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RESUMEN 

Los objetivos de esta tesis son, la determinación del 

envejecimiento del nylon 6, aplicando pruebas Dinámico Mecánicas 

y su caracterización por Calorimetría Diferencial de Barrido 

(CDB), y a partir de los resultados obtenidos inferir cuál de los 

antioxidantes utilizados es el más adecuado para prolongar su 

tiempo de vida ütil. 

En ambas técnicas, se somete al nylon a un proceso de 

calentamiento, con la finalidad de acelerar el proceso de 

degradación o envejecimiento. De esta manera, se busca 

determinar, en tiempos razonables, cuál de los antioxidantes 

confiere mejor estabilidad térmica al nylon y, por lo tanto, un 

mayor tiempo de vida ütil. 



INTRODUCCION 

Los polimeros tienen un nCitnero de aplicaciones cada vez 

mayor debido a que proporcionan propiedades útiles muy 

particulares a un costo razonable. se puede mencionar, por 

ejemplo, que su relación resistencia/peso ha venido a sustituir a 

los metales y, con 

requiere una baja 

mayor razón, 

conductividad 

en aquellos casos donde se 

térmica o eléctrica. Otro 

ejemplo, se encuentra en aplicaciones que requieren resistencia 

al desgaste, por ejemplo en los casquillos de cojinetes, donde se 

ha observado que las poliamidas cargadas con bisulfuro de 

molibdeno son superiores a algunos metales desde el punto de 

vista de desgaste y coeficiente de fricción. 

su degradación o envejecimiento se considera como indeseable 

sobre las propiedades por las cuales fue elegido el polímero, su 

vulnerabilidad depende tanto de su estructura química como física 

o morfológica, las que a su vez determinan todas sus propiedades. 

En este trabajo se utilizan muestras de nylon con diferentes 

antioxidantes y se intenta, mediante pruebas dinámico-mecánicas, 

detectar la variación de sus módulos (una propiedad mecánica) 

después de ser sometidas a un mismo tratamiento térmico, con el 

cual se acelera el proceso de degradación. También, se utiliza 

Calorimetría Diferencial de Barrido (CDS) para determinar si hay 

cambios en la resina, después de ser sometida al tratamiento 

térmico, 
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Cada uno de los antioxidantes, modifica las propiedades en 

diferente proporción, y se considera que el más adecuado para 

mejorar la estabilidad térmica en presencia de oxigeno es aquel 

que permite una variación menor en el nivel de sus m6dul'os y una 

generación menor de material de bajo peso molecular. Lo anterior 

significa, también, que su tiempo de vida útil a condiciones 

ambientales es mayor. 

El trabajo se ha dividido en 5 Capítulos, cuyo contenido se 

describe, de modo muy general, a continuación 

En el Capítulo l se mencionan las propiedades del Nylon 6, 

entre las que sobresale su resistencia mecánica, y las 

aplicaciones a que dan lugar. 

En. el Capítulo 2 se da un bosquejo de la relación 

estructura-propiedades, aunque con rrecuencia también se aplica 

el caso inverso, a partir de las propiedades tratar de deducir su 

estructura. Además, se introduce el comportamiento viscoelástico 

de los materiales poliméricos, entre los que se encuentra el 

nylon 6. Al igual que los tipos de deformaciones más comunes a 

qi.Je pueden someterse y las constantes derivadas de cada una de 

ellas, módulos y acoplamientos. 

Con ejemplos tomados de la bibliografía, se intenta explicar 

el significado f isico del módulo. También, se incluye una 

descripción de algunos métodos experimentales para determinar 

propiedades mecánicas basados en la respuesta viscoelástica de 

los polímeros. 
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Se explica, de manera esquemática, la variación de los 

m6dulos de un material con los diversos parámetros estructurales. 

Esto, con la finalidad de intentar predecir los cambios que 

pueden estar ocurriendo en las diferentes muestras utilizadas. 

Aunque se pretende determinar estabilidad térmica en presencia de 

ox1geno, se ha incluido, en el Capitulo J, una descripción 

general de los agentes degradantes o causantes del envejecimiento 

y los diferentes aditivos empleados para intentar contrarrestar 

el efecto de los mismos, todo ello, para tener un panorama 

general. 

Como punto final de este cap1tulo, se incluyen los conceptos 

de Calorimetr1a Diferencial de Barrido, utilizada como técnica 

complementaria para el estudio de los cambios en la estructura 

del nylon con lOs tratamientos térmicos. Explicando, de manera 

esquemática, las variaciones que pueden tener las curvas 

calorimétricas con las modificaciones en cristalinidades, pesos 

moleculares y distribución de pesos moleculares. 

Dentro del desarrollo experimental, tratado en el Capitulo 

4, se da una descripción general del equipo utilizado, una 

relación de las muestras y los métodos empleados. 

Dentro de los resultados y discusión, se mencionan algunos 

parámetros que no se controlaron adecuadamente y que podrían ser 

de utilidad, sobre todo si se llegara a trabajar con muestras con 

un alto porcentaje de material reciclado. 
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De acuerdo a todo lo dicho anteriormente, se puede 

establecer como objetivo de este trabajo el siguiente1 

"Utilizando pruebas Mecánico-Dinámicas y calorimetr!a Diferencial 

de Barrido, Determinar si ocurren cambios en las propiedades de 

probetas fabricadas con nylon 6, que evidencien envejecimiento de 

las mismas. A su vez, comparando el comportamiento observado, 

concluir cuál de ellos es el antioxidante más adecuado para 

prolonqar la vida útil del nylon". 

Para poder realizar este trabajo, se considera que el 

aditivo más adecuado para estabilidad térmica, en presencia de 

oxigeno, es el que manifiesta una variación menor en las 

propiedades caracterizadas. 
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CAPITULO 1 
DESCRIPCION GENERAL DEL NYLON 

El nylon 6 pertenece al grupo de las poliamidas cuyas 

cadenas lineales, al iqual que las prote!nas naturales, están 

formadas por enlaces pept1dicos o am!dicos que justifican sus 

propiedades especiales tales como insolubilidad, elevado punto de 

fusión y resistencia mecánica, ya que pueden saturarse mutuamente 

por formación de puentes de hidrógeno. otra propiedad de las 

poliamidas es su capacidad de absorción de agua o humedad; a 

temperatura ambiente absorbe 2-J % y en atmósfera muy htimeda o 

sumergidas unas horas en agua llegan a tomar del e-12 %. Esta 

capacidad aumenta con el nümero de grupos pept!dicos de la cadena 

poliamldica y disminuye con el grado de cristalinidad. Esta 

llltima es una propiedad muy importante ya que de ella dependen 

las caracter1sticas mecánicas de las poliamidas, por ejemplo, en 

atmósfera muy seca se endurecen y vuelven quebradizas. 

Los procesos de absorción y desabsorci6n de agua son 

reversibles de modo que, al humedecer los materiales o fibras, 

vuelven a adquirir su elasticidad original, es decir que el agua 

actüa como plastificante. Poseen alta tenacidad, resistencia a la 

flexi6n, dureza superficial y resistencia a la abrasi6n, sobre 

todo si mediante alglln proceso adecuado se ha logrado que las 

moléculas se alinien en cierta dirección. Pueden estirarse y 

orientarse en frie. 
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1.1 FAllRICACIOH 

El Nylon 6 se puede obtener por autocondensación del écido 

aminocapróico que contiene 6 étomos de carbono, disolviéndolo en 

solventes inertes como xilenol, cresol o fenal y calentando la 

sal aminica obtenida en una atmósfera de nitrógeno [10). Aunque 

de hecho, esta poliamida casi siempre se prepara de c­

caprolactama en un proceso que es, esencialmente, una 

polimerización por etapas; las ventajas de este monómero son su 

bajo costo y relativa facilidad de purificación, en comparación 

con el écido aminocapróico (2]. 

El c-caprolactama puro, que funde aproximadamente a 69 °C, 

no polimeriza cuando se calienta a temperaturas elevadas en 

e'stado seco, por lo que la polimerizaci6n se realiza en presencia 

de agua con hidrólisis de un poco de lactama para formar grupos 

-co2H y -NH2 que catalizan la reacción de polimerización por 

etapas. Esto se puede llevar a cabo a presión atmosférica, pero 

los tiempos requeridos para alcanzar el contenido de equilibrio 

del mon6mero pueden reducirse operando a presiones elevadas y 

aumentando la concentración de agua [2]. 
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1.2 PROPIEDADES FISICAS 

El Nylon 6 posee un excepcional indice de dureza, gran 

habilidad para absorber impactos a altas velocidades, alta 

resistencia mecánica y baja densidad relativa. Aün más, la 

compatibilidad general del nylon can adhesivos comunes constituye 

un factor económico importante en su utilización. A continuación 

se dan algunos valores de sus propiedades, los ·cuales sin 

embargo, pueden variar de una fuente a otra por las razones que 

se mencionan en el capitulo 2. 

