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RF.SUMEN 

se llevó a car.o la síntesis de una serie de terpolímeros de ABS -

(Acrilonitrilo-Butadieno-Estireno) v!a un proceso de polirnerizaci6n en­
trasa.-susi:ensión por lotes, a p:trtir de FQlil:::utadieno y nonéroeros de 

acrilonitrilo y estireoo. 

La slr.tE2:s Ce: estos ter¡:olímeros de ABS, se realizó a nivel lal:or~ 

torio vúi ur..l serie de etapas sucesivas, las cuales tienen lugar en un 

wlo reactor :ldccuando este p.:ira la etapa corresp:>ndiente. 

Las ~tat-as referidas son las siguientes: 

l) Disoluci6n del elastánero (pol.i.Wtadieno) en los m:in6rneros de -

acrilonitrilo y estireno. 

2) POlirne:-izaci6n en nasa de estireoo y acrilonitrilo, tambi~n lla­

nada prepolimerización, ¡:or la baja cotwersi6n aquí alcanzada -­

(35%); y 

3) Polimc.rización en suspensión de non6rneros. 

Se caracterizan dichos ter¡:olíneros con OOse a algunos de los pará­

rretros característicos con que se califican este tipo de pro:luctos a n.!, 

vel carercial y se pudo CO!Tl'tobar la l:ordad del proceso, por lo cual -

se de::laro irnplanentado el proceClirniento para la prueba de nuevos rra.te­

riales en la síntesis de productos de este tipo. 

Utilizan:lo este proceso a nivel laJ:orator io se ¡:udo carprobar el Coi_!! 

µJrtandento de dos ti[Xls de {XJlibutadieoos, y se concluy6 que a este n2:, 
vel no hay diferencia irrp:>rtante en cuanto al tipo de p:>lib.itadiero an­

ple..3.:lo en la síntesis de prcductos de este tj r:o. 
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l. lNTRODUCCION 

I.as dos fuentes de problemas encontradas en los procesos de p.:>li.meri­

zaci6n a nivel .industrial en fase líquida, son el calor liberado, porque -

las reacciones son altamente exoté.rrnicas; y el gran incra.nento de la vi~ 

si.dad del rredio reacc:ionante durante el curso de la reacci6n de p:>limeri~ 

ci!Sn. 

El calor liberado, así caro la baja difusividad térmica de la nezcla -

reaccionante, pJcrlen ocasionar "disparos" de tanpcratura, por lo que el -

proceso es dif!cil de controlar térmicamente. 

Si se tienen 9ran::les variaciones de tenperatura durante el curso de la 

reacción, se p.ie:!e llegar a tener una distribuci6n de peso::; rolcculares -:-

111.1y abierta, es de:::ir, con una alta desviación estandar, lo cual puede 

afectar de manera n03ativa, las características finales del prcx.lucto. 

Estas dificultades pueden reducirse consideramente utilizarxlo un sis~ 

ne de p.:>limerizaci6n en suspensión, dado ~e en este tii::o de proceso se -

facilita la disipaci6n de calor, liberado en las p.:>lúnerizaciones p:>r adi­

ción, gracias al alto calor especl Cico, baja viscosidad de la fase continua 

y w1 sistema de agitación vigorosa lu. cual ddJe mantcne>r mientra!:i se com­

pleta la reacci6n de polilrerizaci6n, Fara formar perlas sólidas. 

Este trabajo estriba sobre el proceso de p:>liH1~ización ti¡:o rrasa-sus­

pensión, para obtener un ter¡x:illmcro Sl~l (Estirem-1\crilonitrilo) rrodific~ 

cb con hule (polibutadieno) que le confiere al producto alta resistencia -

al impacto (flexibilidad) • 

Este proceoo es capaz de prcxlucir resinas en fama de perlas, que p:>s­

terionnente se utilizarán para prcducir p:>r n-exclado en extrusión resinas­

a:in diversos grados de resisten::ia al izrpacto, al flujo y al calor. 

Las principales dificultades de cst;.e proceso están en alcanzar y rran~ 

rer una cierta ITDríología y un opropiado t'IDtaño de partícula en la fase ~ 

le, esto Gltim::l es im¡:ortante nantenerlo dentro de cierto rango, ya que -

así se mejoran las propie:lades de resistencia al impacto, dureza y brillo 

del polímero. 



En el proceso canercial para la prOOucción de este terp:Jl.ímero S<? di~ 

t:inguen 4 etapas conse::uti vas que determinan sus características a saber: 

l) Disoluci6n del elastánero en una mezcla de estireno-acrilonitrilo; 2) 

Polimerización en rrasa. de estireno y acrilonitrilo, que se le cornee co­

rro prepolirner1zación, (X>npe la conversión de tronáneros se restrin;ie a -

un 35% en nasa, ahí se lleva a ca.to el injm-to de la estrucb.lra rígisa -

(SAN'-Estiren:>-Acrilonitrilo) en las partículas elastó.:nericas; 3) Polime­

rizaci6r. e:1 su~;:EnSión, en esta etapa se procura que la conversión de TIE, 

n6reros sea. m:í;:ima (aproximadamente de 99i): y finalmente, 4) Se destila 

la mezcla polimé.rica, para eliminar los nonáneros residuales, espe;::ial-­

mente el acrilonitrilo, ya que se le asocia o relaciona con la pro:3.uc-­

ci6n de cierto tipo de cán::er. 

Las pr .imcras 3 etapas se llevan a caro en un reactor diferente cada -

Wla de ellas na.jo cordiciones de operación adecuadas para obtener el p~ 

dllCto esperado; la destilaci6n se efect:ua imlediatarnente d"S!"lés de la -

etapa de f.Olimerizaci6n e:n sus¡::ensi6n, en ese misro reactor. 

Por ot.ro lado dada la infraestructura de planta piloto, era práctica­

rrente im¡::osible, repro:lucir el proceso canercial en 3 reactores distin­

tos. 

POr lo tanto se planteó la escalaci6n del proceso carercial en un so­

lo reactor, dome se llevarían a cabo las tres primeras etapas Jel ~ 

so; 1) Disoluci6n del elastánero; 2) Pre¡:olinerización; y 3) Polimeriza­

ci6n en ~spansi6n, acorxiicionándolo (fonrulaci6n y corxliciones de oper~ 

ci6n) cada vez que se pase de una etapa a la siguiente. 

El esb.ldic de escalación se inicio bajo la presilra. de obtener un pro­

ducto (perlas) con propiedades similares al producto ccrnercial (planta) , 

propiedades que en alg-.mos casos y debido a los parámetros de escalaci6n 

serían diferentes al producto de planta, sin anl:argo, deberían de servir 

ccrn:> base para poder canparar el desenpeño y lxm:lades de cada uno de los 

elastáneros en esb.xlioª 
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II. OBJETIVOS 

Efitud.io canparativo de dos ¡x>libutad.ienos, con distintas característ! 

cas entre ellos, para ver el desenpeño de cada WlO de estos elast6neros; 

E>.n la síntesis de copolímeros de ABS, utilizard.o cano criterio prueW.s -

t.Spicas de evaluaci6n del pro::lucto canercial. 

In.plunentar y validar un pro:::OOimiento ¡:era l.:i sfntes.is de terpOlíme­

ros de ABS a nivel lal:.or.:.ttoric, dicOO procc:rlim.iento deberd contanplar -

los ¡.irinci[.ü1es factores del proceso ccrnercial. 

Sintetizar los terpolúneros de ABS a nivel laboratorio, utilizan:Jo Cl!!!. 
lx>s polihlt.adienos; y caracterizar los productos de acuenlo a los par~ 

tres es.tablecidos, para investigar si existe alguna relaci6n entre las -

características macro y/o microestructurales de los ¡:olibJtadienos refe­

ridos y las características de los productos obtenidos a partir de ellos. 
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III. REVISION BIBLIOGRAFICA 

A c00t~~~i.~ .. -~ hace ref~encia 
0

a traba.jos relacionados con el .tipo 

de pi:oceoo d~ 'p.:>l~izaci6n en masa-suspensión, que se utiliz6 en este -

trabajo; 

·Se: ha visto que algunos de los problerras encontrados mis frecuent"""!! 

. te, ~e·~·- indlÍsti:-ia de la nanufactura de p:>línEros en fase líquida, son -

- el e:alor lil::erado, ¡:orque las reacciones son rruy exotérmicas y el gran -

aurer.to de la viscosidad del rredio de reacci6n. 

El in::~to de la viscosidad provoca una disminución de la rápidez­

de terminación: éste fenáreno, conocido caro "Efecto Trannsdorff" o "Ef~ 

to \:.el", que se considera resp::>nsable de reacciones oo controlables, deb!_ 

do al aurrento excesivo de tetiperatura de conversión, lo que p.Iede provo­

car un ta¡:onamiento del equi¡:o. ----- (1) 

TOOas estas dificultades se pueden reducir, utilizando un sistema de -

Poli.nerización en Suspensi6n, ¡:or las razones que se mencionan enseguida. 

!.a Polinerización en suspensi6n, es un rredio e:·:celente de disipar y -

controlar el calor de la p:>lirrerización, gracias al agua que suspende a -

las gotas de rronáTero-polllrero; t?stas se can¡:ort.an caro pequeños react:o-­

res esf~ricos-isotW:rni.cos, en los que la reacción se puede ccnpletar sin 

dispararse •. 

Cuando la reacci6n termina, las perlas se pueden secar fácihrente, ob­

teni~se un producto de excelente calidad. 

El primer sistema de uso carercial, ¡ara la obtenci6n de Poli-cloroac~ 

tato de vinilo utilizaba una solución acuosa con electrolitos y ernulsifi­

cantes. (tensoactivos) en concentraciones tales que se evitara la fonra-­

ci6n de partículas muy finas, tipo látex. 

Diversos estudios cinéticos ron indicado que la IXJlinerización en sus­

¡::ensi6n consiste nome.lttente de polllrerizaciones en rmsa, enfriadas con -

agua en las que cada gota de rronáooro, se canp:::irta cerro si se tratara de 

pequeños reactores intennitentes con enfriamiento. 



En general la cinética de ?:e.:icci6n parece no ser afectada ¡:or el ~ 

ño de perla ni por el tip:> de agent" de suspensión enpleado. 

cabe rrercionar que el efecto de iniciadores y re:Juladores coincide pa­

ra las polirrerizaciones en nasa y suspensión, sirnpre y cuando éstas sean­

solubles en el JTOnárero. 

El control y me:iici6n del tamaño de partícula es i.m¡:ortante para cier­

tas aplicaciones. Tal es el caso de la elatoraci6n de protésis dentales -

par el pro::eso rronéxrero p:>lúrero (en este proceso se rrold.ean "jarabes" de 

pol!rrero fundió:> en rronénero) , en el que se requieren perlas finas de rre­

nos de O. l nm de diárretro1 en cambio, las perlas de uso para extrusión y -

moldeo deben tener dilr.ietros entre O. 2 y O. 5 rrm. 

En la producci6n de poliestireno ex¡:ansible y de resinas de intercarn-­

bio i6nico se obtienen ¡>3rlas con diámetro de 1 rnn 6 más. Entre los facto­

res que afectan el t:.arM.ño de partícula se encuentran la gecmetría del re­

cipiente de reacción el ti¡;:o de .:igitador, su rápidez de rotación así ccao­

el nivel de agitaciOO predani.nante en el sistara. Por ejerq::ilo, los agitad~ 

res de impulsor y placas producen r-erlas más finas que los agitadores de -

hoja. ---- (2) 

El control de las características del producto final en Wl sistcrra dc­

¡;;olinerizaci6n en suspensión depende de las condiciones del proceso, ~ 

ratura, ti¡:o y cantidad de iniciador utilizados en dicho sistera. polirreri­

zador. Es ~te taMr en cuenta el elenento "tienp:J de estabilidad"­

de 1ilna suspensi6n cuando se eligen iniciador y condiciones de operaci6n, -

ya que los procesos son estables sólo durante ese lapso de tiemp::>. 

la estabilidad de un si st.ema tle suspensión es su 11 ha.bilidad" de mant~ 

ner suspendido t.:1 1ror.érrero en fonra de perla y rodeado ¡::or lUl medio acuo­

so Curante un ¡:'l...'.:..-io:~o de tit..:::i¡.:o prolon;:::.<lo. En lus sistCffi."1s de suspensión 

se p1.1ede presentar una separaci6n de fases (hldrocorburo-agua), en cues-­

ti6n de minutos, .!'=i la agit.aci6n no es regular. --- (3) 

Otra área que depende de mucl'Xls factores es el ciclo de ¡:oli.rrerización. 

10 



Entre dichos factores. poderos nenciorar CXlTO iruy ilt{lo<tante el ti¡x> -

de iniciador utilizado, as1 cooo las características del va¡::or dc cnlenl:zi­

mient.o y las áreas de transferencia de calor quo hay .. , en cada recipiente. 

I1or lo que res~ta .J el diseño del rc..'lctor y ,Jel ayit.ador dcten qa­

garantizar que no haya eSI'rlnas sin agitaci6n en las cuales, pJeda ocurrir 

una coalescencia o precipitaci15n del polúrero.-- (21 

Adel:tá.s existen una gran cantidad e.fo ft'\Ctores indepmdientcs que- pue­

dan ocasionar fallas en 13 suspensi6n. uno de ellos puede sei- el agua con 

alto contenido de s61idos, o de dureza elevJlJ.a lo que puede causar perio­

dos de inestabilidad en el proceso de susrensi6n. 

1.'.l mejor maner.-,, de evitar esto es soocter al agua a un proceso de in­

t.creambio i6nico y filtrar COI\ carbón activaOO si es que se tiene una alta 

coloraci6n. Los cuerpos coloridos suelen terminar en el producto final -

sin in:porta.r en que µ!rtc del proceso sean introducidos; es por ello que -

tcxlo TI\'lterial utilizad:::> en el proceso debe ser estable al calor y <ll.! ba.ja­

inicial. --- (3) 

Ah:>ra llien cuando una gota vü:;co;:;a es :.-u~~ai .. b en una fase ccntinua 

a retJittcn turrul.ento, 14s fuerza5 nsociad'ls con dicha fil.se (fuerzas i.ner-­

ciales y viscosas) actúru1 ~bre toda la sui~icie de la. gota, induciéndo­

la a defomarse. Debido a la de[oanaci6n experinent.ada, se crean esfuerzos 

viscosos y presiones dinámicas dentro de ld. gota los cuales, jnnto con las 

fuerzas ~"Uperficialcs inducidas por la tensión intcrfacial o, actúan ¡..ura­

contrarrestar la deformaci6n y estabilizar a la gota. Cl.L?lndo la viscosidad 

de la c_pta es upreciable los esfuerzos visco--.;os son mayores quC' los super­

ficiales, por lo que la estabilidad de la ~iota estará determinada ¡;or SW:>­

propiedades rcoló:Jica.s p.:>r el _contrario, cuando la viscosidad es baja Crre­

nor que 10 cpl la estabilidad estará determinacia rx:ir la tensi6n intertaciul 

o. Si tanto los esfuerzos viscosos caro los rn.1pt;!rciffalcs son del misrro ºE. 
den de magnitud, la cstabi Hdad dependerá de amtos. De lo anterior se ap~ 

cía que la distribuciéo de tanaños de partí.cula5 de equilibrio, en este e~ 

ro pa.ra una dis¡:ersi6n ll'quido-11'..quido, se alcanz.c.,rfl cuando las fuerzas ex 

ternas sean eontrarestadas por las fuerzas cohcsi vas. 

11 



Hi se lleva a efecto unil rolinc1·i2aci6n 00.jo condiciones unifo~s de 

agitaci6n sin añ;1dii: U•y..":1tu de- sus¡:ensi6n, la viscosid:ld dt.? las gotas au­

a\.IOOnta con la conversi6n, disminuyeOOo la tendencia del t.lmlño d~ la::: g~ 

Las y puede ocasionar 0'1lome1·:iniiento de i.,,s misn~s .:mtcs de que l~ visco-· 

sidad sea lo suficienta:ll.~ntc •:.1:.·.-:inde caro para evitar la uni6n de ~rtícu­

las. Es ¡:or ello que las polimeriz.,,ciones en suspcnsi6n sin agentes de -

sus¡:cnsi6n no son dH utilidad corercial. ------ (2) 

Ios agente~ de sus¡::cnsi6n que detienen la co..ilescencia en la.s ¡:olilre­

rizacioncs en su~-ensi6n soo de chs tipos: 

a). PoHneros orqánicos solubles en .:i.gu".1, frecuenterente llarrados "co 

loidcs protecton'~'" y b). ma.t<'ri.'l.les inorgSnic:os insolubl~s ~., -

,agua', fin;urrnte divididr..1s. Estos 'jlti.rtOS son efectivos únicarrente 

cuando se cncnanlran prcsr~.ntes en l..:!s pelfculas superficiales en.:. 

tre el ngua y 1 .... s ljOtas de m::inárero. L afrccuc:1cia a(~ cw)esct-.-m-­

cia enlrc got .i.s roCcdd.."13 fJCJr ¡~lícul.:ls de .'lgu.' C\.Jr1 agente d•~" SlL'->­

pcnsión es r.!Cn:Jr ~rue c·ri el ca~J <le colisiones entr.e i:o! .. a~ que Ga­

recen de diC"'hc•::; .:10Ant:!~S !ltOtf_..-.:torc~. 

