WCLDE,

debe ser parecido en dimensiones al de la figurn 1 con
el cutl ce obtienen hojas aproximﬁdamente 1530%x150x2 mm.
(6x6x).08 in). Bn lom extremos deﬁe tenc:r 1.9 vy 2.0 mm.
( 0.075 ¥ 0.07 in. ).

las escuinas deben de ser redondeadas con un radio no me
nor A« 6mm. ( 0.25 in. ). '

Iy superficie del molde debe egstar limpia, pulida v 2ro-

maida, 12 cubierta deX molde debe ser pl.ana ¥y por lo menos de

(21)




unicuhi *rta ¥y molaes sep~rados las cavidnades deben da

1 em. (V.4 in) de ecpesor y perfectamente alineadn n 1.4 ca —

vidad mart evitar arrus utientos de la surerficie. 'n vez de

estar

cert iian dentro del plito de la prensa. | menos que Gey nece

Sorio ne se debe utilizar lubricaznte en la puvarficiec del
molde, aindo este ser necesaria se uebe utilizar uno de tie-
Po residuil ¥ onue no wecte 2l curado de 1z muestrii como Si—

licdn o molucidn de abdn.

10.~ Procesrdoe.

10.1.— Se llev:s ¢l molde a 12 temperatura desesd + 5°.

- .
(x 97 7.) en la prens= cerrada y se nantiecne asl por lo ~enom

20 min. aantes de colocar las hojas sin vulcanizar. B« verifi
ca 1n tempeaeratura del molde con un bternopar o con c'lauier
otre anairato adecunrdojse ibre la prenda e insertan 1.7 hojas
en el molde tratando de emplear el menor tiempo posible.

1lO0.2.~ ¥l tiempo de vulcanizado Se considera =a p TrHtir
del momento en que se aplica teda la presidén y hastz el momeh
en que cesa 1la aplichcidn.Debe mantenerse el molde 2 un~ pre-—
sidén minimn de 3450 KN/m2 (500psi),durante la vul-ranizacidn;
tain ronto como se abre la prensa sSe quitam 1las hojns vulecani
zadns del molde y enfrian con agua durante 10-15 min. debien-
dose evitar alargamientos antes de las pruebas.

10.3.—- Los componentes para 12 vul anizacidn se deben

g1irdar nor lo menos doce horas y no méds de 72 hs., o 23 # 5%@

o2)
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Gntes de las pruebas,.
,’L:‘.é pruebas dehen efectuarse entre 24 hs. y 64 dfas des

pués de 1 vule anizacidn.

(e3)




rarte B. -
“valuncidn de materinles eshandarem y no estandares y de

hules comercinles,

17.2 #é&rmulas estandar y procedimientos,hule natural.

17.1.— 225 férmulns estandar ¥ ciclos de tiempo Dara
molido de las simpuientes formulaciones estdn contenidns en
las tablns que 1 continuacidh se muestran.

Prondsito o descripecidn.

1 formulacidn mars clasificacida dée hule natural
23 formulacidn pru goma.

34 *ormulaéién VAT negro de camal.

a4\ Yormulacidn puara carbonatodde calcio.

5A Formulac '!dn para conduccidn eléctrica.

6 A Pormulacisdn resilente,dureza 4C.

7A Formulacidn resilente,dureza 50.

8a Formulacidn resilente,dureza 60,

17.2.— Método de ezclado.

Para el mé€todo de fprmulacionesAde hule natural nroce—
da comc wme indica a continuacidnj;usando los tiempos diados en
la tabla ¥y manteniendo la Semperatura de los ‘rodillos a 70 +
5° 2. (158 + 9°F).

17.2ele— Pase el halec a través de los rodillos dos ve-—

ces sin handear a 0.20 mm. (0.008 in) de “bertura.




(s8)

FOFMUILAS STAVDAFD FARA HWULE NATURAL

MATERIAI,

HULE MATURAL

CXIDO DE.ZINC

AZUFRE

ACTIDC ESTEABRICC
MERCAFTC BEVWSCTIAZCL
SULFURO DE BENSCTIAZIL
FEXIL -FAFTIL AMIWNA
NEGEC DE CANAL

NEGRC DE HCHNC

TC .