Tru•ldn 228 ªC 

T9 50 ºC 

p (30 •e) 1.137 g/cm' 

Donde T9 , se refiere a la temperatura de transici6n 

v1trea, es aquella temperatura a la cual un polímero adquiere 

suficiente energla térmica para que algunos segmentos de sus 

moléculas presenten movimientos rotacionales, traslacionales y 

difusionales de intervalo corto [10]. A temperaturas bajas, los 

segmentos se encuentran "congelados" y vibrando alrededor de 

posiciones fijas, el polímero es duro y frágil y se dice que se 

comporta en forma parecida al vidrio, en cambio, al llegar a T
9 

ei material se vuelve tan resistente como el cuero. En el 

capitulo 2, se describe con m6s detalle el comportamiento de un 

pol1mero con la temperatura. 
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Se sabe que el nylon G tiene dos formas cristalinas bien 

marcadas, la modificación ex monocllnica y la modificación 7 

hexagonal. El comportamiento de fusi6n y la fracción de cada una 

de estas formas en una muestra depende, en gran manera, de su 

historia térmica [22]. 
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1,3 PROPIEDADES QUIMICAS 

La estructura desarrollada del ácido aminocapr6nico, unidad 

monomérica del nylon 6, es 

H-N ( CH2 ) 5 C~O-H 

1 11 
H o 

y la unidad repetitiva es 

H-[-N(CHzls c-3-oH 
1 11 n 

H O 

De acuerdo a Hawkins (11), la existencia del doble enlace lo 

hace vulner~ble al ataque de ozono y oxigeno, por lo que es 

indispensable la utilización de antioxidantes. 

Posee buena resistencia a los disolventes, únicamente los 

fenoles, los cresoles y el ácido fórmico lo disuelven a 

temperatura ambiente [3]. Los ácidos fuertes lo degradan 

ligeramente y a temperaturas altas se degrada por hidrólisis (3). 
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1.4 usos. 

El mayor porcentaje del nylon producido se utiliza en forma 

de fibras y el resta en forma de plástico. 

1.4.1 Fibras 

Industrial. El mayor porcentaje se consume en fibras industriales 

principalmente en cuerdas para llantas. También, se 

utiliza en cinturones de seguridad de autom6viles, en 

telas para paraca1das, en cables de remolques marítimos y 

en una gran variedad de cordelajes y cintas, donde la 

duraci6n y resistencia son tan importantes como la 

habilidad para aceptar choques. 

Doméstico. Principalmente en alfombras y en menor grado como 

filamento continuo. Se ha aumentado su utilización en esta 

rama con el desarrollo de materiales multiteñido que 

permiten la tinci6n en masa de disefios multicolores • 

.E!lll:llli tejidas ruu:;i. l:l212l!· su similitud con la seda 

natural hace que tenga una gran demanda en 

ropa para mujer, con uso litni ta do en ropa 

para hombre, su mayor utilización ha sido en 

forma de malla para medias y calcetines. Se 

espera una mayor demanda en este ramo por 

modificación de propiedades como facilidad 

de mantenimiento y factores de desempeño en 
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textiles como tacto, humedad, etc. 

Las excelentes 

propiedades mecánicas y de adaptabilidad a 

formas lo hacen muy apropiado para telas no 

tejidas que tendrán las ventajas de buena 

resistencia a la torcedura, resistente a la 

mugre, resistencia química, alta 

elasticidad, buenas propiedades de fijado 

por calor. Aunque deben mencionarse 

desventajas como: un manejo flácido, al to 

costo, relativamente poca resistencia al 

calor y poca capacidad para reflejar la luz. 

Pueden producirse materiales semejantes al 

cuero utilizando caprolactama polimerizada 

aniónicamente esptunada que contenga fibras 

de poliéster como refuerzo. 

En resumen, se puede mencionar que de su consumo como fibra, 

alrededor del 60% se destina a uso doméstico, principalmente 

alfombras, 20% a ropa y únicamente 10% a cuerdas para llanta [3]. 

- 11 -



1,4,2 Plástico 

Otro uso industrial es como material para maquinado de piezas, 

para lo cual se fabrica como barras rectangulares y cilíndricas. 

cuando se utiliza de esta rorma, se considera un material de 

ingeniería sustituto de metales en cojinetes, engranes y poleas. 

Por ejemplo, en maquinaria textil, los cojinetes y guias de 

enhebrado pueden hacerse de nylon, ya que no requieren 

lubricantes que podrian dafiar el hilo o la tela [3], 

En este Capitulo, sólo se han incluido, de manera general, 

las propiedades del nylon 6 sin entrar en detalle respecto a la 

estructura molecular que las origina. Es, en el siguiente 

Capitulo, donde se incluye esta relación estructura-propiedades. 
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CAPITU..O 2 

ESTRUCTURA Y PROPIEDADES 

Aunque en este trabajo, se incluyen en forma que parecieran 

independientes, por un lado las características estructurales de 

los polímeros y por otro su comportamiento mecánico, ambos se 

encuentran estrechamente relacionados, como se ver4 al final del 

capitulo. La razón para incluirlas de esta manera, es la amplitud 

de los temas. 

2.1 MICROESTRUCTURA 

Los polímeros están constituidos por regiones amorfas y por 

regiones con cierto hábito cristalino en proporciones que varlan 

dependiendo de parámetros tales como estructura quilnica, 

presencia de agentes nucleantes, contenido de impurezas y tasa de 

enfriamiento, entre otras; se dice que son semicristalinos. 

No es posible separar una fase amorfa y una cristalina 

claramente, más bien se tendrá un material compuesto [17]. 

Los dominios cristalinos se mantienen unidos por moléculas 

de enlace que atraviezan más de una cristalita, esto es lo que 

confiere a un polimero semicristalino su resistencia mecánica. El 

nümero de estas moléculas aumenta conforme lo hace el peso 

molecular y con tasas de cristalización mayores. 
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Los agregados de moléculas pequefias se mantienen unidos por 

enlaces secundarios y pueden separarse con facilidad; sin 

embar90, no se observará fragilidad en una muestra a menos que 

las regiones ordenadas sean lo suficientemente grandes para 

absorber a la mayoria de las macromoléculas, dejando pocas de 

enlace entre rigiones cristalinas [17]. 

Entonces, el tamafio promedio de los dominios cristalinos 

afecta muchas propiedades, siendo importante en muchas 

aplicaciones prácticas el control de la densidad de nucleación 

para producir un mayor nÚhtero de cristales de dimensiones más 

pequefias sin disminuir el grado de cristalinidad. Para conseguir 

ésto, en algunas ocasiones se incorporan agentes nucleantes, como 

silica, aunque pueden ser también pequefias proporciones de 

pOlimeros semicristalinos de puntos de fusión más altos [17]. 

Es conveniente mencionar que se pueden tener regiones de 

material orientado, provocado por procesos como el de extrusión, 

donde se procesa bajo esfuerzo o bien cuando un polimero se ha 

sometido a algún proceso de termofijado, presentándose 

propiedades diferentes a las de otro material que no ha sido 

orientado. Esto no debe confundirse con cristalinidad. Es, 

simplemente, que las moléculas comparadas con hebras se acomodan 

en alquna dirección 

cristalización. 

lo cual, también, puede promover 

En el nylon, al igual que en la mayoria de los polímeros, la 

temperatura a la que ocurre la cristalizaci6n en tm fundido que 

se está enfriando, es considerablemente menor que el punto de 
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f'usi6n T. [ 8]. Además la cristalizaci6n no puede tener lugar 

abajo de T9 y por lo tanto T. siempre será mayor que T9 • La 

presencia de una fase cristalina extiende el intervalo de 

utilidad mecánica comparada con los materiales perfectamente 

amorfos de los mismos materiales. En general, un aumento en el 

grado de cristalinidad también reduce la solubilidad del material 

y aumenta su rigidez ( 17] • A continuación se describen los 

factores que influyen en la cristalinidad. 

a. Regularidad gg las cadenas. 

La regularidad de las cadenas de polímeros es una de las 

condiciones más importantes para la cristalización. 

La tendencia a la cristalización se reduce por copolimerizaci6n y 

por la presencia de enlaces dobles o grupos laterales muy 

voluminosos. Estos factores reducen la flexibilidad de la cadena. 

b. Peso molecular y distribución ~ Pesos Moleculares. 