Ciert.os estudios c;.r.hrC:' pj nx:-<~,~ni!'"::f('l a~ ....i•:d6n de los "ct)}oidPS prnt~ 

toros" han dai.:islr .. tdo que L..,, vi~;c-L\<:Üd,.ld ei L:, fase de las ¡-elícuL."\s cit~ 

dantes es mucho nn~ior en ¡•Lo:·~"··rK:ii'! d~ 3•1t.,nter: de ~\l:~t·0nsi6n. 19s aqcntes 

de suspensión solubles pc;,r('{;r-in fornnr una c.'lp.:l prob.:-cto1·a tip::> 9~1. la -

cual conserva scµ.·u.,,d;1s .t las 90ti\s y (jt.le vbst._"'\culizn la cooleE"".::ern::ia. (2), 

En: otras palubras, l:i función de un .:i.qentc de suspens.ién ~s rodear a 

la gota de nonáncro, lü cu.:il i>;,t.l. dispersa en agti.a dcbiL!o a lü agitación, 

con wia capa rnane:m;)}ccul.1r; CDto vbsr.ruye la c0:1lescen<Ji?.. entre dos go­

tas que chlcan, peL·o también inhitx la ruptur<"I de l!st..:1s. En un sisterra de 

suspenaifn que ha re;rd.idu su c.:1pacidad de suspcnsi6n, la aglcmeraci6n se 

da mu~, rápido ocurriendo una sep..uación de f.Jzes; no obstante, si esto s~ 

cede en las pril1eras el.<tp.!l.S de la sUbpcnsi6n es po~;j ble rOO.istribuir el­

rronánero .:il rC'i.niciar 1:1 agitación, cstablcciGndosP. la &uspensi6n. (3) 
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Los prineros agentes de suspensién usados en procesos cCJ1Y'trciales fue­

ron polímaros hidrofílicos o '1coloides prote.::t.ores". 

De los agentes de suspensi6n mlis útiles en la produa:i6n ccrrercial han 

sido acetatos ¡:olivinilicos parciabrente sa¡:anificados (alcoholes ¡:olivin!_ 

l.icos) y sales alcalinas de copolfueros rretacrílicos ácidos. Se ha deros­

trado que el tamoño de prrtícula p.¡ede ser prcporcional a la tensi6n in~ 

facial prevaleciente en la frontera de 1as gotas al inicio de la reacci6n. 

Diversas patentes han expuesto el uso de ~eñas c.antida.des de colo!_ 

des mi.celares para reducir la tensión lnterfaci.al. No obstante, la adici6n 

de a'J'?llteS de suspensión en e.xceso es perjtrlicial para la obterci& de [Je!_ 

las, ya que se favorece la p'.)litterizaci6n en emulsión con su respectiva -

:orn=lción de látex. Aw1que no se han retXJrtado investigaciones precisas -

sobre la absorción orientada a las fronteras superficiales, se cree que el!._ 
cha absorci6n ocurre; p::>r ejanplo, los gnipos ester del acetado de r.olivi­

nilo parcialm:mte hidrolizado son atraídos p:Jr la fase rronórrero, mientras 

que los grur-os oxhidrilo se orientan hacia la fase acuosa. 

se ha derostrado experinental.Jrente que el peso m:>lecular del agente de 

ws¡::ensié.n tiene rreoor influencia que el nGrrero y longitud de los segrrentos 

hidrof&ioos y que el grado de hidrolisis, en la estabilizaci6n de una Sl.J! 
pensión. Por lo tanto, los polúreros protectores con tma relación grupo h! 

drofílico a gru¡:o hidrofóbicx:> definido ofrecen, con fr:ecueooia, una ~jor­

acci5."l dispersa. Se ha observado que, aún can el uso de agentes de buspell­

sión que fornan una rronocapa sobre la SUI;Erficie fronteriza, se presentan­

efectos anulsificantes: ello ¡::errnite obtener, rrcdiante el uso de distintos 

agentes de susp:msión en un misro sist:arei, pol!neros con tamaño de ¡:artí~ 

la intermedio entre l~tex y P'"las. --- (2) 

se cree que los agentes de susrensión insolubles obstruyen el acerca-­

r.J.cnt.o e:1tre gotas de nDlárero. Ciertos Ín\'f!stigadorcs observaron la exis­

tencia de tm "p.mto identidad" en sistate.s con agentes <le suspensión inso­

lubles; dicho punto de identidad es un valor de viscosidad, el cual se al­

canza. a una conversión especifica a partir del cual se detiene la coales-­

cercia y la distribución de tarreñas de pa.rtícula penmnece sin carribio apr~ 

cial:ile hasta el final de la ¡x>lirnerizacitSn. 
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La adici6n de pequeñas cantidades de agente de suspensión, puede alte­

rar el p.mto da identidad. 

se ha derostrado que la coalesceocia de gotas con agentes de suspensi5n 

inrolubles en agua se obstruye debido a que la superficie de las gotas se -

recubre totalmente del agente de buspensián. La disminuci6n de los tamaños­

de ¡:artícula oon el increrento de la velocidad de agitaciál depende de la -

presencia de suficiente agente de suspensi6n. 

Dado que la acción dispe.rsante efectiva de los agentes insolubles ~ 

ce requerir que se cubra la superficie de las gotas de nDl&Ero, la canti­

dad de polvo dispersante requorida en una polirrerizaci6n depenáerá del ~ 

ño de las gotas que se desee obtener. Algunos agentes de suspens]6n (fqsfa­

tos) requieren que se añada una requeña cantifad de tensoactivo p.?1.ra con~ 

lar el ángulo de contacto y, en consecuencia, l.:i .::.cciún dispersa p:Jr ab~.o!. 

ción, f:Ísica ó química de los ¡:olvos en las ~rlas. Cu.:ilquier exceso de t~ 

soactiva p.iede ocasiorar ¡:érdidas de polúrero en formo de látex fino. -- (.2) 

El fosfato tricalcico (TCP) es lUl mineral usado ccm:> agente de suspen-­

si6n de tipo inorgánico debido a su tanuño de ¡:artícula ~eñe y, en C'On5=. 

cuencia, a su gran Srea intcrfacial (superficie'cspeciíic.a de 50 ¿¡ 4..00 ne-­

tros cuadrados por grano) • 

El uso de cst.abilizadorE:S o "prenotares de suspensi5n" (usual.rrente te.zi 
soa.ctivos y, en algunos casos, p?.xóxido de hidrfqeno, asi caro de potasio)_­

mejora las operaciones de suspensión en dos maneras; 1) afectando l,) ten-­
sión interfacial del agua y 2) Pnr una rx:isible acción sobre la E>'Upei:f icie -

de la perla, en el caso de pcroxidos solubles, que acelera la rolirnerización 

en la superficie para ayudar a la estabilidad de ln sus¡:ensión durante la -

etapa viscosa de la reacción. 

En relación con el corrporbmicnt::> de: dispersiunes líqi.údo-líquido en­

tanques agitados en condiciones de :lujo turbJlento nos resulta de esp?cial 

interés. Si los liquides inmisibles se agitan, se fo1.1re una dispersión en 

la eual ocurren ruptura y coalesccncia de gotas en fome. simultánea. Si la­

agitación se prolonga ¡:or tiem[.'O suficiente, se obtiene un E.ql.lilibrio diná­

mico entre ruptura y coales:::end a. 
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El tanai\o pranedio de las gotas en equilibrio dependerá de las candi~ 

ciones de agitación, las cuales afectan la dispersión de varias fonMs. 

I). Las gotas se rarperan en zonas de alto esfuerzo cortante, cerca -

de las hojas del agitador.; 

HJ. La velocidad turl>Jlenta y las variaciones de presi5n en la supe_i:: 

ficie de una sola gota, pueden ser causa de ruptura. 

III). El !'lujo turbulento puede acelerar o disninuir la coalescencia­

de gotas. 

En lL'la dis¡:crsi6n real, los tres fe:lárenos ocurren simultáneamente. 

L3 ruptura en regiones de alto esfuerzo cortante es irr.¡:ortante en -

disr-e1·siones muy diluidas, en los cuales la coalescencia es despreciable. -

En los casos en que la coales::encia es i..rrp:irtante, la influencia del­

flujo turl>Jlento local en el estado de e:¡uilibrio de la dispersi6n puede -

ser ¡;:::iredaninante. 

Los fen6nenos rrerx=ionados en II y III se dan en una rnicroescala y el­

t:amtr.o rredio de partl'.cula estará deteJ:minado por lo que ocurra en W1 volunen 

de fluído l11llY peque1o, alredecbr de una gota individual. Pór lo tanto la ~ 

fluencia directa, de el flujo de escala grande puede ser cx:nparativanente -

pequefu. Kolrrcgoroff, postul6 la hip6tesis de que si el nGmero de Reynolds­

es grande, las propiedades estadísticas del camr,:o de flujo en un volunen de 

líquido nn.ty pequeño p..ieden estin'arse a rxirtir del concepto de isotropia lo­

cal. 

En una dispersión agitada, la rápidez de coalescencia de gotas p.iede -

acelerarse o retardarse EXJr rredio de turb..tlerci.a, dependiendo de las propi~ 

dades físicas de los cor~stituyentes del sistam.. 

Las fluctu:.,ciones de velocidad incrementan lu rápidez de coaliciones -

entre gotas e increrentan, r.or lo tanto, la oportunidad de coalescencia. 

Sjn emb:u"go, es bien sabido que s6lo una p:?qUeña fracción de las coli­

siones originan coalescencia. Ello se del:e a que unu delgad.3. capa de líqui­

do, atrapada entre dos gotas que colisionan, actua coiro un cojin elástico­

y puede ocasionar que las got.as se separen. 
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.si las gotas se adhieren, el espesor de la capa que las separa disminu!. 
ra gradualrrente debido a un feráieno de difusi6n. 

cuando la capa ha adelgazado lo suficiente, la frontera entre las dos -

gotas puede colapsarse. No obs~mte, las fluctuaciones de velocidad turbule!!. 

ta pueden pro¡x>rcionar suficiente energta a las gotas cerro pa.ra separarlas­

antes de que se haya dado la coalescencia. Este efecto puede aunentarse si -

se incrementa de m:mera artificial el tianpo de drenado; una fama de lograr 

esto es añadiendo un coloide protector a la disper!ÜÓn. 

Claro que la coalesccncia se dará rápi&rrente si se detiene la agita--

ci6n. 

la efectividad en la prevcnci6n de c0>lescencia depende del di!irnetro -

de part1cula, ya que las fuerzas de adhesi!'.ln y las inerciales son funcicncs 

de éste. El diárretro mpinino para el cual la energ!a debida a fluctuaciones 

de velocidad es igual a la enerCJ.Ía de adhesi6n, depende de la. intensidad de 

agitaci6n y de las propiedades f!sicas de los constituyentes. 

La agitaciOO rrecánica sarete a las gotas de rronárero a un arrastre -
viscoso que provoca una elongaci!'.ln hasta adquirir una fOlJM de hilo y una­

posterior degeneraci6n en gotas mSs pequeñas. Similt:ánearrente, a través del 

fen6reno inverso de coalescencia., las gotas tienden, a re;,.tresar a la fonna -

original; esta es, a femar un aglarerado de rronáre.ro. En una suspensi6n ~ 

cánica simple (una suspensi6n estabilizada únicarrettte por agitaci6n), bajo­

una rápidez total de corte constante, el equilibrio dinámico se alcanza rá­

pidarrente. l.Ds agregados de gotas, las cuales penranecen unidas debido a l!_ 

geras fuerzas residuas sin estar fundidas, tienden a dispersarse bajo. la -

acci6n del esfuerzo qucbrabtc""l.Uor <le un sistena agitado. La. defloculaci6n de 

estos agregados se puc<le lograr L..:unbién ,con el uso de agentes de actividad­

superficial. E'J1 el prOJrCso de la ro--.i.cción y el increncnto de la viscodi-­

dad que acanpaña el avaocc de esta, se da una gran resistencia a la defoi=rn:. 

ci6n ocasionada ¡:or el arrastre viseoso, pero a.l misrro tiempo se da una ma­
yor tendencia de agrer;ación u través de los ch:iques entre gotas vecinas, E!! 
té {iltirro fen6reno se puede disn.inuir con la acci5n del agente de suspensi6n 

el cual se absorre en la sup?rficic de la gota, fomanOO una capa protecto­

ra. --- (4) 
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c.al::e nencionar que el fenérteno de ruptura~oalescencia de gotas en una 

p::>lirnerizaci6n resulta canplicado, en su fonnulaci6n rrotaMtic.a, debido al 

amento de la viso:Jsidad con el avance de reacción. 

Un concepto linportante para el entendimiento y control del proceso de­

¡:olinerización en suspensión es el de 11 punto de identificaci6n de partí.cu.la" 

(FIP). Este p.mto es grado de conversi6n (porcentaje) desp00s del cual las 

partículas mar.tienen su "identidad" fOr el resto de la p::il.i.ne.rizaci6n; es­

da:::ir, cuando ya no hay ca!OOios perceptibles en la distribuci6n de tarnaños­

de ¡artícula. --- (5) 

Merz ercontr6 que para la polúrerizaci6n '"' suspensioo de estireno 

usando alcoOOl polivinilico y una sal so:lica de un ácido alquil-aril-sulf6-

nico CCJTO asente de suspensión y per6xido de benzoilo C010 indicador, a 95ª 

C durante 10 horas y l20°C durante 3 roras en atrr6sfera de nitr!Sgeno, el -

"PIP" se alcanzare a una conversión aprox..inuda de 50%, a Wl 25% de conver .. -

sión la mitad de las part1culas rrantiencn su identidad durante el resto de­

la polirrerizaci6n. 

Al't:'r~ con lo que respecta .J. lor procews de p:ilirrerizaci6n en ma:Sd., la­

pol.:.r.ieriz-Zlción tiene lugar usando un m::márcro líquido puro caro medio de -

rcac.-c:i6n,y no tener la presencia de un solvente, o bien en fase gaseoM. 

El calor generado en este proceso de ¡:ol.irrerizaci6n en rmsa es disi¡:e.do 

{X>r medio de en:riamiento pero este enfriamiento solo es satisfactorio con­

cargzis pequeñas, de alred.edor de 20 a 50 kgs. 

Un .rasgo muy cantín de la i:ol.i.merizaci6n en rmsa, es que esta.o presen-­

!:es en el proceso flutdos de nuy alta viscosi~d. Esta alta viscosidad es -

el resultado, de 13 disclucioo dd polírrero en una fase l!quida continua. 

Con::entracioncs inp::>rtantes, de un polúrero con alto peso nolecular ge­

neralnente aumentan la viscosidad dt?l fluido en Wl valor de 100, 000 o Irás -

canpara~~ c,an el m::xówro que no reacciooa. 

Ahora bien con lo que res¡::ecta a la concentración de radicales libres -

en este tipo de pro:::esos, si esta se rre.ntiene constante, al igual que la -

corce.ntraciái de iniciador, y se incrementa la tanperatura, la rápidez de 

polinerizaci6n aUitenta más lentamente, ¡:ero el peso rrolecular aurrenta. 
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Si se controla la rápidez de fomaci6n de radicales libres, ya sea -

variando la concentraci6n de iniciador o escogiendo uno can una rápidez de 

descanposición adecuada para pennitir un ligero incremento en la ocm::entr~ 

ción de radicales libres al amcntar la tarperatura, se Puede aunentar la 

rápidez de polirrerizaciOO manteniendo sust:ancial.rrente c:x:mst.ante el peso ~ 

lecular. 

La concentraci6n de radicales libres presente a cualquier tiem;'O du­

rante la ¡:olinerizaciái puede controlarse, ya sea p:ir medio de una adici6n 

increrrental de radicales libres al sistara de polinerizaci6n confonre la -

reacciOO avanza o añadiendo tU1c"'l cantidad predetenninada de llll sistam de­

m.larr:eado, antes de que canience la re.acción de p:::>limerizaci6n. 

Un factor de sum ÍllpOrtancio para el control de la rápidez de poli­

. nerizaci6n y de la rá.pidez .:tso::=iada de forriaci6n de radicales libres, es -

el ciclo de polimerización, tjcm¡x.>-tenperatura elegido, -(9) 

I.a ~aracter!stica canún de la ¡:olim:!rización en rnas.J. es la presencia 

de un poltmero de alto p;ro ;rolec.111."lr en la f.-,se continua.. Conccntracjcnes 

in'p:Jrtantes de este p::>lírncro, es l'? que dü lugar a 1<1 alta viscosidc'td, con 

lo que se tiene un sisterra. con flujo 1ami.na.r el cual presenta limitaciones 

de transferen::ia de nasa y calor. 

Dichas limitaciones son atriuidas en priner ttmnino a que se tiene un 

sis't.etra. con flujo laminar, caro ya menciooarros y segundo ü la baja difusi­

vidad rrolecular. 

A causa de esta baja difusividad el efecto Gel es muy canún en est.os­

procesos. La canbinaci6n de la laja difusividad rrolecular y flujo laminar 

nos da lugar a tener efectos de segregaci6n en reactores de flujó continuo. 