DE MUESTFRA

MRS

38s
370
371
372
383
373
377
375
379

1A

100

3.5
0.5

ois

3A

‘R

w W

<0

7A

Mo

Ls



TABLA #4
1A 3A TA
Paso 1 1 1 1

Paso 2 4 4 4 i :
|
Paso 3 - 11 8 :
Paso 4 2 2 2 ;
|
Paso 5 | ‘4 4 4 i
Paso 6 2 .2 2 :
Paso 7 2 2 2 :
Paso 8 1 1 1 '
‘16 27 . 24
Miennc en minutos para cada paso del procesado. '
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17.?e2e— Ze handea @ le4 mm. (C.055 in) v se coerta, ~hrieh
do lon re:iillo:s & Lo mm. (0.075 in) ,al volverse hero: 1A
bainda.

JTTePeRa= 1l pirmanto es incorporado v lo large ¢ lon
rodil!ns o unaa velocidiid condtante, 2aando se termine e afia-—
dir 3 : mitrd del nirsmento se hnce un corte de 3/4 d@ aeada
lado v S ftermiit. e adar el Pigmento teniecndo culin 1do de
recosss =~ ¢l que hny: coids de los rodillos.

A7 .20 4= te aiiacde el Kcido esmtefirico.

N7 e?eBe—~ e ahitdorn las materisles restantes.

17.2.0.—= 'le hacen Lres cortes de 3/4 de cada li:ido.

17.2.7e= 92 cortx 11 muestra y sc¢ pasz hecha rollo 6
veces ey entre los rodéallos a2 uni wherur de 8rim (0.33 in).

L7 .248e— Yara formulicicones 33=84 laminar a un “bertu
r2 de =eis mm. (0.25 in) ¥ para formulacicnes 1A y 2% l=ami —
nar a 2.2 mm. (0.08% in).

17.32.—~ Preparacidn de la formualacidnd

17.3.1.—~ los componentes de las Tormulaciomes 141V y 2a
deben ser “condicionados de 1-5 hs. sinte:r de molerlo;la
muestri1 se Drepar: ccme se indica en 8.3 y se cu ra como me
indic - en 17.4 no se vuelve a molei.

17e3.2e=

gse acondicionan

i.cs componentes de las formulaciones 2384

de 2—24 hs.,vuelvs a1 molexr de z2cuerdo con

8.1,»nrevare 1z muestr.semin 8.3 ¥y cure semin 17.4.

(073



17.4.- Curadosestandar recomendados,10,20,40,80 min.,

a 140° 0. (284° #).




tralauarteidn e neerom o huno en hule astural.

et mEtedon sen para hrobav Nesra Wit haimo

3

ctreser s e dhanar Lag

cn el hale nrtaral. emen R

dncorma s

Naecnrn e o advdan de loo ruoeron de hurto nrodiesan: o reciklidos nor

3

tx coaliere de Lo Lacornaoracidn de nser

T anaorrorteidn de los maserialesn neceoennrios

‘i o los materi o ler debern e r shandard

A b valoanle e lidin.

[REPRLE OIS

Iy dzrrala ooond ard y tiempas ~1ra méhode e mes—

PrteMs (e rearo de humo estdn conbenicdoas en Ias boa-

1 debe ncondicic. "rae coms 2e indi

Co

o

A

T e—- i tedon dae ewclado.

27— vielino.— Fara mezelar en uan moline tipo .1 nroce

d=a como @we indlic en Lo thbla 13.

Juste Lo rodillos z 1.4 mme. » Lo semnernbara

27.1.) .=~

. (153 + 9 fe ).
—si.2dn el hule y handezlo.

“2ido estedfrico y =orxrte uant verz de nne

- ag.ada el

2T eletea— 4 ACiT 1 ( taTre,ace erader ¥y Exido de =irc ¥y

2ortor don veces de oo 1do.
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2T
d«

~aorte

in.)

o
fTilecie :ne
2T -
29,
29.

e - Turados

e dAnnmdw el neerce de humo emn el molimo lentin

vaeort s SRdn aur =1 npegroe 38 1

o ber L nmmerstroa,vae v oaon

Ee

moeocdel Lfmite de + 1% re:h fcelo.

wle— trisiemlo mor 1 Frenbe e s veoen o

O, 8ram

seBae ance

wame v 2.2 wm. ( 0.08% in ), 1o
Ty w o prooare nara ocurads soeoin S, 7

2 y curado.

.- cor tiemne de laminsdo 1
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