Las fracciones de pesos moleculares bajos, actuan como 

plastificantes disminuyendo la probabilidad de formación de 

regiones cristalinas. Por el contrario, las fracciones de alto 

peso molecular favorecen la cristalización. 

Aunque es deseable que los polimeros tengan un peso 

molecular promedio mayor a un valor critico, no es recomendable 

aumentarlo mucho más debido al costo extra que implicarla su 

procesado. De aqui, que se acostumbre establecer un rango 

comercial, arriba del valor critico pero abajo de un intervalo de 
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extremadamente alto peso molecular [18]. 

c. ~ gg nucleaci6n. 

Un mayor número de centros de nucleaci6n, co~o ,Ya ~e 

mencionó, permite obtener altos grados de cristalinidad·,:por la 

formación de pequefios cristales en mayor cantidad, optimizando 

las condiciones de proceso [17]. 

d. ~ gg enfriamiento. 

Cuando el nylon es enfriado muy lentamente, desde el 

material fundido, su estructura puede ser casi 100 % cristalina, 

mientras que si se enfria rápidamente, es casi 100% amorfo, lo 

cual hace evidente que el grado de cristalinidad depende de la 

tasa de enfriamiento. 

En general, se puede decir que las propiedades mecánicas de 

los polimeros semicristalinos dependen de las condiciones de 

cristalizaci6n, por lo que, la influencia del proceso de 

fabricaci6n sobre la calidad de los artículos es mucho más 

pronunciada en éstos, que en metales u otros materiales de 

construcción [17]. Además, las moléculas pueden encontrarse 

unidas entre si por enlaces químicos primarios, por lo que se 

dice que el material está reticulado; el grado de reticulamiento 

puede aumentarse con procesos de generación de radicales libres, 

por radiación o uso de· peróxidos. Aunque este proceso mejora las 

propiedades en tensión en el caso del vulcanizado de caucho o 

secado de pinturas, normalmente su efecto es negativo en el caso 

del nylon, pues produce materiales menos flexibles, aunque más 
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rigidos y duros, 

Otra característica en polímeros, que no se presenta en 

materiales de bajo peso molecular, es que a altos grados de 

polimerización, o sea longitudes de cadena grandes, se presenta 

entrecruzamiento de cadenas, que son regiones donde las moléculas 

se encuentran enmarafiadas y no pueden separarse hasta que la 

energía térmica sea alta, pero no tanto como la requerida para 

rundir las cristalitas. 

El número de combinaciones entre las propiedades mencionadas 

y el grado en que cada una de ellas se presenta puede ser muy 

grande, pudiendo tener, por lo tanto, una amplia gama de 

características para cada material. 

Las propiedades pueden modificarse, aún más, por la 

incorporación dé otras sustancias entre las que se pueden 

mencionar los plastiricantes, antioxidantes y protectores de 

rayos uv. 

2,2 COMPORTAMIENTO MECANICO DINAMICO DEL NYLON, 

cuando un pol.tmero es .. sometido a un proceso de deformación, 

por la acción de algún tipo de esfuerzo, su comportamiento se 

puede encontrar dentro de un amplio espectro comprendido entre 

dos situaciones limite, la de un sólido perfectamente elástico y 

la de un fluido newtoniano, de all! el nombre de comportamiento 

viscoelástico. 
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A continuación se da una breve descripción de lo que es un 

sólido elástico y un fluido nevtoniano, asi como las 

características del comportamiento viscoelástico. 

2.2.l Sólido elástico. 

La teoria clásica de la elasticidad estudia las propiedades 

mecánicas de un sólido perfectamente elástico, para el cual el 

esfuerzo siempre es proporcional a la deformación e independiente 

de la velocidad a la que se deforma, cumpliendo la ley de Hooke 

[4]. Para el caso de una deformación en corte la expresión para 

la ley de Hooke es: 

u. = Y; 

donde: 

u. = esfuerzo cortante 

Y e m6dulo de Younq o cte. de proporcionalidad 

7 = deformación 

(2.1) 

Este tipo de material no presenta efectos de tiempo. Cuando 

se le aplica un esfuerzo, u., el cuerpo sufre inmediatamente una 

deformación, ; , y cuando el esfuerzo se interrumpe, recupera 

completa e instantáneamente sus dimensiones originales. La 

energ!a aplicada al deformarlo se almacena dentro del material y 

se utiliza para retornarlo a su forma original. 

Para un material isotrópico perfectamente elástico siempre 

se cumplen las condiciones anteriores, ya sea que en lugar de 

estirarlo sea retorcido, cortado o comprimido; en estos casos lo 

único que cambia en la ecuaci6n (2.1) es la constante de 
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proporcionalidad o módulo dependiendo del tipo de deformación 

(17]. 

2.2.2 Fluido nevtoniano. 

La hidrodinámica trata con las propiedades de un fluido el 

cual puede cumplir con la ley de Newton, ésta establece que para 

este tipo de materiales el esfuerzo siempre es directamente 

proporcional a la velocidad de deformación e independiente de la 

deformación misma. Este tipo de materiales no tiene carácter 

elástico, no puede soportar una deformación y la respuesta 

instantánea a un esfuerzo cortante es flujo viscoso [4]. 

ª• = l) (d7 /dt) 

donde: 

0'8 = esfuerzo cortante 

(2.2) 

~ = viscosidad o constante de proporcionalidad 

d7/dt = velocidad de corte o gradiente de velocidad 

2.2.3 comportamiento viscoelástico. 

Las condiciones 11mite mencionadas son idealizaciones y 

cualquier material real mostrará desviaciones. Por ejemplo, el 

esfuerzo puede no ser directamente proporcional a la deformación 

en un sólido y la tasa de deformación en un líquido, sino 

depender de una manera más complicada. Se denominan anomal!as de 

esfuerzo y se presentan cuando se excede el límite elástico de un 

sólido. Por otro lado, el esfuerzo puede depender tanto de la 

deformación como de la tasa de deformación y de derivadas más 
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altas con respecto al tiempo, se denominan anomalías de tiempo y 

reClejan un comportamiento que combina características tanto de 

tat liquido como de un sólido. Los mat~riales que se comportan así 

se llaman viscoelásticos (7). 

En realidad pueden existir tanto anomalías de esfuerzo como 

de tiempo. Si únicamente se presentan estas últimas se tiene un 

comportamiento viscoelástico lineal, y por 

experimento esfuerzo-deformación únicamente 

tiempo y no de la magnitud del esfuerzo [7]. 

consiguiente, 

será función 

Se ha desarrollado una amplia teoría sobre 

un 

del 

la 

viscoelasticidad lineal y puede uno valerse de ella realizando 

experimentos con deformaciones lo suficientemente pequefias pat"a 

garantizar su aplicabilidad. La importancia de la 

viscoelasticldad lineal puede sefialarse en tres puntos: 

Los químicos dedicados al área de polímeros han desarrollado 

una serie de experimentos que les han permitido 

interrelacionar la estructura con las respuestas mecánicas 

lineales. 

Las !unciones materiales medidas en estos experimentos han 

probado se~ útiles para caracterización y control de 

calidad. 

Constituye el antecedente de la viscoelasticidad no lineal 

[4], 
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2,3 PROCEDIMIENTOS EXPERIMENTALES PARA LA OBTENCION 

DE PROPIEDADES HECANICAS, 

Los métodos experimentales miden únicamente esfuerzos y 

deformaciones, pero la relación que existe entre ambos es de gran 

interés, ya que permite el cálculo de cantidades llamadas 

m6dulos, que se vinculan con la resistencia mecánica del material 

(12]. 

Antes de definir estos métodos o procedimientos 

experimentales, es conveniente incluir una descripción de los 

tipos de deformaciones mecánicas comunes en sólidos y la 

nomenclatura convencional utilizada, as1 como un intento de 

explicar el significado f 1sico del m6dulo. Aunque en este trabajo 

se utiliza el procedimiento mecánico dinámico y el tipo de 

deformación manejado es flexión, se hace de esta manera para 

tener un marco general de referencia. 

Finalmente, se incluye la dependencia del módulo con la 

temperatura y con parámetros estructurales de peso molecular, 

cristalinidad, reticulado y contenido de plastificante. 

2.3.1 Tipos de Deformaciones Mecánicas y sus Constantes. 

Desde un punto de vista fisico, los dos tipos de 

deformaciones básicas a que puede someterse un sólido son en (1) 

corte que produce un cambio en forma sin cambio aprecible en 

volumen y, (2) compresión con cambio en volumen sin cambio en 

forma. 
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Otros tipos de deformación, como la tensión y la flexión, 

implican una combinación de ambos, y aunque su análisis es más 

complicado se utilizan con mucha Crecuencia en experimentos sobre 

polímeros, ya que su realización es simple. 