-(10), afectando as1 el peso rrolecular y la distribuci6n de canp::>sici6n -

del copolfuero. 

El ¡::oliestireno de alto .!npacto es el clásico ejenplo de una red s"'!!_ 

interpretada, ya que se produce polinerizando un toonérnero en la presencia­

de un hule sintético con puntos de mediana dificultad de reacci6n en su C! 
dena, los cuales sirven caro de tmi6n entre las cadenas poli..rréric.as recién 

fomadas y la red ¡:olilrérica base: 
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Al poliestireno se le agrega hule de ¡:olib.itadieno con el fin de -

a~ntar la resistencia al impacto del primero. Caro en la na.yerra de las 

nezclas de ¡::ol!r.cros el p::>liestireno y el p::>libutadieno son inoompatibles, 

p:::>r lo que fOI'i:"an dos fases sep5.radas caro una dis¡:ersi6n de partículas, -

donde la fase t.ule se encuentra en un espacio continuo de poliestireno. 

Existen in."'lt.merables estudios sobre el mecanisrro que sigue el hu­

le_ para aurrent:ar la resistencia al ~eta del policstireno, Merz E:r al -

por ejemlo, sugieren que la energía del inpacto, m.mifestada caro tma -

grieta ¡iro¡:egánclosc, es absorbido p::>r <Xlnl'resi6n de las pa.rtículas de hu­

le que se encuentran a los costados de la grieta y r-or ramificacit5n de ~!. 

ta al encontrars<:? con una p.:i.rtlcula de hule en su camino. Esta absorci6n­

de cnergta depende de la uniformidad coo que se encuentren diStribuidas -

las pa.rtfoulas de hule y de la buena adhesi6n que tengan ~stas con la na­

triz de ¡x>liestireno; esta adhesi6n se ve mejorada con la presencia de ~ 

denas de poliestireno insertadas en el hule, aunque ~sta inserci6n tiende 

a disninuir la resistencia al impacto del hule, p:>r medio de un in=remen­

to en la rigidez de sus partículas. 

·El tamaño de las part!culas de hule es tambi~ un aspecto inportan­

te sobre la resistencia al irrq:iacto ap:>rtada, pues el espesor de la grieta 

que re propaga ~sta relacionado ron el tam>ño de las pai-tl'.culas de hule­

que se encuentran en su camino, s:i: son muy pequeñas, no influyen en el -

progreso y absorci6n de la grieta, y si son nruy grandes, inplica una me­

nor cantidad de partl'.culas (considerando la misna cantidad de hule pres~ 

te), con lo que la probabilidad de la grieta que está propagándose se ~ 

cuentre con una partícula de hule di=inuye.--(6). De aquí se deriva el 

i:..m.ño 6r>tirro de la partícula de hule, el cual var!a entre o.a y 3 u de 

diámetro: donde la limitaci6n su¡:erior de¡:ende de la apariencia (brillo -

principalnente) que tenga la superficie del rraterial, y la lirnitaci6n inf.!!_ 

rior depende de las caracted:sticas del hule para prop::Jrcionar la resis-­

tencia al inpacto, ya que derendiendo de la configuraci<Sn estereo-eb-peci­

tica del hule, varia la resistencia al inipacto stmúnistradas por partíCl.l­

las de hule de di.Jrrctro equi•:alente. 
19 



las oclusiones de ¡:oliestireno dentro de las partículas de hule, a~ 

mentan favorablenente el volunen de la fase hule, en un factor que var!a­

de 3 a 8 dependiendo de las características del hule y de las condiciones 

del pro::eso utilizach. Wagner y P.obeson estudiaron las ~idas mecánicas 

obtenidas en muestras de ¡::oliestirenos intJactos oon diferentes concentra­

ciones de hule y diferentes voltrnenes de la fase .hule, concluyendo que el 

hule puede ser sustituido hastaen un 22% en volmen de l!ste valor, 4s -

propiedades f:tsicas ccrnienzan a disminuir. 

La cantidad de este policstireno ocluído p.iede descender si se au­

menta la agitaci6n y retrasa la inversi6n de las fases, aderms, cerro la 

anticipaci6n de la inversi6n de las fases y el tamaño de las parttculas -

de hule se ven afectados r:or la .intensidad de agitación, se deri\·a que -

existe un nivel óptino del esfuerzo aportado al rmtcrial para que la in­

versi6n de fases se efectlie,y se obtenga de esta foma, un detenninado -

tairaño de las FWOt!culas de hule. ----- (7) 

otro aspecto que afecta lc1 dureza del hule y por lo tanto, 1" magn!_ 

tud de la resistencia al .impacto 'JU" puede aportar, es el grado de entre­

cruzamiento que presenta su red 11nlecular • ~gner y Robeson entrecruza-­

ron progresivarrente IJl1d ruestra de poliestirem irrpacto conteniendo 6\ de 

hule con azufre, de tal forrra que, el swelling iilaex (el cual es.el invCE_ 

so de la densidad de entrecruzamiento) disnin~ de 12 a S, la tarperatu­

ra de transici6n vitrea. del hule aurrcnto de 87°C a lOºC, el n6:1ulo a la­

tensi6n se increnent.6 en un 50% y lu .resisteooia al impacto junto con la­

tensi6n al cede disminuyeron drásticamente. Keskkula ha generalizado que­

la tanperab.lra de transición vitre.a del hule debe ser inferior a -SOºC -

¡:ara obtener una buena resistencia ;:il irnpolcto sobre un anplio margen de­

tan¡:eratura. 

El entrecruzamiento en el hule es favorecido ¡:or las altas tEtnp?r!. 

turas --(8), las cuales gener,11.rreltc están presentes en las etapas de -

'"acabado y de vold.tilizaci6n del proceso do ¡:olincrizaci6n; P='r lo que, ~ 

te proceso del:e de estar <liscñ..'!do de t.al fotm3. que, el tiE:rn!X> de mq:osi-­

ci6n del rraterial a las alt.tS tcmpcrat.uras éste dentro de los l:i.rn.ites 
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pennisibles ¡:ara el entrecruzamiento, que ¡;or otra parte, es benéfico hasta 

cierto punto, ya que pro¡;orciona moyor r1gidez a la red pol:inérica glotal, 

Con el increnento en la concentraci6n del hule en el pol!mero, se ª\.Jl're!!. 
tan propiedades cano la resistencia al i.rtpacto, la tensi6n al cede y la 

elongación del material: sin embarqo, se debe tener en rrente que la resis-­

tencia .:i la tcnsi6n, y el rródulo a la tensi6n disminuirán. 

L9:s características ternndinámicas de la ¡:oli.rrerizaci6n caro son el ~ 

bio de energta libre !Al:¡), el cambio de entropía !65). y el cambio de en- -

talpia ( 1.1 t-1 ) , son inp>rtantes para t--arprender el efecto de la estructura -

del rrcnátero sobre la p::>limerización. Para que o::urra una poli.Jrerizaci6n ~ 

jo determinadas condiciones la e:nerg!a libre del sisteiM debe disminuir y -

la tMx.ima conversión p:>sible a obtener es funci6n de la magnitud de este d~ 

crarento: rrás Sun el conocimiento del cambio entálpico nos ¡:ermite IMntener 

la velocidad de polllrerizaci6n ':' la. longitud prc:ncdio de cadena en los ni"=., 

les deseados, p:Jr medio de un control apropiado de las condiciones de proc~ 

so. Estas propiedades term:tlinámicas en la p:::>linerizaci6n se refieren sola­

nente a la etapa de propagaci6n, ya que la µ>li.rrerizaci6n consiste de pasos 

individuales de iniciaci6n y term.inaci6n y de un gran núrrero de pasos de -

pro~gaci6n. 

Los sistams conven::::ionales de polimerización de estireno tienen una -

velocidad de r,olimerizaci6n de prirrer orden con respecto a la concentración 

de estireno y de rredio orden con res¡::ecto a la concentración de iniciador • 

Sin enbargo, con el incremento de la conversi6n, el nedio de reacción­

se vuelve cada vez ná.s viscoso, con lo cual, se retarda la difusión de las­

cadena.s de p::::>ltmero, propiciando que la reacción de termi.nación se ve con-­

trolada por esta difusi6n y que se presente el 11.arrado efecto Gel. 

Si~e que la reacci6n de terminaci6n involucra largos radicales ¡:al!_ 
inéticos, se ve cxmtrolada ¡:or difu!3i6n, aún a bajas conversiones de m:máre­

ro. I.s reducci6n de la rrovilidad de los radicales ¡::olllre.ricos crea unos 

efoctos muy drarrátioos en la velocidad de ¡:::olisrerizaci6n y en los ¡::;esos no­

lcculares del pol1mero prOOucido, principa.lnente a altas conversiones de ~ 

n&ero donde la concentraci6n de i;olúrero causa entrelazamic:nto de cadenas. 
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El efecto neto es ww. gran reducción de la constante de velocidad de 

terminaci6n- de varios ordenes de nagnitud, esto resulta en un gran incre-­

rrento_ de radicales y una aceleraci6n de la velocidad de p:>lirrerizaci6n. 

El control dlfusional de las reacciones de terminaci6n debido al en­

trelazamiento de las cadenas es llamado efecto Gel o efecto Trarmsdorff. 

Para explicar este ferbneno existen dos teorías: 

a). la terminación entre dos cadenas ¡:olirréricas es un proceso de tres ~ 

sos: 
Il . Difusi6n Translacional.- Doode dos cadenas de pol!meros se di~ 

den juntas. 

!I). Difusi6n Segmenta!.- CUando las cadenas se acercan lo suficiente 

se reorientan de tal fortl\;t que los extraros reactivos que:lan a -

la distancia necesaria para que la reacci6n se lleve a cal:o. 

IIJ}. k"'l reacci6n de terminaci6n se efectúa. 

Si los pasos de tenninaci6n fueran controlados por la difusión s~ 

tal, la constante de velocidad de terminaci6n dependería de la longitud de 

la cadena; 

b) • El concepto del entrelazamiento de las cadenas surge arriba de una -

cierta longitud de cadena, (la llamada longitud crítica de cadena), -

donde las rrolfoculas de poltirero p.>e<len llegar a entrelazarse entre -

ellas misnas. Es 16gico rensar que la velocidad de difusi6n es mucho 

mís lenta para una rrolfocula entrelazada y que, por lo tanto, p.>eden­

existir dos tipos de radicales: los unidos a cadenas entrelazadas y -

los unidos a cadenas libres. 

caro rc...Jla ge.'1.eral se sabe que la se?\,;erldad del efecto Gel disninuye­

junto con la temp.::ir~1tura, ~· que el efecto 9el au~ ...... :ita la rolidispersidad -

de la <list.rib1ci6n de pesos rrolcculares. 

El sistema en la etpa de prep:>liloo.rización es de una canplejidad tal 

que involuc::ra la ¡:olirnerizaci6n del estireno en presencia de polibutadieno. 
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Inicialmente la poli.merizaci6n es hcxro;&lea, sin embargo, a pequeñas 

conversiones del estireno (1 a 2%), el poliestireno reci~ fomado se -

precipita fonMndose un Sistara. de dos fases, una de ¡:oliestireno y otra 

de polibutadieno, =n una distrib.Jci6n equilibrada de estireno entre 

ellas. Estos dos polímeros son generahrente incan¡atibles cuando se ne~ 

clan sus disoluciones en algún solvente c:aIDn, debido a sus extram~ 

te pequeñas entropías de soluci6n. 

la figura 1 muestra un diagrama de fases en equilil:rio cualitativo -

para el sistana. estireno-¡::oliestireno-polibutadieno. 

Ia reacci6n esta descrita por el vector abcd. En el ¡=to a, la -

convers:t6n es cero y el sistara es una rrezcla harogénea de poli.b.lt:adieno 

en estireno. 

COnforme se canienza a femar el poliestireno, la mezcla se apraxirM 

al !!mi.te de fases en el punto b, en el cual se tiene una ~zcla satura .. 

da de poliestireno y polil:utadieno en estireno. 

conforme la poliirerización continua, se efectGa una separación de f~ 

ses es rica en poliestireno y la otra rica en polibutadieno. La fase hu­

le hasta este punto ha si<!" la fase continua y la fase dispersa ha sido­

el poliestireno; la polimerización continua en amba.s fases desput!!s de -

su separación, roostrando un desnesurado crecimiento de la fase poliesti­

reno con respecto al de la fase hule, que solo ¡:oe:Je aumentar debido al 

crecimiento de las cadenas de poliesttireno oclu!do en el polibutadieno 

y a las cadenas de poliestireno que se insertan en las cadenas de hule. 

cuando el cociente de los volíunenes de las fases se aproxima a la -

unidad, se efo:::tOa una progresiva inversión de las fases (pmto e), en­

donde la fase hule se convierte en la fase dispersa y lfl fuse p:>liestir~ 

no en la continua, esto ocurre entre un 15 y un 20% de conversión (de~ 

diendo del ti¡:o de hule prc~sente) • En el punto d, la conversión es del-· 

lCO!:; el producto final prcsent.a part1culas de hule con_ l a 10 micras de 

diámetro dispersas en la matriz de roliestireno, y el volúmen de la fase 

hule incrarentado aproxi.madc.11rente 4 veces el volGmen original debido a -

la cantidad de poliestireno ocluído e insertado en ella. 
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Durante la prepolirnerización parte del rnon&nero de estireno e!: insE!E. 

tado en el h.ile. Esta inserci6n tiene U.'1 pro~undo efecto, no sólo sobre -

las propiedades del producto final, sino t:ar:"bién sobre las característi-­

cas de la ¡-;-,ezcla de re¿¡cción. El co¡:.olímero insertado se encuentra loca­

lizado en la interfase entre las fases poliestireno y hule, actuando caro 

un agente e:-.~si:icante p..-ira fonrar U."la errJlsión ti¡:o aceite en aceite de 

uru estabilidaj t...";.:1 alta, que sólo tJUede ser coagulada ror ultracentrifu­

:c:.ci6n; en cn.-bio, las mezclas mecánicas de poliestireno y ¡:olibutadieno­

sin cc;.cl :-<:~""' : · .serta,J:> :son ·-:ucho menos estables. la fonnación de inser­

c.:.ones •1e ;.1._·::~.~':ireno sc:.!"e las cadenas de polibutadieno, lo:rran hacer -

ü! hule rr.5..s e:· -c.:.-·!.1te cono agente reforzante, para obtenc:' una mucho na­

~"C.'!" r~sisti.!ncia ;..~ .Lmr-.:¡;:tc '"7,1e la que se obtiene con nezclas mecánicas de 

aml:cs h::xro¡ulúrer1_'3. 

la polimerización de estraros muertos es un ténnino para indicar una 

poU.mer1z2c-iún limita::b p:ir el iniciador. El Wnni..no fue propuesto p:>r -

Tot.olsksky, al estar estudiand::i la polimerización de estireno a bajas tt:!! 
}.X'.raturas con diferentes ti¡:os de iniciadores. No obstante Tobolsky y o::>­

lal:oradares despreciaro:--i la presencia del efecto Gel, la iniciaci6n té.rm!. 
ca y, más im¡:ortante atm, st.:s exp::!r.immtos fueron realizudo aOO.jo de la 

t<3'.1peratura dt transici6n vítrea del poliestireno; con lo cual, no es de 

1-?XtJr..f;arse que ellos hay.1.'1 confundido los efectos . Ellos obtuvieron una­

soluc~ón anal1tic.:i rxira la expresión de velocidad al despreciar el efecto 

Gel y la ~lirnc.rización téLmica, sln embargo, tararon en cuenta la dismi­

nución \"ol\.Jllétric.:i confoni:e avanza lñ conversión. Ellos prepusieron es­

te esquema CO""'O •.:•1 med.:..o ¡ura ¡:Jredecir la eficiencia (=) y los datos ci­

nétioos C5-:iJ p.ira un ir,ic-i.ld0r d.:ido, si la c:-!1vCrs:5n límite y el radio -

lk /kt) 1/ 2 soo conocidos t::\Li Wl cierto m:>ná:nero. O'Driscoll y White -p . 
rrostraron que si se t:v~" e:~ cuenta la r-oli.--::t-~riza::i6n t(·mica, el esquema-

de '!'ol:olsky :1::- :::iuede ser usado; sin a<:1bargo, no pudieron dem::>strar lo nd! 

1ro con el efecto Gel. 

:'adm:>r r Bieseni:erge.r intentaron obtener una expresión general, lle­

gando a obtener -.ma, en la cual la polimerizaciÓ!"l. de extranos muertos y­

ln polimerización ténnica son mutuam:?nte exclusivas. 



Más recientanente, Biesenbergcr y colal:::oradores, han sugerido que­

en W1 disparo de reacci6n, la polimeriza:ci6n por extrenos rm.iertos sien­

pre está presente. 
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IV. DESl\RROLLO EXPERIMENTAL 

IV. 1 DESCRIPCION DEL PROCESO. 
Caro Y" se dijo el terpolirnero Estircno-1\crilonitrilo-Butadieoo, se 

obtiene via un proceso dcnaninado de masa-suspensi6n. Esto es, se requi.=, 

re de tres etapas donde se llevan a cabo: la disoluci6n del hule, la pr~ 

rolimerización en masa del copolímero hasta. una conversión del 35'G y la­

polinerizaci6n en suspensi6n del producto final. En este trabajo las -

tres etapas se llevan a cabo en forna sucesiva en un solo reactor, acon­

dicionándolo según sea el caso especifico. 