Por convención, se utilizan algunas letras para desiqnar la 

relación de esfuerzo a deformación, o módulo, y la relación de 

deformación a esfuerzo, o acoplamiento, para cada uno de estos 

experimentos. 

Deformación Esfuerzo Def ormaci6n Módulo 

Corte 1' <T G 

Tensión o Flexión e " E 

Compresión PV AV K 

2.3.2 Significado fisico del m6dulo. 

Acoplamiento 

J 

D 

B 

Aklonis [l] incluye en su libro ejemplos muy ilustrativos, y 

que pueden ser de experiencia común, del significado fisico del 

módulo. Uno de ellos, es la deformación por tensión de una 

muestra rectangular de caucho y una de plástico a temperatura 

ambiente. En este caso relaciona el valor del módulo con la 

facilidad para deformar el material, el caucho con un módulo 

menor se deformará más fácilmente. 

Debido a que el módulo elástico no es más que el coeficiente 

de proporcionalidad entre el esfuerzo y la deformaci6n en un 

determinado tiempo de prueba [12], lo anterior significará, en 
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ot.ras palabras, que con W1 determinado esfuerzo se obtendrá una 

mayor deformación en el caucho que en el plástico. 

El otro ejemplo, incluye un balón de plástico a temperatura 

ambiente y uno de caucho a temperatura cercana a la del nitrógeno 

líquido. En este caso ninguno de los balones rebotará., 

comportándose de una manera similar. De esta forma, introduce la 

dependencia del módulo con la temperatura. 

También, se puede mostrar la dependencia con el tiempo de 

prueba, pudiéndose concluir que un material que se comporta 

elástico en una prueba lenta de doblado puede comportarse rígido 

en un corte rápido. 

2.3.3 Tipos de Experimentos Mecánicos en Polímeros. 

Debido al comportamiento viscoelástico de los polímeros, el 

módulo o el acoplamiento, entre otras propiedades, dependerá 

mucho de la forma en la que se lleve a cabo su determinación, de 

aqui la necesidad de establecer explícitamente el tipo de 

experimento utilizado, 

Existen diversos experimentos que permiten la determinación 

de módulos o acoplamientos; sin embargo, únicamente se incluye la 

descripción de los más utilizados. 

2.3.3.1 Experimentos transitorios. 

En este tipo de expe~imentos, el módulo y el acomplamiento 

serán funciones del tiempo y su representación es, por ejemplo, 

para deformación en tensión E(t) y P(t) respectivamente, Los más 
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comunes son relajamiento ele esruerzo y relajamiento de 

deformación o flujo reptante (ucreep"). 

Rela1amiento ~ esfuerzo. La muestra se somete a una 

deformación fija y se va registrando la variación del -esfuerzo 

requerido para mantenerla a esa deformación. Obviamente, conforme 

transcurre el tiempo, el material se "afloja" o relaja y el 

esfuerzo requerido va disminuyendo. De este tipo de experimentos 

se obtlenen directamente acoplamientos como función del tiempo 

J(t), D(t) y no módulos. 

Relaiamiento ~ deformación 2 fluio reptante. A la muestra 

se le aplica un esfuerzo constante y se observa la deformación. 

Con el transcurso del tiempo, la muestra se reblandec-e y se va 

deformando aún más. De este tipo de experimentos se obtienen 

di.rectamente módulos como función del tiempo G( t), E{t) y no 

acoplamientos. 

2.3.3.2 Experimentos dinámicos. 

Los métodos mencionados anteriormente representan un 

consumo alto de tiempo; además, por erectos de inercia del equipo 

no es posible tener mediciones a tiempos cortos, Estas 

desventajas se han superado utilizando experimentos de tipo 

dinámico, donde se somete la muestra a. deformación o esfuerzo 

sinusoidal, can una frecuencia v en ciclos/seg o w = 2nv en 

radianes/seg. 

Además, se tiene la ventaja de poder manejar el equipo a una 

temperatura fija y hacer un barrido de frecuencia, o bien, 
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mantener una frecuencia fija y hacer un barrido de temperaturas, 

al poder utilizar la equivalencia aproximada que se ha encontrado 

entre la temperatura y el inverso del logaritmo de la frecuencia, 

conocido como principio de correspondencia t.iempo-tem¡reratura, 

que junto con el principio de superposición de Boltzmann, 

constituyen las herramientas más poderosas con la que cuenta la 

física de los polímeros y que permiten hacer una correlación de 

la información obtenida con los diversos tipos de experimentos. 

Aqu1, los módulos medidos son funciones de la frecuencia ~ 

más que del tiempo.. En los materiales viscoelásticos, el máximo 

esfuerzo (a'
0

) se encuentra desfasado con respecto a la máxima 

deformaci6n (7
0

) un ángulo (ó) entre o y 90°, denominado ángulo 

de pérdida, pudiéndose separar en dos componentes, uno en fase 

(0-') y uno fuera de fase con la deformación (a"), girado 90° en 

sentido contrario a las manecillas del reloj. Esto se ejemplifica 

mejor con el uso de vectores como lo hace Ferry [7] y Aklonis 

[l]. 

A partir de esta representación se definen tre$ cantidades, 

la relación entre el componente en fase a la máxima deformación, 

ver Figura 2.1 

G'(c.>)=a' /'lo (2.J) 

denominada módulo de almacenamiento o rigidez, la relación del 

componente 90º fuera de fase a la máKima deformación 

(2.4) 

denominada módulo de pérdida, y la relación entre aml>as módulos 

tan(ó) ~ G' /G" (2.5) 
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denominada tangente de pérdida, amortiguamiento mécanieo o 

!ricción.interna (8], 

~ 
I 

I 

' - I 
(T ' 

' I ,• 
I ,' 10,.,.-

"' y 

f¡9, 2. l Repro•onta.c:l4h 9r6f1ea. 1 por •od1o de Yoc:toro•, del 

Hfuerz.o y la doforaacl6n on un 1ncperl•onto dtnAmh:o, 

Alternativamente, se puede expresar a la deformaci6n en dos 

componentes, uno en fase (7 1
) y uno desfasado 90° (1'") con 

respecto al máximo esfuerzo (a-0 ), definiendo de manera similar 

cantidades denominadas acoplamientos, 

almacenamiento, 

J' (w) = r' /cr0 

y el acoplamiento de pérdida. 

J 11 (w) = ·r'' /cr0 

el acoplamiento de 

(2.6) 

(2. 7) 

El módulo de almacenamiento, de rigidez, o de Younq, al 

igual que el acoplamiento de almacenamiento, viene a representar 

la enerqia almacenada el~sticamente por el material y que se 

libera totalmente para retornarlo a su forma original cuando se 

retira el esfuerzo aplicado [7, BJ; indica la rigidez del 

material bajo condiciones de esfuerzo y deformación periódicas. 
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Varia de 100 KPa a 100 GPa según el tipo de polímero, temperatura 

y frecuencia de oscilación. Puede ser módulo de corte, tensión o 

flexión dependiendo de la técnica usada. 

Debido a que muchos materiales poliméricos, bajo condiciones 

de uso, están en el campo dinámico de esfuerzo y decormación, 

como son: partes de automóviles, aeronaves y estructuras 

aeroespaciales, es indispensable el conocimiento del módulo 

dinámico y su variación con la temperatura y frecuencia para 

asuntos de diseño [8]. 

El módulo de pérdida 1 al iqual que el acoplamiento de 

pérdida, representa la enerqia disipada como calor debido a las 

fricciones moleculares que ocurren en el flujo viscoso, o sea 

refleja la utilización de energía mecánica no recuperable para 

causar flujo en una muestra [17]. Es sensitivo a muchas clases de 

movimientos moleculares, transiciones, procesos de relajamiento, 

heterogeneidades estructurales y la morfología de sistemas 

multifásicos (s]. 

La tan(~), también llamada fricción interna o 

amortiguamiento, representa la relación de energía disipada como 

calor a la máxima energía almacenada durante un ciclo [ 17]. Es 

importante como una propiedad indice y para aplicaciones 

ambientales e industriales. 

Debido a que el ruido es radiado por vibraci6n, 

especialmente de materiales metálicos con pequefias fricciones 

internas (0.001-0.004¡, con la aplicación de materiales 

amortiguantes a la superficie vibrante se convierte l~ energía en 
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calor que se disipa dentro del material. 