A continuación se da una descr i¡:ci6n do las pr~ipales acciones a 

seguir para i.oder llevar a cato las tres ct.ap;:1.s características dul pl."o­

ceso., 

DISOLUCION DEL ELASTOMERO EN l.A MEZCLA DE MONOMEROS 
DE ESTIRENO Y ACRILONITRILO. 

l. - Iniciar la preparación de loo agentes de SUSIY-nsi6n que se ~ 

rán en la etapa de ¡:olirrerizaci6n, de aet1erdo con el procedimiento dado­

en la sccci6n IV. 3. 

2.- De la cantidad total de cstireno, apartar 750 grs. ¡:ara la adi­

ci6n y disoluci6n de los iniciadores y del terpinoleno. 

3. - Disolver en el estireno, la cantidad de lll!l' indicada en la for­

rulaci6n. 

4.- Cargar al reactor con el agitador funcionando a 80 RPM, el est!_ 

reno con el BHI' disuelto. 

s. - Cargar la cantidad de hule granulado, Wicado en la formulaci6n 

adicionando este en 4 partes, una al inicio y las tres siguientes cada 45 

minutos. 

6.- cargar eí acrilonitrilo indicado en la formulación. 

7,- Cerrar el reactor y purgar con nitr6:Jeno, presionando a SO lbs. 
y depresionZ!ndo a 2 6 3 lbs. 

B.- Iniciar el calentamiento del reactor a BO'C. 

9. - Al llegar a BO'C anotar en la hoja de control t =0 de disoluci6n 

(tiem¡:o cero de disoluci5nl. 
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10. - Mantener esta tanperab.Jra por espacio de tres horas. 

11.- Cllrr.plidas las tres horas de disolución, tanar una rr:uestra tle es­

ta áiooluci6n (anpleando el 1>:¡uipo áe seguridad para el manejo de acrilo­

rutrilo¡ , :· re:::ibirla en w1 frasco de vidrio debidarrente idt:ntificado, 

para su análisis p::>sterior. 

ETAPA DE PRRPOI.IMERIZACION 

En es:.;. <:!tapa se efecbÍa la poli.11erizaci6;¡ en masa del cop:::>l~ 

acrilonitrilo-est..lreno, sien.:lo est.a parte del prcx::eso la que deternú.na la 

norfolog!a del pollrnero, lo cual fija la mayor parte de los parámetros de 

calidad del producto final. 

1. - Transcurrido el tiempo de disolución ( 3 hrs,) incrementar la tan­

pe.ratura de la carga a 96-97°C y ajustar la agitaci6n del reactor a 140 -

Prl:. 

2.- Al llegar la tanperatura de la carga a 85ºC adicionar al reactor 

y disueltos en 150 <;Jrs. de c.stircno, las cantidades irdi.cadas en la f~ 

laci6n, de los iniciador<>s trigonox B y trigonox FCSO, 

3.- PJ. llegar la t:atir.eratura de la carga a 96°C, registrar tieapo ce­

ro de ¡;repolirrerizaci6n (\>=O de prepolirnerizaci6n) • 

4. - Mantener est.a ter.pera tura de reacción por espaci.o de· 4 hrs. 

5.- Transcurridos 10 minutos de t=O de prepolimerización, adicionar­

al reactor por el calabazo de aditivos y disuelto en 150 grs. de <>sUrenc 

20 grs. de terpinoleno. 

6.- Transcurridos 70 rnin. de t==O de prepoli.rrerizaci6n, adicionar al -

reactor por el calabazo de aditivos y disuelto en 150 grs. de estirero -

nuevamente 20 grs. de terpinoleno. 

7 .- Transcurri,.los 130 min. de b=O de prep::.llirrcrizaci6n, adicionar al 

reactor por el calabazo de aditivos 'l' disuelto en 150 grs. de estireno, -

35 grs. de terpinoleno. 

a.- Y finalmente tra'"::-C".iiridos 205 min. de t=O de prepolineri%d.ci6n,­

adicionar al reactor ror el calabazo de aditivos, y disueltos en 150 grs. 

ele cstireno, 14 grs. de terpinoleno. 
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9.- COllpletar el ti"'l'O de reacci6n a 4 hrs. a partir de ~ de prei'2 
limerización. 

10. - Durante la reacc:i6n de prcpolirrerizaci6n y antes de cumplidas las 

4 hrs. de reacción, precalentar la cantidad de agua DI indicada en la .for­

rm.tlación, la cual· será adicionada en la etapa siguiente, esto es, en la -

etapa de polinerización en suspensión a BSºc. 

ETAPA DE PO~IMERIZACION EN SUSPP.NSION 

En esta etapa se lleva a cal::o la polincrización en suspensión del co­

polírrero de ABS. 

A continuaci6n se da a canecer tma descripci6n de las principales ac­

ciones a seguir para llevar a cal::o dicha etapa. 

l.- CUrrplido el tiatpO de reacci6n de prepoli.Jrerizaci6n, adicionar­

el agua DI, previamente calentada a BSºC. 

2.- Inrsilatamente desp.iés llevar la carga a 125ºC y ajustar la agi~ 

ción del reactor a 180 RPM. 

3. - Transcurridos 5 rnin. adicionar los agentes de suspensión previa-­

mente preparados de aC'Uerdo con lo descrito en la sección IV. 3, verificar­

que entren al reactor. 

4.- Al llegar a 125ºC, registrar tian¡x::i cero de suspensión (t=O de -

suspensión. 

S. - Mantener esta tenperatura por espacio de 5 min. 

6.- Transcurridos los 5 min. a 125°C iniciar el calentanúento de la -

carga 145ºC de tal manera que se llegue a esta t.att?era'b.l.ra en W1 lapso de 

ti"'l'O de 80 minutos. 

7 .- 15 minutos después de iniciado el calentamiento a 145°C, iniciar­

· la dosificación de 500 grs. de estiren:> II. 

8 .- Dosificar por espacio de 60 mi.n. 

9.- Al llegar a 145°C nantener dicha taTI¡Jeratura por espacio de 45 -

mi.n. 
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10.- Transcurridos los 45 min. a 145ºC, iniciar el enfriamiento de la­

carga a 30ºC. -:-·· 

11.- cuardo la carga llegue a 60ºC, .abrir el reactor y adicionar 25 -

grs. de sosa. 

ii.- l\dicionar el antiespurante. 

13.- COntinuar con el enfriamiento de la carga a 30°C. 

14.- A 30ºC, descargar la perla, lavarla y dejarla escurrir, para pos­

teriormente guardarla en una bolsa de plástico debida!oonte identificada. 

15.- POner a secar la perla en un secador de charolas, para poder lle­

var a cabo su caracterizaci6n tanto sola (COllO perla) corro polibend (mez-­

clada en extrusi6n) • 
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!V.2 DETALLES DEL PROCESO 

ETAPA DE DISOLUCION 

Se presiona con nitrógeno con el fin Je eliminar el oxígeno renanente -

en el reactor. Por otro la:3.o la adición del hule al reactor se lleva a cabo 

en 4 parces, para evitar que haya aglateraciones y no se disuelva adecuada­

ncnte. 

ETAPA DE PREPOLIMERIZACION 

Durante la etapa de prepoli..r..erización, la reacción se efectúa en na.sa, 

teru.erxío al principio una so!uci6n de hule disuelta en estireno-acrilonitri 

lo, la cual se va calentando hasta alcanzar lU"la tenperatura predetenninada, 

donde se agrega el catalizador (iniciadores) y se canienza a dosificar el -

agente ae transferencia ae cadena (regulad.ores de peso JtOlecular) , a este -

rrcxrento se lt! denanina c=O y es e.1. punto docile se comienza a contar el tiem 

po del proceso de prepolürerizaci6n. 

Du.t"ante el calentamiento hacia la tar¡>eratura de prepolirrerización la 

~ra tura de la chaqueta del reactor no debe exceder o 5er nayor de 120 ºC 

esto es de.bido a que el material presenta una viscosidad tal. que at.nrenta -

exponencialmente y esto hace que se canporte cat0 un fluido newtoniano con 

una velocldad en la zona pr6xina. a la pared menor que en el centro, esto -

cx:asiona qu'i! el material en la Paroo esté exp.iesto a mayores terrperaturas­

durante wás tieipo que eL resto de la solución provocando que el polibuta­

dieno se entrecruce excesivamente consigo misrro o con las cadenas de poli~ 

tireno insertado y se formen l.:is zaras no elásticas dencminadas puntos du­

ros. 

ETAPA DE POLIMERIZACION EN SUSPENSION 

Durante esta etapa l..:l agitación es un factor de especial ilrq:crtancia, -

ya que provoca el rarpimiento ITY:!cánico de la rnelaz.3 y favorece el que los -

agentes de suspensi6n la cubran in."':"ediat.arrente form:mdo las perlas y evi ~ 

do así que se vuelvan a aglcmerar. 
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Al c:oooluir el agotamiento de la carga se almenta al reactor el an­

.tiespmante, para evitar la fornaci6n de espuma originada por la disminu­

ción de la presi6n durante el enfriamiento. 

La fina.lidad de agregar sosa es para obtener el PH necesario para -

precipitar a los agentes de suspensi6n y facilitar su separaciOn durante -

e.l lavado de la perla. 
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IV. 3 PREPARACION DE SOLUCIONES 

AGENTE DE Sl"SPENSIO!'I No. l \AS-1) 

l.il .:u.'1Cl.Ón de esta solución (AS-l) es ~.per la melaza íoora.da en la­

preµ>li.rri&rizaci6n, en pequeñas gotas aorP.e esa melaza s~á reaccionando, 

ade:rás de es'Cabilizar Ja suspensión principalrrente a altas tarpe.raturas. 

!.Os agentes de suspensibn tlarar o, Airvol 52J y PUR14) se agregan -

lentanente al r~ipiente donde se prepara t:!l Ab-1, es importante que as! -

sP..a, ya qc.c ser. po.:o soluDles en ug-Ja y tienCer:. a :orr.ar grums, que no se 

disuelven n1 aimentü:xl.o la a·:.:itaciC.n. 

La temperat'..ira 6pt.irra de diso.i1Jci6n de estos agentes es SOºC porque -

la solubilidad del POR 14 en agua tiende a aurrentar con el aumento d~ ~ 

ratw.·a hasta un nID:imo de 80ºC, en este punto la solubilidad cc:mienza a di~ 

minuir car. el amento de t:.erperatura hasta un máxino de 80ºC, en este punto 

la solubilidad canien?.a a disminuir con el aurrento de te:rperatura, aderás -

de favorecer o acelerar la disolución los agentes de suspensión que c:QTfO-­

nen el AS-1. 

A nanera de ejenplo, se reportan las cantidades utilizadas pa.ra pre~ 

rar y ·tratar la muestra de AS-1. 

1.- cargar er. un vaso de precipitados de 2 lts. la cantidad de agua -

01 es.t:ecificada en la fornulaci6n y p:mer a calentar a BOºC en una parrilla 

de calentamiento. 

2.- Arrancar el agitador a 100 ro?M. 

3.- verificar el peso del agente de susfensi6n PDR-14 en una balanza­

analítica Y. cargarlo muy l<'ntamente al vaso de precipitado \pp) de 2 lts· • ..: 

con el objeto de evitar la form..,,,ción de grurros. 

4.- una \'ez disuelto el PDR-.!.4, '-er1ficar el peso del agente de sus-­

pensi6n Airvol 523, y car~arlo r.:-.;y lenta.oente al vaso de pp para ccn ·esto -

evitar la formación de 9runn. 
!:>.- Una vez disuelto en Airvol 523, verificar el peso del agente de -· 

suspensi6n to!mr o en una relanza analítica y agregarlo nuy lentamente al -

vaso de pp para no femar grumo. 
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6.- Mantener la agitación por espacio de 2 hrs. a BOºC y observar si -

se foIJran grurros en el seno de la solución, de ser así desechar esta solu­

ción "l' preparar una nueva solución de agente de suspensión uno. 

AGE:NTE DE S!SPENSIQ.I No, 2 

La funci6n de estas sales es actuar sinergísticarnente con el AS-1 ¡nra. 

rorrper la rrelaza generada o proveniente de la etapa de prepolirrerizaci6n,­

disminuyendo así la solubilidad del PDR-14 en el agua y forzándolo ¡.ur es­

te m::do a concentrarse en el interfase non&icro-agu.a, con lo quo estabili­

za la suspensión. 

A continuación se enlistan las acciones a seguir para llevar a cabo la 

.. preparación del agente de suspensión 2, el cual está constituido ¡:xJr: SUl­

fato de Scxlio, Nitrito de Sc:dio y agua DI. 

l.- cargar en un vaso de precipitados la cantidad de agua DI especifi­

cada en la fornulación, y poner a calentar en una parrilla de calentamien­

to a ao•c. 
2.- Arruncar el agitador a 100 RPM. 

3.- Checar la tarperab.lra constanterente rrediante un tenráretro de rne.r 

curio, con la finalidad de mantener la tanperatura a BOºC, esto aplica -­

tarrbi!';n para el agente de suspensi6n l. 

4 .- verificar el peso de sulfato de scxlio en una. balanza analítica y­

agregarlo al vaso de pp con el agua DI paril su disoluci6n. 

s.- una vez disuelto el sulfato de sodio, verificar el peso de nitrito 

de scdio en una balanza analítica y agregarlo al vaso de pp para su di.sol~ 

ci6n. 
6.- Mantener la agitación y la tanperatura a BOºC y obS~ar la diso­

lución carpleta de las sales, de no ser así y transcurridas 2 hrs., dese-- -

char esta solución, y preparar una nueva solución de agente -ae· suspéi:isi6n-

2. 
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IV. 4 PROCEDIMIENTO ESTANDAR DE ANALISIS CARACTERlZAClON DF. 

LOS POLIMEROS ABS. 

En esta secci6n se da una descripción de los parámetros que se utili­

zan para calificar un terpolírrero de .ABS, esto es los procedimientos de -

an&lisis para poder llevar a cabo su caracterizaci6n. 

IMPACTO lZOD. 

El Objetivo de esta prueba es la determinación de la resistencia al ~ 

pacte iz~ de material te.rnoplástico a 23ºC, esta prueba consiste en rom-­

per wm barra ranurada con el golpe tic un perdulo al ca.3J.:'. Esta barra debe 

de estar .. i..ireviamente acorxlicionada, ri=cort.ada y ranurada para que los re­

sultados sean válidos. 

Para esta prueba se necesitan un mínir.o de 6 especírrenes. 

La resistencia. al inpacto será la relación de la cantidad de energ!a -

.i;equeridü para rom¡:er el espéci.nen sobre el largo de la ranura en el misrro. 

t. DescrlJL.ción del equipo . 

l...: Impactáretro ~\iedemann, rréquina de impacto del tipo péndulo. 

2.- IIrpactátetro Tmius-Olsen 6b, también del tipo péndulo. 

3.- F.anuradora, para e.i. ranurado de las barras; se cuenta con 2 de ellas. 

4. - Micráretro para nedir largo y arcllo de la ranura, cada ranuradora -

tiene uno, con sulxlivisiones de 0.001 pulgadas. 

11. Ezpecimenes de prueba. 

Dimensiones.- Deben ser 6 barras. 3 del lar.lo del punto de inyección y 

3 del lado op.ies to. 

Para obtener los especírrencs do prueba. 

1.- Se enfrian los especí.rrenes desp.iés de inyectados por lo nen.. • _i:; -

minutos en el rredio ambiente. 
2.- Se eortan p::>r la mitad par.;i tener t:arras de 2.5 pulgadar de largo­

y se les rebaja el pW1tD de lnyección con una navaja de rrolinero (usando -
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guantes de noopreno si es necesario) ¡ se acondicionan en agua entre 20 y 30° 

· e por lo nenes 30 minutos, se secan. 

3. - se ranuran con la máquina ranuradora, colocando las barras en el ~ 

porte y pasándolas lentanente bajo la cuchilla. 

4 .- Mida el ancho de la barra en la ranura con el micrórretro, si no ~ 

plen con 0.4 mas irenos 0.002 pulgadas son desechadas. 

5.- Mida el largo de la ranura y anote el pmnedio de éstas, se ident!_ 

fica cetro G. 

6.- 1.as barras ya recortadas y ranuradas se üCOndicionan otros t:reinta­

min. en agua y se secan perfectancnte. 

I IJ • Métodos • 

a) • In¡Jactáretro Wiedemnn. 

1.- Factor de correcci6n, éste se obtiene antes y aespnés de cfectuada­

la prueba. 

1.1. Ajustar el indicador a 2lb-ft. 

Nota: en esta parte colocacto el espécinen 

l. 2. Quitar la traba· y accionar el disparador para que el péndulo caiga 

liliremente. 

1.3. Anotar esta lectura CQTO A y volver a sujetar el péndulo sin rover 

el indicador. 

i.4. Soltar el péndulo con el disparador, el in:licador se _noverá (no -

anotar esta lectura) • Volver a colocar el péndulo sin m:iver el in­

dicador y soltarlo anotanao la lectura ccm:> B. 