Muchos polímeros son buenos amortiguantes al poseer 

fricciones internas altas (0.1-0.3), lo que les permite disminuir 

el efecto de vibraciones indeseables y reducir la amplitud de 

vibraciones de resonancia hacia limites seguros. Este 

comportamiento juega un papel clave en toda clase de estructuras 

de aeroplanos y construcciones (B]. 

La determinación del módulo dinámico y la fricción interna 

sobre un rango amplio de temperaturas y frecuencias ha sido muy 

útil en el estudio de la estructura de polímeros y la variación 

de propiedades en relación al desempefio. Se han utilizado para 

determinar la región de transición vitrea, espectros de 

relajamiento, grado de cristalinidad, orientación molecular y 

reticulado, entre otros (8). 

El esfuerzo o la amplitud de deformación y la frecuencia 

están relacionadas con la generación de calor ( Q) en polímeros 

durante la oscilación, ésta es proporcional al cuadrado de la 

máxima amplitud de deformación (7
0

) durante un ciclo, a la 

frecuencia y al módulo de pérdida (G") [7, s, 14]. 

Q = nG 11 r 0
2 (2.8) 

Q = calor generado por ciclo 

G"= m6dulo de pérdida 

ro= máxima amplitud de deformaci6n 

Si una muestra se somete a altas frecuencias o altas 

amplitudes de oscilación, su temperatura aumenta, en proporci6n. 
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que depende de su capacidad calorifica, causando cambios 

estructurales en la misma. Por esta razón, se utilizan comúnmente 

bajos ni veles de deformación y bajas frecuencias en la 

determinación de propiedades mecánico-dinámicas [7, 8). 

Debe recordarse que, en una deformación especifica, la 

función importante es el módulo de pérdida (G" o E11 ), mientras 

que para un esfuerzo expecifico será el acoplamiento de pérdida 

(J" o 0 11 ) con Q = nJ' 11 0-0 2 • 

. Puede introducirse un conjunto extra de términos, utilizando 

la notación por la cual un número complejo puede representarse 

como un vector en el plano x, y [17]. Debido a que el 

comportamiento mécanico puede representarse como un vector 

giratorio éste, y por lo tanto la respuesta mecánica dinámica, es 

equivalente a una simple cantidad compleja, el módulo complejo 

E* (<J) = E' (w) + iE(w) (2.9) 

Las partes real e ima9inaria de los números complejos 

utilizadas aqui si tienen significado f1sico, y son simplemente 

una forma de representar los componentes de los vectores esfuerzo 

y deformación en experimentos mecánico dinámicos [ 17], teniendo 

un método simple de representar vectores ortogonales (l]. 

En este tipo de experimentos, sin embargo, la exactitud 

global de las mediciones no es mejor que ±5 % utilizándose más 

bien para la localización de las transiciones y la valoración de 

su severidad, siendo de importancia secundaria la determinación 

de la magnitud precisa del módulo [2~]. 
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2.3.4 Relaciones Módulo-Temperatura. 

Aklonis [ l] y Ferry [ 7] incluyen figuras d!' los tipos de 

comportamiento observados con más frecuencia. Aunque corresponden 

a otros materiales, y al módulo medido en relajamiento de 

esfuerzo, éstas y su explicación se transcriben aquí por 

considerarse de utilidad en el análisis de los resultados 

experimentales obtenidos en este trabajo, ya que el módulo 

dinámico se comporta de una manera similar a las cantidades 

transitorias correspondientes. 

La Figura 2. 2 es una curva idealizada en la que están 

definidas cuatro regiones del comportamiento viscoelástico en 

tensión. 

semefante al vidrio 

N~ ID 

o .s 
:!! 
o .... 
" ¡ 
g> .... 

T 
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A temperaturas bajas, donde el módulo es mayor que 103 MPa, 

el polímero es duro y frágil, es la región denominada vltrea y se 

dice que el material es como vidrio o parecido al vidrio. Aqu! la 

energia térmica no es suficiente para superar las barreras 

potenciales para los movimientos rotacional y traslacional de las 

moléculas, cuyos segmentos se encuentran "congelados" y vibrando 

alrededor de posiciones fijas (l]. 

Conforme se aumenta la temperatura, la energla de las 

moléculas llega a ser comparable con las barreras potenciales de 

energia para la rotación y traslación de los segmentos y se 

inician movimientos difusionales de rango corto. Los segmentos se 

encuentran libres para brincar de un sitio a otro sobre una red y 

el material se vuelve tan resistente como el cuero, el pollmero 

se encuentra a una temperatura llamada de transici6n vitrea (T
9 ) • 

Hay una disminución pronunciada del módulo de varias 

décadas, y la amplitud de esta zona de transición se extiende de 

5 a más de 20 °C. Esta región puede caracterizarse por la 

temperatura en el punto de inflexión y por la pendiente negativa 

de la curva en ese punto. 

Aumentando aún más la temperatura, el módulo pasa nuevamente 

por una región de meseta, parecida al hule natural 

( 11 rubberlike 11
) , que se caracteriza por el módulo E2 • Los 

movimientos difusionales de los segmentos de las cadenas son más 

rápidos que en la transici6n v!trea, pero los movimientos 

traslacionales de moléculas completas, aQn se encuentran muy 

restringidos por la presencia de fuertes interacciones entre las 
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moléculas. En los polimeros lineales serán los entrelazamientos y 

en los polimeros reticulados serán enlaces quimicos primarios. 

Las respuestas viscoelásticas de polimeros lineales y 

reticulados en el inicio de la meseta son esencialmente 

idénticas; sin embargo, conforme la temperatura continua 

atm\entándose se observan diferencias. En el caso del material 

reticulado, los enlaces primarios permanecen intactos evitando 

que las cadenas se trasladen una con respecto a otra. Aunque el 

módulo cambia ligeramente con la temperatura, con un efecto 

pequefio comparado con los cambios que se presentan durante la 

transición vítrea, en el caucho reticulado, por ejemplo, el 

módulo permanecerá constante hasta la temperatura donde empieza a 

ocurrir degradación química. 

Para un polímero lineal, por el contrario, el aumento de 

temperatura causa movimientos que llegan a ser de escala más y 

más grande hasta que el total de las moléculas comienza a 

trasladarse, de tal manera que cuando la temperatura es bastante 

al ta las interacciones locales entre las cadenas no son de 

energía suficientemente alta para prevenir el flujo molecular, el 

módulo disminuirá nuevamente de forma pronunciada conforme el 

material se convirtiera en liquido viscoso. Sin embargo, estos 

experimentos no pueden continuarse a temperaturas tan altas donde 

la muestra no soporte su propio peso [1]. 

El comportamiento de la tan(&) con la temperatura, es 

presentar un máximo en el punto donde el módulo dinámico tiene un 

punto de infle><i6n, que corresponde a la reqi6n de transición 
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vítrea. Es llamado transición a y es el más grande. 

Existen otras transiciones a temperaturas inferiores, pero 

no se describe aqu! porque no se trabajaron temperaturas bajas. 

El m6dulo de pérdida, también pasa a través de un máximo, como lo 

hace la tan(&), pero a una temperatura ligeramente menor. 
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2.3.5 Módulo de rigidez con diferentes parámetros. 

Ferry [7) y Rudin [17) dan una descripción del comportamiento 

módulo temperatura y su diferente comportamiento con la variación 

de diversos parámetros estructurales. 

a) Peso Molecular 

La reducción del peso molecular a través de la ruptura de 

cadenas lleva a una pérdida del módulo, resistencia a la tensión 

y muchas otras propiedades relacionadas. 

En la Figura 2.3a se da una representación gráfica del modo 

en que se ve afectado el módulo con la variación del peso 

molecular. A pesos moleculares muy bajos, al aumentar la 

temperatura, se observa que el módulo cae pronunciadamente. 

Conforme se aumenta el peso molecular, el módulo disminuye de una 

Corma más gradual hasta que alcanza una meseta, de comportamiento 

elástico con una resistencia similar a la del hule natura-1 

o al cuero. Este comportamiento se atribuye a que las moléculas, 

T fl'CJ 

Fl9, 2.3 al H6dulo do rlgldoz con dlforenle• pesos •ohculares. 
bl H6dulo de rl9ldez con aumenta do crhtallnldad. 
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semejantes a hebras, se enmarañan y no se pueden separar hasta 

que alcanzan una energía térmica mayor. A mayores pesos 

moleculares el número de entrelazamientos es mayor y se espera 

que la región elástica se prolongue a mayores temperaturas. Se 

espera un comportamiento contrario cuando se degrade un material 

por ruptura de enlaces en la cadena principal y disminuya su peso 

molecular. 

b) Cristalinidad 

En materiales amorcas con bajo grado de cristalinidad, el 

módulo parece no verse acectado por la misma. Sin embargo, a 

altos grados de cristalinidad se observa un awnento en la 

rigidez, Figura 2. 3b. Aquí, por un lado, se tiene un 

empobrecimiento de la resistencia mecánica, pero por otra parte, 

se ha determinado que un mayor grado de cristallnidad mejora la 

resistencia al ataque del oxígeno, ya que éste encontrará mayor 

diticultad al ditundirse en el material cristalino en comparación 

a como lo hace en el material amorfo. 