1.5. l:":n la gráfica a.e factores de correcci6n, se unen con wia línea­

recta los respectivos V.1lorcs de A y B (las ese.alas D y E no se -

utilizan¡. 

l.6. En la escala e se taM. el promecho de las lecturas de los espéci­

rrenes y utiliumdo la recta anterior se lee en la escala A el f.:i~ 

t.or oe corre::ción, anotándolo corro F. Este valor se utiliza en los 

cálcu.los. 
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2. - DesarrolJ.o de la prueba. 

2.1. Sujetar el péndulo con el gancho sujetador y colcque la· traba del­

disparador. 

Nota: El indicador se co1cca a 2 lb-ft. 

~;2. coi.o:;¡ue eJ. eSpécimen cor:i el. ex.traro re::ortad.o hacia-arriba y la ra 

n~a ·~~:· fren:~. ~ Ía trayectoria del péndulo, apretan:Io el torni.11~ 
a s" "lb;:-

2. 3. Qlll tar la traDa y soltar el p!!naulo con el disparador, anotar la - . 

lecturá. 

Nota: Las lecturas aeben de estar aentr0 ael H0% inferior de la e_! 

cala o sea, nenes elfo 1.6 lb-ft. 

2.4. Repetir descte 2.1 hasta obtener 6 resultados. 

Nota: Tres de ellos del extrerro de punto de inyecci6n y 3 del ex-­

treno contrario. 

b) . Intiact:áretro Tinius-Olsen. 

1. - calibración. 

1.1. Girar la parte interna del indicador al contrar~o de las rraneci-­

llas del reloj suavarente hasta toPe· 
1. 2. Dejar el péndulo libremente accionando el disparador y volver a -

sujetarlo. 

l. 3. La parte inferior del indicador se ha rrcvido en la direo::i6n de -

las rranecillas del reloj, se alinean las marcas de lOs irdicado­

res rranipularrlo sólo la parte externa tratando de no tcx:ar la va­

rilla ni la parte del indicador, únicarrente la circunferencia ex­

terna. 

1.4. Si el io:lic.ador marce\ el cero en la escaln, el aparato está cali­

brado y se puede ..-rpezar la prueba. 

·i. 5. Si el indicador no marca cero en la escala, girar suaverrente con­

una llave española 7/16" la merca que aprieta el eje del péndulo 

hacia el lado que se neccsi te y repetir la misma operación desde­

el punto 1.1. hasl:i:l qi.:e se logr" el punto 1.4. 
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2.- Desarrollo de Ja prueba. 

2.1. Colocar el indicador interior hasta el tope del lado izquierdo 

2. 2. Seleccionar la escala dependiendo del ti¡::o de material que se pru~ 

be y colocar las pesas oorrcsp:mdiente. 

2. 3. Sujetar el péndulo can el garx::ho sujetador. 

2. 4. se coioca el espécinen con el extrem:> recortado hacia arriba y la 

ranura de frente a la truyectoria del péndulo y Se apriet.J. finre-­

rrente. 

2. 5. soltar el pén'lulo con el disparador. 

2. 6. Alinear la parte exterior del indicador con la interior p::Jr ne:lio­

de las dos narcas. 

2. 7. Hacer la lectura correspondiente y anotar los res'J.ltados. 

2.B JJepetir desde el punto 2.1. hasta obtener 6 resultados (3 de ellos­

del extreno del punto de inyección y 3 del extremo opuesto) • 

lV. Cálculos. 

a). Inpactfuetro Wiedrnann: 

1.- 'lbmlr el prcmedio de las 6 lecturas e identificarlo caro R. 

2. - Resistencia al i.npacto izcxl. 

2.1. capacidad del irrpacto 2 lb-ft (sin pesas). 

Inpacto Izcd lb-ft/pulg = R-F/G 

D:::mde: R es el prancdio de las lecturas en lb-ft 

F es el factor de corrección lb-ft. 
G es el largo pranedio de la ranura en la barra. 

Usando pesas se. tiene: 

Con las de 4 lbs. -ft 

Con las de 8 lbs. -ft 

con las de l6lbs-ft 

I.I. = 2R-F/G 

I. I. = 4R-F/G 

I. I. = BR-F/G 
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b) lll1?"cl:áretro Tinius Olsen: 

l.'- Hacer el promedio aritJrético de las 6 lecturas (Rl. 

2. - Obtener la resistencia al inv:>acto izod de la siguiente ecuación: 

Inpacto Izod(lb-ft/pulg) • = Pr<::tredio aritJnético de lecturas (lb.pu1g) 

(12pulg/ft) x(largo de la ranura pulg) 

o sea: 

inpocto Izod = F/l2xG 

C\lan..iO se solicite el i.npacto sin ranura, el único carrbio es que la f09!. 
ciOO de la barra en las nordazas del apara to será can la ranura colocada al 

lado opuesto del gol¡:e. AcOndicionamiento, nediciones y cálculos serán 

iguales al i.orpacto con ranw:a. 

l. Segur id ad. 

1.1. Al operar los frascos rrezcladores, la extrusora de 1-1/2", use el 

siguiente equipo de seguridad personal. 

a), Lentes de seguridad 

b) • P.o~a de trabajo 

el . Zapatos de seguridad 
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2.1. El objetivo de este pro:edimi.ento es mostrar caro se preparan en­

el laboratorio con los diferentes ¡::olíneros de estiren:>. 

2.2. ElJ proceclirniento consiste en nezclar 10s rrateriales en los fras-­

aos. nezclaclores, extruir (de acuerdo con la forrnulaci6n dada en­

la tabla 8) , ya peletizado obtener tiras en la misma extrusora -

para ver los puntos duros. 

J. Descripción del g_quipo. 

3 .l. Extrusora de 1-1/2" 

3.2. Navaja de nolinero 

4. Reactivos. 

4.1. lol.Jestra prd>leina (terpoll'.rrero de l\BS). 

4. 2. Estereato de Zinc 

4.3. Ionol 

S. Procedimiento. 

5.1. Purgar la extrusora con este.reato de nagnesio, hasta que el ext.J::!:!. 

sado salga CQrf?letarrente libre de iltpurezas. 

s. 2. El m:rterial obtenido de la extrusora {pelet) , vuélvase a extruir­

cambian::lo el dado de tres orificios i:or el de cinta, usando las -

siguientes condiciones. 

5. 3. Princra zona --------- 250ºC · 

Segunda zona --------- 250ºC 

Dado ------------- 240ºC 

RPM ------------- 50 
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Sin agua en el gusano 

~tura de la tina, anbiente. 

~ de enfriamiento de las tiras, ilie. 

5.4. Finalm>nte obtener l~ cintas de 15 c:ms. de largo y l.S-1.6 crrs.­

d" ancho. 

5.5. EntLegarl.as a..L laooratorio d.e p.L.ásticos para su calificación f!_ 

nal. 

5.6. La e-..·.:i.!.\J.ilción o calificación final de las cintas se lleva a cabo; 

cont.;::.rdo rranualnc.nte los puntos que tiene la cinta por anix>s la­

dos,· la SU.'l.'a de estos valores nos da el valor de puntos duros de­

cada cinta. 

Para poster1orncnt:e, el prcmedio aritnético de todas las cintas nos da 

el. yalor g.t.obal de puntos duros de nuestra muestra problana. ( teq:olírre­

ro de l\85). 
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llETERMINACION Jlli VISCOSIDAD f.)j_ SOLUCION MEK. 

l. Seguridad. 
1.1, Use el equipo de seguridad personal rox:mol de laboratorio: rop> de 

trabajo, lentes y zapatos de seguridad. 

1.2. Tenga precaución con el wanejo de los solventes, si le caen en la 

piel, lave la parte afect.ada con ~te agua. 

l.3. Evite inhalaciones prolongadas de los vapores de los solventes. 

l.4. Mantenga los solventes alejados de fuentes de ealor. flana abierta 

o chispas. 

2. Objetivo Y. Resumen del .. Análisls 

· 2.1. El Objetivo de este análisis es detexrninar la viscosidad en salu­

ci6n de 1Mteriales de. poliestirer;:i can una soluci6n de Metil Etil­

o.tona (MEKJ de 2 gil, por iredio de la pipeta Fenske. 

1 Descr1oci6n·del equipo. 

3.l. Pipeta Kenske No. 50 

3.2. Balanza anal!tica con precisi6n de 0.0001 grs. 

3.3. cronáretro con división de o.l seg. 

3.4. Agitador de Wrfist actian. 

3.S. Baño de agua con l:en1?eratura constante, (25 mSs menos O.lºC}. 

3.6. Bureta de 50 ml. 

3. 7. Frascos de 4 onzao (120 ml) de boca ancha con tapa roscada. 

3.8. Equipo normal de laborato1 io 

4. Reactivo~ necesaríos. 

4. l. ?-EK, grado reactivo 

4 • 2. Acetona para el lavado de la pipeta. 
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5. Método. 

s.r. En una charola previairente tarada, pese con exactitud de O.l rngr. 

entre 80 y 90 nqrs. de Irn.lestra problana. 

5.2. Transfiera la muestra a un fraseo de boca ancha, anot:qndo_en el -

: rasco la cantidad exacta que pes6 en 5. l. 

5.3. Divida el peso de la muestra entre dos. 

5. 4. Mida en r:il., (con la bureta) , la cantidad de MEK del valor obteni 

do en 5.:, ~· este volurren va.cielo al frasca de la rr.uestra. 

:i. S. Tape el frase<>, eoloeando una hoja de papel aluminio en la ~ 

interna de la tapa, r~ara evitar que el solvente actue sobre está 

ocasionando errores en los resultados. 

5.6. coloque el :rasco en agitador Wrist action y dejélo agitar hasta­

C'CllVleta disolución. 

5. 1. Taro una pipeta Fenske, revísela cuidadosarrente. No debe presen-­

tar polvo, pelusa, partículas extrañas, humedad, etc. 

l\dariis el capilar debe de estar CO?Pletarne:ite libre de toda clase 

de obstrucciones, (ver figura anexa para loe.alizar sus pades). 

5.0. Celeque, oXo filtro, un algo:ión en el extratP "A" Ce la pipeta,­

Procura-;3.c que quede bien aj~1stac .. , en el diáii'f.?tro int:Crior, para­

evitar que pase material sin !:iltrar o suelte pelusa. 

!>.9. Invierta la pipeta e intrtxluciendo ecl e>:trerro "A11 con el filtro -

dentro del fraseo de la solución: succione la soluci6n a través -

de la pipeta hasta paroxiJrada!rente 5 rnn. arriba del final del ca­

pilar (5 nm arriba de la narca "G") , esta succión se efectúa con­

la manguera, de la barba de vacío, colocada al extraro 111" de la-· 

pipeta. 

Nota: Regule la aplicaci6n de vacío, pues pueclen fot1Tarse burbujas 

Si éstas se forman repita desde 5. 7, con una pjpe~ seca. 

s.10. Tapando el extra-ro 11 1 11 con un dedo, ajuste el nivel c'!e la solu­

ci6n hasta la marca "Gº, saque la pipeta del frasco con cuidado e 

.inviertala a su posici6n original, quitaOOo el filtro. 



5.11. ~ise cuidadosanente la solución dentro de la pipeta vi&idola a 

coritrci luz, la existencia de inpureza~, pelusa o partículas extr!_ 

ñas hace necesario repetir desde 5. 7. 

5.12. POnga el agua del baño a t:erperatura ~-onstante de 25ºC más nenos-

0.l ºC, col~e la pipeta con la soluci6n dentro de~ agua, suje~ 

dala con las pinzas de tal manera que el .bulbo 118 11 quede abajo -

del nivel del agua del bilño y la pipeta en posici6n vertical. 

5.13. Deje que la soluci6n en la pipeta se estabilice, a 25ºC durante -

15 minutos. 

S.14. Succione la soluci6n, con la mangue~a de vacio, por el extrrno -

"A"de la pipeta, hasta que la soluci6n .este aproximadancnte S nm­
arriba de la na.rea 11C 1

• Evite la formación de burbujas regulando­

la ap licaci6n de vacío. 

Si estas se forman, elinúnelas pasan3o varias veces la soluci6n -

del bulbo "B" al "F" • 

5.15. Deje de apli= el vacio ~· permita que la solución fluya librerre!l 

te a través del capilar de la pipeta. con el cronómetro, teme el­

tiempo en segundos, en quu el nivel superior de la soluci6n pasa­

de la maica "C" a la "E11
• 

(La_ exactitud del .tianpo no debe 5er mayor de 0.2 seg.) 

5.16. Repita desde 5.14 hasta.que se obtengan tres resultados; en la que 

la diferencia, entre ellos, no sea rrayor. de O. 2 seg. 

Anote él prcmedio de los ti:cs tierp:.is. Este será el valor de Ts, 
( tieitq?O de la solución) y debe eo<presarse en segundos. 

S.17. Efectúe las operaciones indicadas desde 5.7 hasta 5.16, s6lo que­

en vez de usar la solución, utilice ~F.K {metil-atl~-:-.cetona) úni~ 

rrente. Este será el valor de •rr l ticrrpo de referencia) , deberá ~ 

presarse también en segudos. 
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I<'igura No. 

I A 

G 

PI.PETA FENEKE . 
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DETERMINACION DE MANOMERO RF.S!DUAL DE ES'fIRENO. 

l. seguridad. 

1. - Para nanejar el clorofórrro·, el benceno, el ll'Onó"nero de estireno, la 

MEK y el metanol deben de usarse guantes de hule de adherencia. 

2. - El rOOnánero de estireno y el metanol son muy tóxicos. En caso de -

salpicaduras sobre la piel, del:en lavarse con agua "l' ja1:6n en fama 

abundante. Si hay salpicaduras sobre el equi[.Q, deben lavarse con - . 

grandes cantidades de agua. 

3. - El clorofonno, la MEK, el benceno y el metanol deben mantenerse al~ 

jades de fuentes de calor y flarra abierta, ¡:ues son extranadamente­

infla!rables. 

II .. Obietivo y Resumen del anAlisis. 

Determi.mción de m:mánero de estircno. Debido a la diferente absor-­

ci6n de luz de mnánero de cstireno ~, el ¡:olúnero a 292 m':1, es (Xlsible -

medir el ITOnánero residu:il que existe en el J.X>límero. CCXto las impurezas 

.~e contiene el p:>lúnero influyen en esta rredición, se hacen lectui-as -

a 287.5 y 296.S mu para poder obtener así la absorci6n que tienen las­

imp.trezas. En estos valores se cortige la lectura a 292 mu, obteniendo­

la absorbancia real debida al monánero. Con mia curva de calibración -

preparada previamente, se encontrará directamente ¡:or medio de absorh~:! 

cia real, el ¡::orcent.aje de monánero de estircn6 contP..nido en el pollire­

ro. 

l. - Espe::trofotánetro Pcrkin-Elmer para mediciones de transmitancia, 

absorbancia o concentración en el rango de 190 a 850 f!lll, con barrido -

autanático de longitud de onda. 
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2.- Registrador t!itachi con 8 rangos de ordenada, 6 velocidades de carta 

y !:arrido del· espectro sirv::ronizado con el espectrofot:ánetro. 

3. - Celdas de silice de 10 mn de paso óptico. 

4.- l\gitador magnético 

5. - l\gi tador de wrist actioo 

6. - Estufa de circulación foruda de aire. 

7. - F.quipo est:andar de laboratorio. 

IV. Reactivos necesarios. 

1. - Cloroforno 

2. - !Jenceno 

3.- Metil-Etil-Ceta>a 

4 • - ~!etanol anhidro 

5.- Solución "A" de nonórero de estireno: pese l. 00 gr. de m:mánero de 

estireno en matraz aforado de 100 ml. y disuelva con cloroform::J o 

benceno, según sea el solvente que se va a usar en la preparaci6n­

de la curva ,de calibración. 

V. Método. 

l.- PreP"lr.:ici6n de polínero plI'ificado. 

1.1. En un !Tl'ltraz de 500 ml, ponga 250 ml de MEK y 10 grs •. de po1!_ 
mero • 

. 1. 2. Colo:¡ue el matraz en un aqitador de wrist aetiop y agítelc;> -

h..,sta car.pleta disolución del polúrero. En caso de que no se­
disuel\a canpletamente, deje que la solución ·del ¡x>lmero se-' 

agite durante 8 hrs. y continue desole 1.3. 
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l,J, Una vez que se ha disuelto el pol:llrero o agitado 8 hrs., ponga la 

soluci6n en un embudo de separación. Haga gotear lentanente esta­

soluci6n en 500 m1 de metanol ahhidro, el cual debe de estar agi­

do agitado nagnéticamellte. 

Así se precipitará. 

1.4. Una vez que se ha agotacb toda la ooluci5n del enb.ldo de separa-­

ción, proceda a filtrar el precipitado que se obtuvo, en el fil-­

tro buchner con papel Whatman No. 40. Lave después el precipitado 

2 ó 3 veces con netanol. 

1.5. Pase el precipitado a una hoja de papel ahminio, extendifuidolo -

perfectarrente. Pongalo dentro de la estUfa de circulación de aire 

a 70°C durante media hora, raroviendo ocasionalrrentc el polúrero­

para evit.ar que se adhiera al papel aluminio. 

l. 6. Ya una vez seco el pre:::::ipi ta.do, disuelva C.'1 200 ml de MEK. Ya di­

suelto, agregue 300 ml de MEK y harogcmice. Si se nota que el po­

lfrnero no disuelve en los primeros 200 ml iniciales de MEK des-­

pués de 2 hrs. de agitación, a.:Jregue 150 m1 más del sol vente y -

agite durante B hrs. 

Después de este tierripo agregue otros 150 ml de mek y ha:rogenice. 

l. 7. Esta soluci6n se coloca rn un anbudo de separación y se gotea -

lentamente en l lt. de ITP.tarol ahhidro. Este goteo debe ser lento 

para evitar que se aglanere el ¡:olírrero que se esQ precipitando. 

El metanol debe estarse agitando magn~ticamente. 

1.8. Una vez que se ha agot.ado la soluci6n del anbudo de separaci6n, -

proceda a filtrar el precipitado de la misma forrra que en 1.4. 

l. 9. Pase después el pre:ipitado a una hoja de papel aluminio, exten-­

diéndolo perfectamente. 

1.10. PÓngalo en la estufa coi: circ1.tl.ación d0 aire u SOºC durante 20 

rnin. Después de este tic:71po, remuevalo con una espátula limpia, -

y p:mgalo en la estufa de nuevo, pe.ro ahora 15 min. a 70°C Pasado 

este tianpo, pulv~'2rícelo lo mejor p:lsible con una espátula y we!_ 

vale a meter a la estufa 20 min a 70ºC, rem:wi..éndolo ocasianalmen 

te ¡:ara evitar quP se peque. 
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Después de este tiaiqx> sac¡Uelo y colcx¡uelo en un recipiente seco -
dentro de un ·aesecaaor. 

EI ¡:olírrel:-o as1 ob~nÍ.c:k) c~b? de esta~. ~n forn0. de polvo. En caso­

de estar: en fonna, de rriasCJ. sóÚ.da,. repita de 1~6~· a-1.10, ·hasta obt~ 
'nerlo en :onra ae-p:ilvo. 

2.- Pre:aración de l~ curva_··ae é·al.ibraci6rl·~ 

2.1. Polínero m:xlificado con hule •. 

2.1.L En ccatro matraces volumétrico~ .de 100 m1 ¡;x:m;¡a las -

c'ántic1:ides ae··¡:ó.líniero purificado y soluci6n "B" de 

acuerdo a la tabla siguiente: 

Estandar Grs. de polímero !-:l. de soluci6n Manánero 

1 

2 

3 

4 

11511 

(blanco) o.soco 
0.4980 2.0 0.4 

0.4960 4.0 o.a 
0.4960 6.0 1.2 

0.4940 

2.1.2. Agregue 60 ml aproximadamente de benceno en cada rra­

traz. Tápelo perfectamente y pongalos en un agitador­

wrist action durante unas 14 hrs. 

2.1.3. Una vez transcurrido este tian¡:o, afore a 100 m1 con­

benceno, harogenizando el contenido de cacb rra.traz. 

Si la soluci6n de los matraces esta turbia, filtre a 

través de p;1pel. '~'hitrran No. 40. 

2.1.4. Encienda y calibre el a¡arato (aiuste de oiT y l00%T) 

2.1. 5. Ponga los controles del ap::¡.rato en la fonna si~tUiente: 
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Control Posición 

Slit (P) 1.5 ·nn 

Resi:once (S) MEO 

Lamp (O) lN (hacia adentro) 

Sean s¡:eed (V) aparato 30 mv'minuto 

Sean s¡:eed (II) registrador 30 mv'minuto 

W.velenght (K) 281. 5 nnv'minuto 

2.1.6. Calibre" 0% T. 

2 .1. 7. Ponga una celda con benceno en el receptáculo ¡ara -

la referencia y el matraz número l (blanco) en el de 

la nruestra. 

Nota: Al llenar cada celda, previarrente enjuáguela un mini­

no de 2 veces can la misrra. solución y una vez llena -

limpie f:Erfectamente las paredes exteriores con sol­

vente. 

2.1.B. Calibre a 100% T. 

2.1.9. Ponga el switch sean (wl en la posici6n on, el sel~ 

. tor h:>lauaretric range en 10~% T y el control de lo!! 

gitud de onda (k) en 300 nm. 

2.1,10. Saque la celda del blanco, vaciela y llenela des-. 

¡>.J~s con el estandar No. 2. 

2.1.11,Ponga el switch Mode l del registrador en la posi-­

ci6n sean y permita que el control de longitud de º!!. 

da avance unas 20 unidades, asegurándose que el ba­

rrido .inicie:: en una raya vertical de la carta. 

2.1.12. Repita el pa.S0 anterior con los estandarcs 3 y 4 y 

obtenga las gráficas corresp:mdíentes, utilizando -

sii;mpre la misma celda qiJe para el cstandar nGmero 1. 
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·2.l.13. Obtenga de la gráfica los valores de% Ta 287; 291.5 

y ·296 run (tare en cuenta que la plumilla en el s_ent!_ 

do de .100 % T hacia O .% T, que el inicio del barri­

dc ful! en 300 rvn y termino en ± 280 run, y que cada­

cent'Ínetro de carta corresr:onde a 10 unidades de lo!!_ 
gitud de onda). 

2.1.14. con la transnitancia a 291.5 nm, obtenga la absorban 

cía oorrespondiente de la tabla de absorbancia con-­

tra transr.itancia. 

2.1.15. S<><:oe el pranedio de i.as transnitancias a 287 y 296-

mn y detennine la absor!Hncia de este pranedio (Am) • 

2.1.16. Determine la absorl:ancia debida al monánero (A), r~ 

tando U\,,l a la absorbancia a 291. 5 nm: 

A = ~91,5 - Am ' 

2.1.17 .. Finalnente grafique A (Al:cisas} contra% de m::inúrero 

residual (ordenadas} . 

3. - Prooerlimiento de la muestra: 

3.1. Pese en balanza analítica 0.5 grs. de polírrero, vacie en un­

matraz volumétrico de 100 ml. 
3,2, ilgreguele 60 ml. de benceno. Tápelo perfectamente y col6que­

lo en un agitador 'WI'Íst action. Agite hasta canpleta disolu­

ción de la muestra. 
3 .. ~. 'Una vez disuelto el polímero, proced.a a aforar con benceno a 

100 rrJ., hcrrogenizando el contenido del. rratraz. ~ciencia el -

aparato y calibrelo, 

3 .. 4. Vierta la soluci6n de muestra a una celda del es¡:ectrofotán~ 

tro, enjuagando previ.aroonte la celda unas cuatro o cinco ve­

ces con la misma soluci6n. L:inq1ie perfectamente las paredes 
de la celda cai solvente y col6quela en el recpetáculo para­

la muestra. 
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· 3,5. Siga el procedimiento desde 2.1.5. hasta 2.1,9· ¡;oniendo en la -

__ referencia una celda con kenceno . 

. 3. 6. ll'1ga un barrido de lcngitud de oma desde 300 hasta 280 m, pa-­

san:l.o el switch Mode (1) del registrador a la posici6n Sean, !"':!:. 
mitiendo que. la carta avance 2 cm. Asegúrese que el !:arrido ini­

cie en una raya vertical a la carta. 

Vl. Cálcu lQ!k. 

l. - . Obtenga la abrorbancia debida al mon6nero (l\) , en la folll'a cano -

se indica en 2.1.13. a 2.1.16. 

2. - Lea_ directanente de la gráfica el % de MR correspondiente a esa -

l\. 
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,!'IELT INDEX Y REOMETRIA EN:- EL MELT INDEX. 

Seguridad. 

Use el equipo de sejuridad obligatorio para el labJratorio-. 

Objetivo y_Bgsumen de la Prueba . 

Esta prueba está enfocada a nedir la velocidad de flujo ccm:> cantidad 

de nat.erial tcnn:Jplástico extruído a través de un orificio para muestras -

del misno rol t'OO:ro, tajo condiciooos fijas de terperatura y presión, y pu~ 

de indicar la unifornúdad de otras propiedades. 

El polínero es estruido a través de un orif J:cio por nedio de presioo­

aplicada por un peso nuerto, Para detenninar Melt Index se obtiene el peso 

del ex.truído para un intervalo de 10 roin. usando el peso nr...1erto necesario. 

Si lo que se desea es la curva reol6gica se tendrá que graf icar la -

relaci6n de deslizamiento contra el esfuerzo de deslizamiento .. 

l. - Plastánetro de extrusión (11elt-Index). 

2 ... - switch témico de mercurio calibrado a 2aocc, narca pr.im:o. 

3.- Temáretro, mo:lclo T-171-5, rango de 198 a 2QO'C, mrca pr.im:o. 

4. - Pistlín de acero inoxidable y ¡:unta de acero 11Pnel. El pistón ti:O 
ne.2 rre.rcas sep:iradas 4 rm, están en tal p:>sición, que la TM.rca­

inferior coincide coo la marca superi.or del cilindro del plastó­

metro cuando entre la base del pistón y la parte superior del ~ 

do, que está dentro del cilindro, existe una distan::ia de 48 rm, 

con un diárretro de entre 0.3726" -0.3134". 

S. - Peso que prcx:luce Wla detenninada carga de acuerdo con las neces!, 

dades de la prueba. 

6. - Varillas para litrpiar orificios. 

7 .- Cronémetro 
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B.- Balanza Analítica. 

9.- Tijeras 

10. Otro equipo estandar de laboratorio. 

~ Para Limpieza. 

Mf'.J(, 

Procedimiento. 

1.- Vea que el a¡arato Melt Index tenga (fig.ll puesto el tern6ne-­
tro y switch t&rnico (5) ¡ara 200°C. 

2. - La limpieza debe de hacerse con el aparato tan frl'.o caro sea­

posible, M:>je un poco de algodón con solvente (MEK=Metil-Etil-­

Cetona) Cal la varilla de 3/B", (15) meta el algod6n al orifi-­

cio del cilindro y haga que el algcd6n frote las P<>rr.des del -

orificio del cilinlro. Saque el algod6n. Se debe de usar la rre­

nor cantidad de solvente. posible. 

3.- Repita el inciso hasta que el algodón salga caipletarrente lim­

pio. 

4.- Liltpie el dado con solvente. Che.:Jue el orificio con el medidor-

1'go-no-go". si el dado está dentro·ae la tolerancia (0.0827"),­

coloquelo en el ciUndrO. 
$e sabe que esta dC!ntro de la tolerancia si al introc1ucir el ~ 

do "go-no11 al orificio, no entra y al rr.eter el lado "g" e:ntra,­

pero no queda flojo. En caso de que ~ esl:B dentro de la tole-­

rancia, elirninc::lo '/ use otro. 

COl<XJUe el dado en ::;ll lugcir. df"..ntro del cilindro. 

Nota: Olando el ai;:arat.o este a alta temperatura se deJ:e: limpiar 

con algc:rlón sa:c. Usando guantes de lona Y. una espátula­

c¡uite, hasta donde sea posible el natarial pegado al pis­

tón, 

54 



S. - Coloque el pistón (Gl en el cilindro. 

6.- Prenda el switch (1) y coloque las resistencias (2) en 90. Deje -

calentar el cilindro a 200ºC, el tieirp::> que dura es aproxima~ 

te 20 minutos. La ten¡:eratura debe ser c<:ntrolada a 200ºC :!: O. 2ºC 

lo cual se lcx;ra bajardo las resistencias a 40. 

Se debe tener en cuenta que en caso de hacer Melt Inclex es nece~ 

rio tacer una sola detenninaci6n; ¡;ara el caso de reate.tría se -

requieren 3 determinaciones. 

7.- Pese 5 grs. de nuc.:;tra 

8.- Saque el pist6n del cilindro. 

9.- Coloque el eirbulo (10) en la boca superior del cilindro, cargue -

la mJestra en dos o tres incrare.ntos. Al final use la varilla de-

3/8" (15) para meter toda la ".•arilla al orificio y no se quede en 

el vástago del anbudo. 

No se de.be presicnar el naterial que está. dentro del orificio, -

esto poode causar t.urbujas en el Ell<trudado (se debe de a¡¡pujar -

con una varilla hasta la salida del vástago del .:.nrodo). El ti"'!! 

¡:o de carga· debe ser de 30 seg. iráxino. 

10. - Colcquc el pistón y sin carga eSJX!re 5 minutos para obtener una­

fusiál total del rut.eriD l, colccando la ~sa corrcsporilient.e de­

pendiendo de lo que se requiera, Melt-Irrlex o Rearetría. 

11. - Prerrla el cronánetro y deje que el pistón asiente lentamente al­

colooar la pesa correctarrente. 

12. - Deje salir el extrudado par espacio de 20 segundos si se trata -
de ABS y SAN y 30 segundos en el caso de lustrx. · 

13. - Transcurrido el tiemp:> irdicado en el inciso anterior, oort.e el 

extrudado p::>r medio de unas tijeras, debe de ser un corte linq:Jio. 

i.;. - Al tie::"l[.'O adecuado y de;"cndicndo <l~'"!l tip:> de m.;.terial y prucb.l -

solicit.ada, ~:elt-Index o ~t.r:í.a, corte el eY.trudado y guardelo. 

15. - Quite la pesa, sac¡i.te el pistón y dado. 

16.- Meta la herramienta da lilrpieza (8) por la parte inferior del .­

orificio del cilindro, haga presi6n de tal forma que ¡:or la parte 

superior salga el rraterial y el dado. 
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17.- Usando guantes de lona, quite hasta donde sea posible el tl'ate­

rial pegado al pist6n y el dado, es necesario sacar el IMterial 

del orificio del dado use la broca (9). 

18.- En caso de que únicammte se requiera la deterrninaci6n del Melt 

Index pase al inciso, 19, en caso de que se quiera hacer recrre­

tr'ias se deben de rep.:?tir los incisos del 7 al 17, usando el ~ 

so y tiempo de extrudado correspondiente. 

19.- Deje enfriar el pist6n y el dado y cuando estén fries, pongálos 

en el solvmte (ME!<) para dcsfAll'.os l:inpiarlos. 

20. - Apague el switch (1), deje mfriar el aparato y l:inpielo. (~ 

sos 2 y 3). 

21.- Pese el estrudado hasta la cuarta cifra décimal. 

22.- En caso de que se requiera reología es necesario deterntlnar peso 

especifico al coopuesto. 

Ci.llculos. 

Para ob~er Melt-Index es necesario calcular granes d~ extrudado -

por lU minutos. 

M.I. = gr. de extrudado x 10/tiElllpO en minutos 

= gr. de exb:udado por 10 • • 

Para obtl"!ller reaootría es necesario que a las·· tres detenninaciones­

se les haga los siguientes clilculos: 

Esfuerzo de deslizamiento (tp) ; 

tp = o. 488 s (lb/in2l. 

donde s = peso de la pesa e.n kilo:irarros. 

Relaci6n de deslizamiento CVdt) p: 

~/dtlP = 18.45 W/et (seg) 
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donde: 

W = peso del extruda do en grarros. 

e = ¡:eso específico 

t· = .tiemr.o (minutc-s> 

Precauciones .:t.... Recomendaciones. 

l. - En el caso c!e que el extruda do salga co;i '..l'l exce!:O de b.ir~j~s 

se debe re¡:etir la prueba. 

2. - Tenga cuidado al colocar la ¡:esa en el pist6n, para mayor s~ 

rielad no suelte la pesa hasta estar seguro que h1 entrado par­

te del pistón· (l" minino) en el orificio del cilindro. 

J.- Para el case de re::::uetría es necesario graficar los tres valo­

res de relaci6n de deslizamiento en el eje de las atcisas y -

los tres valores de esfuerzo de ·'ieslizamiento en el eje de las 

·coordenadas, cat lo anterior se obtiene la cuM que caracter!. 

za al ma.terial.. Usa pare! de escala nornal. 
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FI.UJO MELT INDEX EN REOMETRO MIR. 

Use el equipo de seguridad obligatorio para el laboratorio, 

Objetivo y Resumen de la Prueba. 

Esta prueba estñ enfccada a obtener en el instran una carga (fuerza) 

en libras, .la carga o fuerza obtenidos del flujo de un polilrero en cond.!, 

cienes es¡::ecíficas es una de las propiedades rrá.s irrportantes que carac~ 

rizan el cari¡::o:::tamiento de un material en los procesos de moldeo y e.x-­

trusi6n. 

Descripcióñ del egui..mL_ 

- Instrurrento de pruebas Instron. 
- Reémetro tásico con controlador de temperatura 

- Celda de carga ele o a 1000 lbs. de capacidad 

- capilar de extrusi6n de 2~ de largo por 0.'05'.' de· ancho !naninalesl. 

Condiciones de la prueba: 

Temperatura = 205°C 

Vela::idad carro (émbolo) O. l pulg/min 

Velocidad de gráfica = 2 pulg/min. 

Selector de car0a = de acuerdo al rra.terial. 

Una vez rrontado el aparato y calibrado, cargue el material y anpá­

quelo perfectamente con una barra de bronce, procurando que el vclumen 

del material en el barril ll~e a las dos terceras r:artes del misrro. 

c.olcque la barra éntolo en el sop:>rte del carro tractor y OOje es-

ta nunualrnente, hasta que la carga en la gráfica marque 20 lbs. 
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Deje el natcrial en calentamiento de 10 a 15 minutos. 