Además, en el caso del nylon, a mayor cristalinidad, habrá 

una disminución en la capacidad de absorción de agua. 

e) Plastificante 

Su ef"ecto es una disminución del módulo y de la T
9

• La 

explicación que se le ha dado, es que facilita el deslizamiento 

de las moléculas una sobre otras a una temperatura menor de una 

versión sin plastif icante, de acuerdo al tipo de pol!mero y a la 

concentración del plastificante, se espera que tienda a 

desaparecer la región elAstica, Figura 2.4a. 
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d) Reticulado 

El efecto del reticulado, o sea, la unión por enlaces 

primarios entre las moléculas del polímero, tiene el efecto de 

aumentar la rigidez, Figura 2.4b. Sin embargo, el material será 

más frágil y quebradizo, las moleculas se encuentran 

inmovilizadas y se espera que la Tg y la temperatura de inicio de 

la r~gión elástica aumenten. 

T 1•c¡ l.lºCI 

Fl9. 2. 4 al Módulo de rlqldez con amanto de plaatlncanh. 
b) Módulo de rl9ldez con atnento de retlculado. 

2.3.6 M6dulo de pérdida con diferentes parámetros. 

a) cristalinidad 

conforme aumenta la cristalinidad, el m~ximo en ~11 o G", 

seg1l.n se trate de tensi6n o corte, disminuye y la amplitud del· 

mismo aumenta, aunque a altas cristalinidades ésta última 

disminuye ligeramente [8). 
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Lo anterior se reporta para el poli(etilenteref°talato) , y 

es muy claro para el poliéster, como lo muestra la figura 2.5, la 

curva izquierda corresponde a una muestra con menor grado de 

cristalinidad, la derecha corresponde a la misma muestra• después 

de haber sido calentada a 200 ° y haber sufrido un aumento en la 

cristalinidad . 

.... 1 .. i PCLttl1IR '1XlD l'9llEaEC'f PU• : ~ "'7-,00I 

=-~ ==~';·=:.•rt.ITOCI• DMA =--==...a .. 
c-nt: ~ DE TDP, HAITA 100 !; A O.I ta. Y """'-ITm O.• IM ... -- 79.U"C: - m.7M'9 

1 -;. -I •• 01-c: ... 111.1 ... 

... 

... .. 
t_..wn1-a 

Flq. ... Módulo do p6rdlda con .. aumento de crht.e.J lnlde.d • 

2.3.7 Tangente de pérdida con diferentes parámetros. 

a) Peso molecular 

La tangente de pérdida depende fuertemente de este 

parámetro. su valor m1nimo arriba de Tg disminuye conforme el 

peso molecular se aumenta [B]. 
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b) Cristalinidad 

La magnitud de la transición a en polímeros amorfos es mucho 

mayor que en los pol!meros semicristalinos, debido a que los 

segmentos de las cadenas del polímero amorfo están libres de las 

restricciones impuestas en las regiones cristalinas en la región 

de transición. Por lo tanto, su intensidad disminuye conforme se 

aumenta la cristalinidad. 

e) Humedad 

La magnitud de la transición a del nylon, y la temperatura a 

la que ocurre, son sensibles a la composición química y al efecto 

de la humedad, su efecto es disminuir su intensidad (8]. 

d) Reticulado 

La transición a se desplaza a temperaturas más altas y su 

intensidad disminuye con el aumento del reticulado. 

En el siguiente capitulo, se menciona una serie de agentes de 

degradaci6n, o envejecimiento, que afectan la estructura de un 

polímero en detrimento de sus propiedades, asi como los 

mecanismos a través de los cuales puede ocurrir la degradación. 

Dentro de los agentes de degradación, los que se consideran 

en este trabajo son el calor y el oxigeno, por lo que dentro del 

Capitulo siguiente se incluye una descripción de las substancias 

que mejoran la resistencia del nylon a estos dos factores, o sea, 

los antioxidantes. 

Las Técnicas de análisis utilizadas en el desarrollo 

experimenta 1, Análisis Dinámico Mecánico y Calorimetría 
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Diferencial de Barrido, se enfocan a determinar la estabilidad 

térmica del nylon, en presencia de oxígeno. y ambas se describen, 

también, en el siguiente capitulo, 
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CAPITU.O 3 

ESTABILIDAD QUIMICA DE POLIMEROS 

La estabilidad de un pol1mero depende, al igual que sus 

propiedades, de su estructura química y de estructura f!sica o 

morfol6gica además del contenido de materiales extrafios, como son 

residuos de catalizadores y aditivos. 

La degradación de un polímero es la pérdida gradual de sus 

propiedades Citiles hasta que finalmente falla en servicio. Se 

considera que tiene lugar en dos periodos generales en su tiempo 

de vida, el primero ocurre durante el proceso de moldeo á la 

forma en la cual se utilizará el material, se caracteriza por una 

exposición a temperaturas y esfuerzos mecánicos relativamente 

altos en intervalos cortos de tiempo. El segundo periodo ocurre 

durante la aplicación de uso normal y aunque la temperatura y el 

esfuerzo mecánico son más bajos que durante la fabricación el 

tiempo de exposición es mucho más largo, la degradación es 

gradual y en aplicaciones prácticas normalmente la falla del 

polímero ocurre durante este periodo que, generalmente, se 

denomina envejecimiento. La estabilizaci6n del pol1mero deberá 

tomar en cuenta ambos periodos. 

Cabe mencionar que la falla de un polímero ocurre cuando 

cualquier propiedad importante se encuentra fuera de limites de 

especificaci6n de éste (11]. 
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La degradación puede afectar químicamente al polimero o bien 

fisica o químicamente al sistema polimérico, ejemplos de este 

último caso son el desgaste de neumáticos, pérdida de 

plastiricante por evaporación y separación del polimero de 

rellenos rígidos (11], 

Un polímero puede elegirse por su resistencia mecánica, 

dieléctrica o cohesiva, su apariencia física que incluye 

transparencia y estabilidad de color, su pureza quimica y, 

combinación de estas propiedades. Es obvio que el tiempo de vida 

útil y la falla en servicio depende del uso final para el que se 

propone el polímero. Por ejemplo, la ralla en su resistencia 

mecánica normalmente está relacionada con las propiedades de toda 

la masa del polimero, mientras que la falla en apariencia, 

excepto para materiales transparentes, se vincula a una propiedad 

de superficie y, la ralla dieléctrica se puede determinar por 

alguna de las dos ( 11]. 

Debido a que la degradación del polímero que resulta de la 

reacción con productos químicos comienza en la superf'icie y 

después penetra hacia el interior, puede llegar a ocurrir una 

vasta degradación superficial, siendo evidente por la fractura, 

descoloración o cambio de textura, antes de que las propiedades 

de la masa total del polímero se alteren significativamente. En 

aplicaciones basadas en la apariencia del producto la falla puede 

ocurrir sin que se alteren las propiedades mecánicas como 

resistencia a la tensión, módulo y fragilidad. Por el contrario, 

donde la resistencia mecánica es importante, la apariencia de la 
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superficie puede estar muy alterada antes de que el material 

talle en servicio. Sin embargo, algunas propiedades de la masa 

total del polímero son sensibles a las propiedades de la 

superficie, por ejemplo, la resistencia al impacto· se ve 

disminuida por fracturas en la superficie [11], 

De lo anterior, puede deducirse la importancia de que las 

pruebas de estabilidad de un polímero o eCiciencia de un 

estabilizador tomen en cuenta la propiedad critica que debe 

conservarse para una aplicación exitosa del material. 

Es conveniente seftalar que este trabajo se enfoca a las 

propiedades mecánicas del nylon, o sea las propiedades de toda la 

masa. 

3.1 AGENTES DE DEGRADACION 

En la práctica es raro que los agentes que causan la 

degradaci6n o envejecimiento de un polimero actuen por separado, 

excepto en el laboratorio, y aunque se puede hablar de sus 

efectos por separado todos pueden estar presentes en alguna 

medida cuando el material en uso normal está expuesto al medio 

ambiente, cuyas condiciones a su vez vartan de un lugar a otro. 