'?Urgue el capilar bajando el carro tractoI" manualmente y deje que sa! 

ga el naterial hasta que el control de lc-r.gitud marque menos- de 3", la -

carga en la gráfica no debe pasar de 500 lbs. 

Después de p..irgar suba manualrrente el carro tractor, hasta que en la­

gráfica de 10 lbs. 

Oprimo el bot:ál de baja y la prueba se estará realizando. 

cuando la plumilla de la gráfic<l se ha estabilizado Cesto es ya no se 

nueve de suposicién o el rrovimiento es mpi.nfuol, ·arranque el mecanisro de 

la grafica y deje que corra 211
• 

Pare la gráfica y orpima el l:otái de reton10 para que el carro trac-­

tor regrese a su ¡:osici6n original. la. prueba esta tenninada. 

Limpie el l:erril del reánetro 

CalCulos .. 

la. carga en libras en cualquier punto de la gráfica será: 

MIR = U S = fuerza en li hras 
g c 

Donde: 

ug = unidad de la gráfica desde la 11nea de cero. 

s c = Ntlrrero indicado por el selector de carga. 

Precauciones y Recomendaciones. 

siempre opere el instr6n coo el recorrido del carro tractor bien ~ 

finido y limitado con los interruptores de seguridad. con el fin de ~ 

ñar la celda de carga. 
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IV. 5 SEGURIDAD 

El proceso de pralucci6n de terpolimero de AB.S en planta (D-4 de -

Lechería), hJ. derrostrado ser Se:JllrO en tcxlas sus etapas, sin embargo, en­

planta piloto el prcceso es nuevo y no se tiene registro de intentos an~ 

rieres de s1ntesis ¡x>r lo 4'1.le se deberá tener SUITa. precauci6n durante la­

ejecuci6n de estas prueba.s y hacer hincapié en cualquier dcsviaci6n que se 

presente, ya 'J'lle se han cuestiorado y revisado aspectos de seguridad, sin 

embargo, las siguientes rccanendaciones t.endientes a lc>::Jrar una operaciiSn 

ao;ura, deberá seguirse en caso de energencia: 

a). Revisar y seguir los procedimientos de arergencia, existentes­

cn planta piloto para los casos de derrame de rn:máneros, rranejo de acril~ 

nitrilo y diSJ?dro de reacci6n. 

b) . Se considera disparo de reaccián cuando la tanperatura de la -

carga exceda, p::>r rrés de 411 C la terrperatura de control, sin llrportar la -

etapa de que se trate; o bien, que se registre un atmento en el aruperaje, 

el cual no deberá ser ma¡.<>r de 3 anp. 

e). Para el casa particular de esta serie e>..i;:eriroental, en case• -

de presentarse disparo de reacci6n, seguir los lineamientos generales que 

a cootinuaciál se exp:inen: 

c. l. Meter enfriamiento directo al reactor. 

c. 2. Parar el agit.ador si éste esta ¡:ar arriba de 3. 5 amp., si no­

es asi, dejar agitando el reactor, lo cual pennitirá una ~ 

ción más adecuada del calor. 

c. 3. Preparar una solución de 00'.·::,1:·: (aproxfoadamer.te 100 1rs. dc­

Dov.-:a.x en : lts. de agt.l"- y .:-tdicion?..rlo le antes rosiblc al -

re:ictor por el c?..latozo de aditivos. 

c.4. Observar la evolución del arn¡;:eraje, temperatura y presi6n, y 

de !;'.er necesario, tai'.ar con agua fria el exterior del reactor 

¡:ara rrejorar la rem:x:o ifn del calor. 
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c.5~ Controlada la energencia, ·dejar enfriar el reactor canple­

tairente y depreslcnarlo por venteo, antes de intentar abriE_ 

lo. 
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V. RESULTADOS Y DISCIJS ION 

caro ya se aludi6, los procesos de disoluci6n del elastánero, pr:epo­

limerizaci6n y p:::>lirrerizaci6n en suspensi6n se llevaron a cal:o en un solo­

reactor in-situ, acorxlicionandolo de acuerdo al prcx:::eso en turno, y no en 
tres tanques diferentes caro se hace en el proceso ccnercial: sin crrbargo, 

esta no es una limitaci6n imp:irtante, i:orquc se trata do evaluar carpara­

ti7anente a los hules y miemtras ambos ooan SOllCtidos a las miS1T0.s candi-­

cienes de stntesis, la comparación es posible. 

Caro (Xlrlto de referenci.D. se tona tma fonnulación típica de terpolí~ 

ro de ABS a base de RL03, y se· oper6 el reactor en condiciones de reacci6n 

similares a las que se nanejan en cada una de las tres etapas ya menciona­

das del proceso carercial. 

La evaluaci6n se hizo en tétminos de parárretros característicos que­

se utilizan P"-ra calificar el producto cancrcial, y que se considera pue-­

den estar relacionados can las características del tipo de clastf.rnero que 

se utilice y con las condiciones del proceso de síntesis¡ dich:Js· paráme-­

tros fueron los siguientes: 

Flujo Mel Index (FMil, % en pero de acrilonitrilo {%MI), Visoosidad 

en solución (VMEK) , flujo Reorrétrico (MIR} , Tanaafio de partícula de Hule­

(TPH} , Puntos Duros {l'D) , Impacto Izod en muesb:as de 1/2 " 1/2 de área -
transversal (I. r. 1/2 x 1/2) , Illl?ücto Izod en muestras de 1/2 x 1/8 de -

área transversal (I.I. 1/2 x 1/8) e Indice de anurillamiento ASThl 1925 -

(YI1925}. 

Debido a que las propiedades c¡ue pueda exhibir una muestra de este -

tei:poll'mero están deteilllinadas por la formulaci6n que se .utiliza para pr~ 

pat:arlo, as~ ccxro p:>r las condiciones de síntesis y de caracteriza.ci6n, -

se puso ~ial cuidado en rrantener una formulaci6n única, cambiando so­

lamente el tipo de elast6nero (OC13 6 RL03) a utilizar, amen de que las -

condiciones de operación del reactor, preparaci6n de la muestra (inyecci~) 

y su caracterizaci6n fuesen 11.s mí ~"TI"as tanhi~ para to:ias Y cada una de -

las muestras. 
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En la tabla 1 se presenta la formulación típica usada en planta piloto 

¡ara la síntesis de terpol!meros de l\BS (bajo las condicicnes de reacción, 

inyec:ci6n de reactivos, duraci6n de cada etapa, etc., establecidas final-­

rrP-"1.te), en ellas se identifican aquellos c:arp:mentes que intervienen en ~ 

da una. de las etapas del ¡:receso de fabricaci6n del producto en estudio. 

Dos di:erencias notables ambos elast6meros, son su distribución de pe­

so m::>lecular y su peso m:>lecular prorredio en núrrero; diferencias debidas -

a que los procesos de fabricaci6n de Cichos pollireros no son las mism:1s. 

Sintesis de terpolilleros de NlS 

POr lo que respecta .:i. la sintesis de este producto en planta piloto -

se llevaron a caOO cuatro series de pruebas, cada una de ellas con un ob­

jetivo diferente, ¡:ero to:h.s orientadas hacia la evaluaci6n de los hules­

y son las cpe ü continuación se enlistan: 

1) .- Condiciooes de síntesis en planta piloto para la producción de te~ 

lS!rero de l\BS. 

2). - Sí.ntesis de terpolimcro de ABS a p!lttir de MCl3 6 RL03 q..1c son los -

polibutadienos. en estudio. 

3) .- Reproducibilidad en la síntesis de terpol:imero de J\BS .ª partir de -

K:l3. 

4) .- Elabaraci6n de polibdooos de l\BS a ¡artir de los terpolmeros obten!_ 
dos en planta piloto. 

1. condiciones de slntesis en planta piloto para la produc 
c~ón.de Terpolimeros de ABS. 

Debido a que no se tentan antecedentes respecto a la síntesis de este 

producto en planta piloto, la prin-era serie e>.-perirrental se efectOO para­

definir las condiciones de operación del reactor que permitieran obtener­

part1cuias de terplúnero de l\BS (perlas) . En el reactor No. 2 de planta­

piloto (IRSA Lecheria) se llevaran a cabo in-situ los procesos siguientes: 

I). Disolución del elastánero, II), Prepolinerizaci6n: y III). Polúreri-
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zaci6n en sus¡:ensi6n, sin destilaci6n de m:mánero residual, ~ra simplif~ 

car el ya de por si canplicado proceso • El contenido de rronáooro I'Csidual 

(en particular acrilonitrilo) es un parárretro importante en la ca~ifica­

ci6n del producto carercial, especialrrente cuando dicho terpolímero se -

destina a la fabricaci6n de artículos que van a estar en contacto directo 

con alirrentos; sin anbargo, no es un ¡:arSmetro imp:Jrtante para la evalua­

ción que se persigue y, I,XJr consiqUientc ro se procuro su elirni.naci6n 

exhaustiva. 

En esta serie de pl:"lleIDs se ajustaron tanto la formulaci6n para la -

sintesis de este tipo de tcrpolmeros, particularmente la cantidad de al­

gunos aditivos, tales caro catalizador, agente de suspensi6n, etc. y las­

caKliciones de o¡:eraci6n del reactor, p:>l!ticas de adición de reactivos, 

agitaci6n, perfiles de t~ratura, etc., para obtener perlas con caract!:_ 

r1sticas similares al producto cc:nercial. 

En la tabla l se mostr6 una fonnulaci6n típica en la obtenci6n de ter 

pol:ínero_s de AES, y a continuaci6n, en las tablas 2 y 3, se reportan al~ 

nos de los ajustes que se hicieron al proceso y allJUllas características -

de los productos obtenidos, respectivanc.utc. 

En esta prinera etapa del trabajo per:mit.i6 definir la fo:crnulaci6n y­

las condiciones de s1ntesis de este tipo de terpol!rreros bajo las cuales 

se enpez6 la evaluaci.Sn ccnq::iarativa de los hules a nivel planta piloto: -

coridiciones que se presentan en la tabla 2. 

2. síntesis de terpollmcros de ABS a partir de Rt.03 6 MCl3. 

una vez definidas las condiciones de cperacilín del reactor a nivel -

piloto, se prepararon cinco lotes de dicho terpoll'.rrero; tres a base de -

RL03 y ciOs a base de M::l3; tOOo bajo las mismas condiciones, cambiando -

Gnicamente la nasa de un hule (RL03) por otra igual de !-t:l3 ¡:ara establ! 

cer \ll1a catq:>araci6n directa entre ambos elastlineros. 
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la tabla 4 y 5 muestran las características de los productos obten!_ 

dos a partir de cada uno de los elast:6ieros en evaluacl6n; también se ~ 

cluye a nenera de referencia, las características de 1m t:er;:ol.!mero de -

l\BS carexcial. 

Los datos de las tablas 4 y 5 indican que: ll el prodooto crnercial 

y los de planta piloto no oon iguales, pero todos son esencialrrente ter­

pol!nm:os de l\BS reunen las características de ese tipo de prodootos¡ 2) 

bajo las condiciones de smtesis utilizadas, no hay diferencia entre Wl­

terpoUmero obtenido a portir de cualquiera de loe dos elaetáneros en ~ 

tudio. 

También es in¡:ortante IOOl!Ciaiar que en esta serie de corxliciones -

preclanl.nantes en cada una ele estas fueron las siguientes: 

carga No. 1 

Se utili:ro el elast6nero Rl03. La agitacl6n dw::ante la disoluci6n -

fue de 80 RFM. La adiciln de hule se llev6 a cabo en 4· partes, una al -

inicio y 'las restanteS cada 45 min. El ti.Elfl?O de disoluci6n fUé de 3 ro­
ras. OUrante la etapa de prepolimerizaci6n el control de ~tura ose,!._ 
16 .,;,tre 91 y 97°C. El tienp:> de duraci6n de la etal"j de pre¡:ol:imeriza­

ci6n f~ de 3. 5 horas. la taTiperatura de p:repolimerilaci6n fué de 94ºC y 

la agitaci6n durante esta etapa foo de 140 RR-1. la dosificaci6n de los 

613 grs. de.estireno se realiz6 en 50 min. 

Durante la etapa de suspensi6n la agitaciln fué de 180 RPM y los -

· agentes de suspensión se adiciooaron 5 min. después de haber adicionado­

el agua DI. 

Se obtuvo perla de tam3lio muy grande, y tambitm se obsetv6 la pre­

sencia ru:,· pedaws de hule, lo cual es indicativo de que no se llev6 a "!, 

be una b.léna disoluci6n. 
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· carga No. 2 

Esta carga se reallz6 bajo las mismos eondiciones de la carga No. l -

pe= cualXlo faltabm 20 min. para tenninar la ck>sificaci6n de estireno "'2!. 
pe26 a incrmentarse el ~je del agitack>r lasta un valor de 3.2 ampe­

res por lo que la caxga se perdi6. tas posibles causas de esta ~da -

som 

!'.Os agentes de suspensi6n no entraron totalnente al reactor. 

se observó que la pérdida de suspensi6n ful! cuando el flujo de es~ 

rx:> ck>sificado era máxino, lo cual u.llca que en esa etapa la perla esta -

tochv!a muy blanda y se aipieza a disolver con el estireno que esta en­

trando al reactor. 
otra posible causa de esta ~da es que durante la etapa de prepo­

lilrerizaci6n no se mya alcanzado la oonversi6n deseada (debido a que el­

contxol de terperatura f-00 muy bueno y normalmente es muy -dificil de con­

seguirlo, debido al amento drástico de viscosidad que tiene lugar duran­

te esta etapa. l . 
En base a las observaciones de la carga anterior se realizaron las -

siguientes no:lificaciones: 

- Realizar la prepolinerizaci6n a una =:ror. terrperatura (96-97°C). 

- Aumentar el tiernp:> de la etapa de prepol:Urerizaci6n de 3. 5 a 

roras." 
- Dll<ninuir la cantidad de estireno dosificado de 613 500 grs. (los 

otros 113 grs. se adicior=án al inicio). 

- Al>nentar el tient>O de ck>sificacl6n de estireno de SO a 60 min. 

- Verificar que los agentes de suspensión es~ entrando al reactor 

se repiti6 la carga No. 2, realizando las rrodificaciones enlistadas 

y se ol;it_uvo perla de muy roen tairaño y ""Y unifoxme. 

carga No. 3 

Esta carga se realiz6 h>.jo las mimas ocndiclones de la carga No. 2 

(¡rodificada y su COOFOrtamiento fué muy similar y se obtuvo. perla con ~ 

caractedsticas similares a la anterior. 
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carga No. 4 

Es~ carga se llev6 a cab::> en condiciones similares a· las dos anteri~ 

res. pero ahora utiliz.ando el elast:ánero ~lC13. El cx:mportamiento durante ~ 

sintesis fué similar al Cj,1.le se tuvo en la s1'.ntesis con RL03. 

Se obtuvo perla de muy buen tamaño aunque un poco defonne, esta defo:-_ 

rraci6n se del:e tal vez a la presi6n que se alcanz6 en las adiciones de agua 

DI '} agentes de suspensi6n a través del calabazo de adición de reactivos,­

{Xlr lo que es recomendable depresionar el reactor después de cada adici6n. 

Carga No. 5 
Esta cargc:i. se realiz6 en las misnas condiciones que las cargas ante­

riores y usando M:'.:13 caro precursor, pero aquí se estuvo despresionando -

el reactor después de cada adici6n de agua y agentes de suspensi6n. 

cabe mencionar que una vez realizadas i.~s n'Cdificaciones hechas al -

proceso (a P"'tir de la carga No. 2) no se observ6 inestabilidad en la -

s1mpensi6n (pre::ipitaci6n de los s6lidos) • ni aurrentos bruscos de t<rnpe~ 

tura en inguna de las etapas de sÚltesis, todo lo cual es indicativo de­

que tanto la fonnulaci6n cerro las condiciones de s1ntesis fueron las ade­

cuadas, sin que ello inplique que sean las 6ptinas. !'de lo tanto estas -

condiciones de síntesis y formulación fueron las que se tuvieron en el -

resto de las series·experiment.ales de este proyecto. 

La diferercia que existe en la macroestructura del MC13 respecto a 

la del RL03 no impact6 en las caracter!sticas de los terpolí.meros pc>rque, 

en las condiciones de síntesis experimentadas, el tamaño de puticula de 

hule (TPH) obtenido en los terpclfucroo sintetizados usando hule 1-X::l3 6 -

RL03 fueron prácticamente iguales. 

Es conveniente señalar que la di fereacia que se observa entre el -

producto carcrcial y los obtenidos en planta piloto, cualesquiera de 

ellos, en términos de MIR, PO, etc. se deben caro ya se dijo, a que los­

prccesos de s1ntesis son diferentes, especialm=nte en aspectos relaciona-
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dos con el p:itrón de agitaci6n y el de intercambio térmico; aspectos-­

que deJ:erán investigarse a fondo cuando se pzrsiga un escalamiento más 

preciso. No obstante, los valores de dichos parámetros se encuentran -

en un rango tal que permiten afirmar que no hubo diferercias :importan­

tes entre un texpolínero obtenido a partir de cualquiera de los dos -

hules en estudio o análisis. 