Estos agentes incluyen productos químicos, efectos térmicos, 

radiación, esfuerzos mec~nicos y especies biológicas, que se 

describen a continuación. 
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3.1.1 Productos químicos. 

Existen en el medio ambiente una gran cantidad de reactivos 

químicos que pueden provocar el envejecimiento de un polímero, el 

más importante es el oxígenoJ incluyendo el ozonoJ y es 

responsable de un buen número de fallas que ocurren bajo 

condiciones de servicio. El reactivo que sigue en importancia es 

el agua y posteriormente todos los reactivos que contienen los 

gases industriales y aquellos con los queJ eventualmenteJ puede 

llegar a estar en contacto como tintes, adhesivos, solventes, 

detergentes, metalesJ etc. 

3.1.2 Efectos térmicos. 

El calor suministra energía para iniciar la ruptura de 

enlaces, en presencia de oxigeno acelera el proceso de oxidación 

y en una atmósfera inherte produce degradación térmica. Esta 

tíltima puede ocurrir con o sin cambio apreciable en la cadena 

principal dependiendo de la estructura del material y en menor 

proporción de las condiciones de reacción. 

La cadena principal permanece, esencialmente, intacta cuando 

se elimina material de bajo peso molecular, lo que está 

restringido a grupos relativamente pequefios del polímero y su 

estructura debe ser tal que esas reacciones sean posibles con 

energías de activación más bajas que las requeridas para romper 

los enlaces a lo largo de la cadena principal. 
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3.1.3 Radiación. 

La región ultravioleta del espectro electromagnético 

suministra la energía e qui val ente o mayor a la necesar la para 

producir una disociación de enlaces covalentes dentro del 

polímero, iniciando el proceso de degradación y en presencia de 

oxígeno el de foto-oxidación, pudiendo producir además reticulado 

entre las moléculas, por lo que aquellos sistemas que han de ser 

expuestos al exterior deben contener una protección adecuada. 

Otras regiones como rayos X y rayos '( producen un efecto 

similar, variando más bien en grado que en carácter básico, 

limitando la aplicación de polímeros en el espacio, lo mismo que 

en la proximidad de fuentes de estos tipos de radiaciones. 

3.1.4 Esfuerzos Mecánicos. 

El efecto de este tipo de esfuerzos se aprecia en la 

opacidad de polímeros sometidos a trabajo puramente mecánico o la 

absorción superficial de liquides. Aqul se puede incluir el 

efecto de solventes que hinchan la superficie del polímero 

pudiendo provocar esfuerzos que son relevados por fractura. 

J.1.5 Agentes Biológicos. 

Se incluyen hongos, bacterias y especies como insectos, que 

utilizan el material como fuente de nutrición. 
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3.2 MECANISMO DE DEGRADACION. 

Los radicales que inician la auto-oxidación en polímeros se 

forman por energ1a térmica, radiación ultravioleta, bombardeo con 

part1culas de alta energía, esfuerzos mecánicos, catalizadores 

metálicos y el uso de iniciadores. cuando los enlaces se rompen 

por cualquiera de estas condiciones y se encuentra presente 

oxigeno en el medio ambiente puede ocurrir auto-oxidación. 

Las impurezas metálicas derivadas de los catalizadores de la 

polimerización, con frecuencia son catalizadores de la oxidación 

y es esencial la eliminación de estos residuos para obtener la 

m&xima estabilidad del pol1mero. 

Para los polímeros lineales, dentro de los que se incluye el 

nylon 6, se puede categor izar a la degradación al ter ando la 

cadena principal o las cadenas laterales por alguno de los 

efectos degradativos que se describen a continuación. 

3.2.l Ruptura aleatoria de cadena. 

En la ruptura aleatoria de cadena los enlaces se rompen al azar a 

lo largo de la cadena principal, disminuyendo el peso molecular 

promedio, resultando un amplio espectro de pesos moleculares. 

Ejemplos son el poli-isobutileno, polipropileno y los 

poliacrilatos. 
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3.2.2 Despolimerización. 

Cuando la reacción principal es la despolimerización, al ser un 

proceso esencialmente inverso a la polimerización, se tiene una 

alta producción de monómero y es uno de los tipos más serios de 

degradación. Un ejemplo es el metllmetacrilato en el que se 

obtiene buen rendimiento y al ta pureza del monómero utilizando 

bajas presiones y altas temperaturas. 

Otro ejemplo es el polietileno, sin embargo, en este caso el 

monómero no es lo suficientemente costoso para justif'icar su 

regeneración comercial. En la blbliograf'ia también se ha 

reportado al Nylon como un material que despolimeriza por 

principio de Le Chatelier, 

3,2,3 Reticulado; 

El módulo aumenta con el reticulado pero la capacidad de 

absorción de energía va, a través de un máximo, disminuyendo 

después de ésto; como consecuencia el material llega a ser Crágil 

y quebradizo. Ocurre una disminución de la compatibilidad por lo 

que los plastif'icantes exudan, los sistemas se contraen y ocu·rre 

deslaminación. 

3.2.4 Cambio de enlaces. 

Los cambios de enlaces pueden ocurrir en la cadena principal sin 

que exista ruptura o reticulado de la misma. Por ejemplo, en el 

PVC calentado sin estabilizador, aunque se presentan rupturas y 

reticulado, la reacción principal es deshidrohalogenación, que 
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altera la cadena principal por formación de dobles enlaces 

volviéndose más ri9ida. 

También, bajo ciertas condiciones, puede ocurrir que en lugar de 

dobles enlaces, se formen enlaces generando estructuras de anillo 

en algunilS regiones de la cadena principal, como cuando se 

calienta el PVC en polvo de metal de zinc. 

3.2.5 Cambios en los qrupos laterales. 

Pueden ocurrir reacciones en grupos laterales de la cadena 

principal sin que se altere el peso molecular o la rigidez de la 

misma produciendo cambios en la solubilidad, compatibilidad, 

color, propiedades mecánicas y eléctricas. Por ejemplo, las 

cadenas principales en el polietilacrilato o el polivinilacetato 

no son afectados· por la hidrólisis la cual, sin embarqo, cambia 

las resinas originales de insolubles a solubles en agua. 

3.2.6 Cristalización secundaria. 

Los polímeros semicristalinos son resistentes al impacto si sus 

temperaturas de transición vítrea son mucho menores a la 

temperatura de prueba. La resistencia de tales materiales 

disminuye conforme aumenta el grado de cristalinidad y, 

particularmente, con el aumento del tamafio del cristal. Estos 

cambios son equivalentes a la disminución progresiva en el ntímero 

de moléculas de enlace. 
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3.3 AllTIOXIDAllTES 

El ingrediente estabilizador que se utiliza con más 

frecuencia es el antioxidante, cuya función será combinarse con 

radicales libres para dar origen a especies estables. El grado en 

que prolonga la vida útil de un polimero, es la última medida de 

su efectividad. 

Los más comunes son los fenoles y las diarilaminas que, 

presumiblemente, reaccionan con los radicales RO; cediendo un 

radical hidr6geno y formando un radical más estable que también 

puede detener a otro combinándose con ROz •• 

Dos criterios importantes para la selección de antioxidantes 

pueden ser reducir la formación de color (reducir el 

amarillamiento) y que no sean tóxicos, sobre todo en materiales 

para envoltura de alimentos. 

3.4 ANALISIS TERHICOS EN DETERHINACION DE ESTABILIDAD 

El Análisis Dinámico Mecánico (ADM), utilizado en este 

trabajo, pertenece a un grupo de técnicas denominadas "Análisis 

Térmicos" y que permiten determinar alguna respuesta de un 

material a un cambio programado de temperatura [5]. 

Dentro de éste grupo, las técnicas más conocidas y 

utilizadas con la Calorimetria Diferencial de Barrido (CDB) y el 
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Análisis Térmico Diferencial (ATO)• cuya diferencia es cada vez 

menos marcada con la utilización de instrumentos cada vez más 

modernos que emplean componentes de ambas técnicas (18). 

Existen otras técnicas como la Termogravimetría ( TG), el 

Análisis Termomecánico (ATH), Conductividad Eléctrica (CE), por 

mencionar algunos. Para mayor información sobre éstas y otras 

técnicas se puede consultar a Brown [ 5], Covie [ 6] y Wendlant 

[25] entre otros. 

Actualmente, se ha hecho énfasis en la utilización 

simultánea o combinada de más de una de estas técnicas, o bien, 

de una de estas técnicas combinada con otro tipo de análisis, 

como espectrometría de masa (18). 