3. Reproducibilidad en la sintesis de terpolimeros de ABS a 

a partir de MC13. 

El hecho de que no se hubieran enc:antrado diferencias imp:irtantes en­

tre un terpoHmero obtenido a !"'rtir de RL03 y otro obtenido con M'.:13 fuO 

corroborada con otra serie de cuatro pruebas a base de MC13. En la tabla-

6 y 7 se muestram las características de esas 4 pruebas, donde se observa 

que se consigui6 buena reproducibilidad en prácticrurente todos los par5m~. 

tros. 

Es conveniente señalar que en esta serie de prueb.:is se obtuvo una 

gran cantidad de puntos duros, indepe.ndie.ntarente que las cargas se hubi~ 

ran cortado a mano lpara no darle excesivo tramjo irocánico) y no por ne­

dio de la cortadora de planta caiercial que fué ccxro se procesaron todas­

las corridas. Se sabe que son varias las causas que pueden originar pun­

tos duros, algunas de las cuales pueden atribuirse a las características­

del elastárero 6 a las condiciones de síntesis. 

Entre las prllreras están el contenido de gel y la resistencia a la ~ 

solución del elast:átero, curacterísticas que est:Sn relacionadas directa-­

rrente con las pruehls de "GEL" y "Tierrp::> de disoluci6n 11
, sin anbargo, 

tanto el conten;.do de Gel caro la resistencia a la disolución pueden des­

cartarse caro responsables de la producci6n de puntos duros por que ambos 

hules, tienen valores rr:uy similares ei1 runhJ.s características, adanás de -

que, cat0 ya se IOOIX::ion6, ninguno rrostró tener probl~s durante el Prt>C! 

so de disolución. 
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POr lo que respecto a causas que pueden considerarse relacionadas con -

el pra:eso de síntesis, hay tres que pueden haberse presentado durante esta 

serie de pruebas: puntos calientes en las paredes del reactor, agitaci6n no 

hamgi!nea y/o insnfuciente y viscosidad de la soluci6n elastánerica relati­

vanent~ alta, las cuales al canbi.na.rse pueden haber favorecido la reticula­

ci6n del elastárero. sin enbargo, se pudo establecer categoricanente b. ca~ 

sa de la formación excesiva de µmtos duros en esta serie de pruebas. Evi­

dentmente, este es uno de los aspectos que ciel:erán tratarse cuando se ~ 

le el proceso =sa-suspensitn. 

En térr.linos generales, y si se tana cc:r.o referencia el terp:llimero de 

AHS ccmarcial, el contenido de puntos duros de todos los t:expolíneros pilo­

to (usaOOo uno u otro hule can::::> precursos) rrostraron valores de puntos du­

ros m.l'J similares, par las razones ya mencionadas. 

4. Elaboración de polibdeno de ABS a partir de los terpolimeros 
obtenidos en planta piloto. 

C")J1 el prop5sito de observar el CCIJl>Ortamiento de un terpol'.i'.rrero de ABS 

o:me::cial Y. el de los teqx>lírreros obtenidos en planta piloto en un J\BS fi­

ral, se pr~on y caraterizaron ¡::oliblends de ABS, ª'-acuerdo con una -

fot7mllaci6n t'Ípica, para un ABS740 {tabla 8); los valores de parárrctros ca­

racterísticos de los ABS que se probaron se rcuestram en las tablas 5 y 7. 

En estas tablas puede observarse que todos los ABS tienen característ!_ 

cas similares, independient~nte del teri;:ollirero de APS utilizado c.'CltO ~ 

curs::s en su preparación. Este resultado indica también que los terp::ilúreros 

obtenidos en planta piloto fueron prácticarrehte iguales, indep?.ndientanente 

del :.~ ......-:- de elar'=.á· .. ero utilizado, r:or le que sG p.1cde concluir qu~ ·=l tip::i­

de elast.érnerc er.pleajo en la síntesis de este tip::> de productos no afectl.I -

en forna cOnsideraOle. 

71 



ETAPAS MATERIAS % .. GRS . 
PRIMAS 

!.- OISOLUC!DN Estircno 6660 
Hule 3 · 1 SS2 
Acrilonitrilo 3 288 
BHT 0.0278 · .. 3.33 . 

11.· . 
,.. 

PREPOLIMERIZACIDN .-r>- ,'-. ~ ·. 

Tri2onox B 0.730 8.76 
Tri•onox FC-50 0.025 • 3.00 
Tcrninolcno iota! 0.785 ,-..• . 89.00 

·''" I; 

- •, ., 
IU.- SUSPENSION : 

AouaOI 14000 
AS·I -
AS-2 -
Estireno 11 soo.oo 

AGENTE DE 
SUSPENSION 1 

Anua DI 2.000 
PDR-14CHX 0.0593 8.61 
Airvol 523 0.071 !0.45 
LomarD 0.0953 13.80 

AGENTE DE 
SUSPENSION 2 

AJruaD! 2 000 
Sulfuto de Sodio 0.73 96.36 
Nitrito de Sodio 0.0036 0.50 

Estircno total 7,160 
Acrilonilr1lo total 3,288 
Huklo!'1) 1 552 
Al!Ua DI total 18 ººº 
Total de Monomerns !O 448 

Tabla l Fonnulación típica a nivel planta piloto para la obtención de tcrpolímcro de ABS. 
Tnmbiél\ se muestran o identifican los componente:;: que intervícncn en cada una de las etapilS del 
proceso de sfntesis de este tipo de producto. 
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Resumen 
cxnerimcntal 

CondiciOncs de carga 1 carga 2 carga 3 carga 4 carga S 
oocración 

RP~1.Disolución 100 'ºº 100 100 100 
RPM.PrrTV'11imcnz.ación 140 100 140 140 140 
RPM.Suspcns1on 180 200 180 180 180 
51!.t•:ma de amrJc1ón suso +ancla SUSD. ~ancla suso. - ancla SUSD. +ancla susn.+ ancla 
Tu:rnpo de ad1 ... iun d' :YJ nun con agua 5 min. 20mm 5min 
AS 
Jki:1c1on 

1 
l.:\ 1.5 2 2 2 

al!ua/monómcro 
Relación 13.32 13.32 13.32 10.68 I0.68 
Estircnol/Estireno2 
Tif"n'IT\n de disolución 3 hrs 3 hrs 3 hrs 3 hrs 2.5 hrs 
Tiempo de 3.5 hrs 3.S hrs 3.S hrs 3.S hrs 3.S hrs 

1 DCCOOlimerización 
Tcrninolcno total olanta 1 clanta lolant:i 1 olanta 1 nlanta 
Dosificación de 1 c/h 1 c/h 1 c/h 1 c/h 1 c/h 
tcrpinoleno 
RcsulL'ldo cualitativo. 1 DCrla mediana 1 iv.rla mcdjana 1 perla mediana 1 ncrl3 mediana 1 ocrlac:hica 

Tabla 2 Condiciones de síntesis del tcrpolimero de ABS a nivel planta piloto. 

·Todas l:is cargas de Ja 1 a la 5 se realizaron utilizando el clastómcro RL03 como precursor en 
la sintcsis de este tcrpolimcro. 

Notas 
Susp = suspensión. 
A S. =Agente de Suspensión 
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Caracterización Referencia car•• 1 cama2 ~maJ ••ma4 .. -5 

TPH 1.5 446 n/d n/d 
FMI 3.77 3..13 0.239 0.6 no flu\'c 

Viscosidad .\IEK 0.422 0.339 n/d n/d 
MIR 226 146 l IO 265 727 

%AN 22.65 20.39 20.43 
RAN 167 2400 1200 
SMR 0.23 6.11 17.16 

Tabla 3 Caracteristicas de Jos productos de la primera serie experimental. 

Todas las cargas se llevaron a cabo utilizando hule RL03 como precursor en Ja obtención del 
tc¡pollmero de ABS. 

TPH = T:unaño de partfcula de hule. 
FMI = Flujo melt index. 
Viscosidad MEK = Viscosidad (,.'fl solución de mctil~til--cctona. 
MIR= Mclt indexen reómetro. 
%AN =%de Acrilonitrilo. 
RAN = Acrilonitrilo residual. 
SMR = Monómcro de cstircno residual. 
n!d =No disolvio. 
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Clave FMI %AN V.MEK MIR TPH P.D. 1.1.11 2 u 1/2 Y.I 
experimental X 1/2 X 118 1925 

tan'a 1 4.IOX 20.76 0.376 132 2.78 85 3.592 4.87 ok 
carJ.W 2 4. 135 21.08 0.348 145 3.04 77 3.94 5.44 ok 
carna 3 2.771 21.02 0.312 140 1.97 SS 2.81 3.92 ok 
carsia 4 3.274 21.48 0.321' 160 2.1s• 65 2.34 3.14 ok 
carwa 5 4.847 21.06 0.348 120 2.81 71 2.34 3.17 ok 
Parámc:ros STO. P-01 P-02 P-03 P-04 P-05 P-06 
FMI 3 77 3.433 0.239 o 598 N.F. 3.º18 l.681 
%.1\N 22.65 20.39 20.43 20.82 23.28 23.0 
RANPPM 167 2400 1200• 305 6800 4300 
SMR% (J 23 6.11 17 2u• 1.12 0.59 4.45 

VMEK 0.422 o 339 N.IJ OJO• O 6R" 0.36' 0.348 

MIR 226 146 110 265 727 165 180 

TPH 1 1.5 4.4 Nll N.O. N.O. 3.72 2.35 
l.J 1/2 X 1/2 1 3.45 5.32 
J.I 1/2 X 1/8 1 2.98 4.5R 

Tabla 4 Caractcristicas de los productos obtenidos (segunda serie cxpcnmcntal) y a manera de 
referencia se incluye las caractcristicas de un tcrpolimcro dc ABS comercial. 

FMl = F:uio \tclt lndcx 
'.'O A:-.:= Porccíl.iaJc de Acriloni!nlo. 
VMEK =Viscosidad en solución. 
MIR= Mclt lndcx en Reómetro. 
TPH =Tamaño de Particula de Hule. 
P.D.= Puntos Duros. 
1.1. 112 x 1/2 =Impacto lzod usaodo probcLlS Je 1/2 x 1/2 pulgadas de :irca transversal. 
1.1. 112 x 1/8 =Impacto lzod usando probetas de 112 x l/R pulgadas de área transvmal. 
YI = Amarillamicnto ASTM 1925. 
RAN = Acrilonitrilo Residual. 
SMR = Monómcro Residual de Estircno. 

N.F. = l'io fluyo. 
N. D. = No disolvio. 
' =No disoh io bien. 
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Parámetro Cama 1 "'~ª2 Cama3 CaTRa4 Cat1la5 
U. l/2x 1/2 5.109 4.834 5.189 5.149 5.513 
l.l. l/2x 1/8 5.580 5.456 5.873 5.934 6.378 
FMl"G" 0.486 0.483 0.539 0.403 OA32 
TC 4274 4495 4425 4344 4236 
TR 5017 5151 4880 4720 4673 
%EC 2.003 2.315 2.803 2.993 2.627 
%ER 40.516 53.155 70.635 62.712 44.l~l 

Modulo 353 042 342 915 459 398 338 888 334 889 
MIR 262.0 283.0 293.0 300.0 298.0 
PD OK79 OK 102 OK80 OK68 OK 167 

Tabla No. S Cracteristicas de Jos productos obtenidos como po1iblcnd de la segunda serie 
cxpcrimcnt:tl 

PARAMETROS : 

12: IMPACTO lZOD USANDO PROBETAS DE 1/2x112. 
18 : IMPACTO IZOD USANDO PROBETAS DE 1/2 x 1/8. 
FMI "G" : FLUJO MELT INDEX. 
TC : TENS!ON AL CEDE. 
TR: TENSlON A LA RUPTURA. 
%EC : ESFUERZO DE CEDENC!A. 
%ER: ESFUERZO DE RUPTURA. 
MODULO : MODULO DE YOUNG. 
l\UR : FLUJO MELT INDEX EN REOMETRIA. 
'!'!:INDICE DE AMARILLAMIENTO. 
PD : PUNTOS DUROS. 
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Clavo FMl "l" % AN RAN SMR V MEK MIR TPH PO 
experimenta 22·25 200PPM 1.2% 0.3-0.4 165-245 l.2-1.7 20MÁX 
1 
CA-1 4.340 20.68 592 3.95 0.336 138 2.15 OKF/E 
CA-5 4.849 20.73 1988 3.73 0.290 113 6.53 OKF/E 
CA-6 4.286 21.50 730 3 85 0.250 172 2.29 OK F/E 
CA-7 5.302 19.57 6893 4.40 0.254 122 2.47 OKF/E 

TABLA 6 CARACTERISTICAS DE LOS PRODUCTOS OBTENIDOS ; EVALUAClON 
COMPARATIVA DE LOS HULES MC13 y RL03. 

CLAVE EXPERIMENTAL : Todas las cargas se realizaron utilizando hule MC13 como 
precursor. 

FMl "lº : Flujo Mc1t lndcx del lnstrom. 
% AN :Porcicnto de AcriloNitrilo. 
RAN : Acrito Nitrito Residual. 
S~1R: Monómcro de Estlrcno Residual. 
V MEK :Viscosidad en solución. ( MEK Motil Etil Cetona) 
MIR: Mclt lndcx en Reómetro 
TPH: Tamaño de Partícula d" Hule 
PD : Puntos Duros. 
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PARAMETRO CA-4 CA-5 CA-6 
12 5.256 5.229 4.375 
18 6.321 6.254 ~.309 

FMl"G" 0.383 0.430 o_;q9 
TC 4.987 4.846 4.836 
TR 4.464 4.577 4.566 

%EC 2.439 34.027 3.223 
%ER 71.163 78.620 70.742 

MODULO 317.425 308.039 209.814 
MIR 262.5 283 293 
'l'I OK OK OK 
PD OK OK OK 

Tabla 7 Características de los productos obtenidos ; como poliblcnd. 

PARAMETROS: 
12: IMPACTO IZOD CON PROBETAS DE 1/2 X 1/2 
18: IMPACTO !ZOD CON PROBETAS DE 1/2 X 118. 
FMI "G" : FLUJO MEL T INDEX. 
TC : TENSION AL CEDE. 
TR: TENSION A LA RUPTURA 
% EC : ESFUERZO DE CEDENCIA 
%ER: ESFUERZO DE RUPTURA. 
MODULO : MODULO DE YOUNG 
MIR: FLUJO MELT INDEXEN REOMETRIA. 
'!' 1 : INDICE DE AMARILLAMIENTO. 
PD : PUNTOD DUROS. 
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4.129 
6.352 
0.403 
4.641 
4.142 
2.838 

70.646 
340.874 

250 
OK 
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ESTr TESIS 110 nrnE 
SALIR Df. LA BldLIGTEG~ 

COMPONENTE PORCENTAJE% CANTIDAD !Kosl 
SGL-40 53 l.59 
CLP-610 16.4 0.492 
CN -87 30.6 0.918 

ADITIVOS 
LOXJOL 0.3 0.009 

ESTEREATO DE M•· 0.3 0.009 
IRGANOX-1076 0.05 0.0015 

Tabla 8 Fonnulacióo t!pica para un ABS 740, para 3 kg. de pol)blend. 
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Dil\GRAMI\ DE FASES E~Ia> Pl\W\ EL SISI'EWI 
POLIESrIPJ':NO - Esrmrno - POLIEUrl\Dil:llO. 

~ 

A 
B 
e 
D 

Descri¡:ción 

MEZCLA INICJ.llL DE REl\CCI01 
LIMITE DE FASES 
JNVERSICN DE FASES 
CONVERSICN Ca.tPIBTA 

Figura No. 
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C A P l T U L O Vl 

CONCLUSIONES Y RE~OMENDACIONES 



VI. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES 

Se· 11ev6 a caOO la canp:iracién entre dos hules con características -

diferentes entre s1, en la produccifn a nivel planta piloto de un terpol~ 

mero de ADS, y se concluy6 que bajo L.i.s condiciones ensayadas y en t&mi­

nos de parámetros característicos del producto canercial, tales ctrnü im-­
pacto Izcxl, TPH, VMEK, RAN, s-m, PO, el ter¡_.:olí..·hero de AllS obtenido a -

partir de un hule u otro no implica 1). cambio en la foan1.1laci6n del t~ 

polímero, II). cairbio en el proceso de fabricación de terpolímero, IIIl -

diferencia en las =octer1sticas dcl. producto obtenido; ni tanl>QCO IV) -

diferencia en las características de un ABS producido a partir de los t"!:'. 

poUmeros en evaluaci6n para su produ=ién. 

Por lo tanto, se recanienda llevar a calx> una prueba a nivel carer­

cial para pr<:lducir este t:crpollrrero, utilizan1o estos claslláneros para i::e. 
der ver a cien::ia cierta, las tondades de los misros. 

Tambil?n se reccmicnda continuar la practica de llevar a cabo el pr<?_ 

ceso de escalamiento y continuar coo las pruel:las a nivel planta piloto, -

para optirni~ dicho escalamiento del proceso piloto al proceso canercial, 

de tal manera que se pueda C."('lntar con un proce::limiento mucho trás conf ia­

ble para la evaluaci6n de los canponentes que intervienen en la fabrica­

ci6n de prc:ductos de este tiFCJ. 
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