A continuación, se describen con más detalle el Análisis 

Dinámico Mecánico (ADH) y la Calorimetría Diferencial de Barrido 

(CDB). 
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3,4,1 ANALISIS DIHAMICO HECANICO 

Su capacidad de medir propiedades viscoelásticas o 

reológicas en polímeros, conforme varía la temperatura, hace a 

esta técnica útil en: 

Predicción de desempefio de productos de uso final. 

Correlación de la estabilidad con oscilación. 

Observación de efectos de plastif icantes. 

Medir las temperaturas de transición vítrea y 

transiciones secundarias 

Determinar la compatibilidad de mezclas de polímeros. 

Predecir el envejecimiento físico de materiales 

amorfos. 

y algunas otras que se pueden consultar en el libro de Brovn (5]. 

Además se han reportado trabajos donde se ha utilizado con 

éxito el ADH, por ejemplo, para el curado de termofijos [9], 

cristalización inducida por deformación en propileno [19], entre 

otros. 

De todas sus aplicaciones, la que es de más interés es la de 

predecir envejecimiento físico de materiales amorfos, intentando 

aplicarla a un material semicristalino, como el Nylon 6. 

Los principios sobre los que se basa del Análisis Mecánico 

Din&mico, lo mismo que las variaciones de las cantidades medidas 

con los diferentes par&metros estructurales, se presentaron en el 

Capitulo 2 de este trabajo. 
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conforme se miden las transiciones térmicas, se observan 

cambios irreversibles tales como descomposición térmica o 

reticulado, si es que se presentan. En general, W1 cambio en T9 o 

un cambio en la forma de la curva módulo-temperatura, durante 

barridos repetidos a través de alguna región, tal como la región 

donde se presenta T
9 , es una evidencia de un cambio ºirreversible 

[18]. 

3,4.2 CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO 

En esta técnica, lo que se mide directamente es una 

diferencia de potencia (~W') o una diferencia de temperatura ó.T 

entre dos cámaras o contenedores. Una de las cámaras contiene a 

la muestra bajo ·análisis y la otra, una substancia de referencia 

que no sufra transiciones en el intervalo de temperatura de 

interés [24], aunque en lugar de una muestra de referencia, se 

puede utilizar un recipiente con un portamuestras vacio [3]. 

En CDB, un circuito programado mide y controla la 

temperatura de la muestra y de la referencia y proporciona una 

corriente eléctrica al calentador de cada uno de los recipientes, 

de tal manera que las temperaturas permanezcan iguales, bajo una 

predeterminada tasa de calentamiento (18, 3]. 

cuando la muestra sufre una transición térmica, la corriente 

en los dos calentadores se ajusta para mantener sus temperaturas. 

Por ejemplo, si lo que ocurre es un proceso endotérmico, la 

temperatura de la muestra será menor al de la de referencia, por 
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lo que se suministra un exceso de corriente a este compartimiento 

para elevar la temperatura hasta la de referencia y mantenerlas 

iguales. Sobre el eje de las ordenadas, se registra la 

temperatura de la muestra, y sobre las abscisas se registra una 

sefial que es proporcional a la diferencia de potencial necesaria 

para mantener constante la temperatura, por lo que el área bajo 

la curva resultante, es una medida directa del calor de 

transición [ 18, 3]. Una calibración del equipo permite que la 

capacidad calorífica, cp, sea calculada cuantitativamente (3]. 

El uso de la Calorimetría Diferencial de Barrido, en la 

industria de los polímeros, abarca tres aspectos cuantitativos: 

la transición térmica, los calores de reacción (curado) y la 

cristallnidad, aunque tiene muchas otras aplicaciones como son la 

determinación de pureza y de estabilidad térmica, construcción de 

diagramas de fase, identificación de muestras, entre otras. 

Las curvas DSC obtenidas para los diferentes materiales, 

pueden tener diversas formas, pero la Figura 3.1 es una 

representación esquemática del calentamiento de un polímero en 

general. 

En esta fiqura, la primera discontinuidad representa la 

temperatura de transición vi trea, la primera región sombreada 

manifiesta un proceso de recristalización (exotérmico) y, la 

sequnda corresponde al proceso de fusión (endotérmico). A 

temperaturas mayores, se pueden observar picos que corresponden a 

la descomposición del material. 
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Fus16n 

Crlsi:al!~acl6n 

T 
f"h;r. 3.1 Curva oaqutrútlca obtenida por Calort•otrfa DU'eronclal 

do Barrido, pl.,.a ·un poi l•oro, durante calontU.111nto, 

El principio de la Calorimetría Diferencial de Barrido, se 

encuentra en la la .. Ley de la Termodinámica, considerando un 

proceso a presión constante y que el Unico trabajo en el sistema 

será debido a un cambio en volumen 

dE = d\lp - PdV 

donde: 

E = Enerq1a Interna 

Qp = Calor a presi6n constante 

P == Presi6n 

V = Volumen 

(J.l) 

Reacomodando la ecuación (3. l), se obtiene la definición 

operacional de entalpia (H) 

dE + PdV = dH = d'Q, (3.2) 

Considerando ademas que la entalpia "ª una función de la 
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Temperatura y la Presión 

dH = [~)TdP + [*)pdT 
(J. J) 

como se está considerando un proceso a Presión constante, el 

primer término de la ecuaci6n (J.J) desaparece 

dH = (~JP dT (J.4) 

Igualando J.2 y J.4 

dH = cfQp = [~)pdT (3. 5) 

sabiendo que la definici6n de cp = ( ~) P, la ecuaci6n 3. 5 se 

convierte en 

dH = d'Qp = cp dT (3.6) 

En calorimetría se suministra calor como funci6n del tiempo, 

por lo que la ecuaci6n (3.6) se puede dividir entre el tiempo 

dH = !!R = Q = cp !!! = cp R (3. 7) 
dt dt dt 

cp = Q/R = (dH/t) /R (3 .8) 

donde: 

Q = Flujo de calor por unidad de tiempo (watts, J/seg o 

cal/seg) 

R Tasa de calentamiento ºC/min 

Una gráfica de Q contra Temperatura, da la variación del cp 

con la misma y, una integración de las curvas obtenidas permite 

el calculo del AH del prOceso en cuestión. 
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El material que normalmente se utiliza para la calibración 

de los equipos es el Indio, cuya temperatura de inicio de fusión 

es 156. 6 •c. Se habla de una temperatura de inicio, ya que la 

gráfica obtenida es similar a la mostrada en la Figura 3.3, donde 

se observa un rango de Temperatura de fusión y no una temperatura 

única como debiera ser. 

La razón de esto se debe a problemas de transferencia de 

calor, la pendiente de la curva viene a representar la tasa de 

movimiento del frente sólido-liquido, o interfase, que es la que 

se opone a dicha transferencia [15]. 

La temperatura de inicio, se determina prolongando la 

pendiente de la curva hasta cruza~ con la linea horizontal, que 

es la linea base. Lo mismo se hace con las muestras analizadas. 

1"4110 C~l A 20 C/t4lh 
WT: 9.011 911 

P(.M f!DC IMl.41 
TIZ 111.09 

lNSrn 1•.ez 
CM../UWc •.•t 

l.• J--~.,.'"'.00,,...--,~ •. ~ .. ---,-,.,.,,,.,,...--.,~.=,.-~,..,., .• =--•""·"•--.:1"'.•=--:r.-='., 
/1119" FFU:llSAt'E.IH TfHPERA.TURE (C) ose 

Flq. 3.2 Curva esquee&Llca del proceso de tu•l6n del lndlo 
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Las tasas de calentamiento, o enfriamiento, pueden variar. 

Se realizan pruebas a diferentes tasas y se elige la más 

adecuada, que casi no modifique a la muestra y que se tenga una 

buena resolución en la curva de flujo de calor como una· función 

de la temperatura [15). 

La altura de las curvas depende de las tasas de 

calentamiento o enfriamiento, pera una vez que se ha seleccionado 

alquna, las curvas pueden comparatse sin riezgo de cometer 

errores. Además, aunque las alturas cambien, las áreas son las 

mismas ya que el ~H debe ser el mismo. 

Las dos aplicaciones que pueden servir en el tipo de estudio 

que se pretende realizar en este trabajo son la determinación de 

estabilidad a la oxidación y estabilidad térmica y la 

determinación de cristalinidad. Aunque, la que realmente se 

utiliz6 fué. esta tiltima para observar posibles cambios en las 

probetas. 
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3.4.2.1 Determinación de cristalinidad por CDB. 

Wcmdlant [25) incluye, en su libro, los conceptos para la 

determinación de la rracci6n en peso _de material cristalino en un 

polímero semicristalino. El método se basa en la determinación 

del calor de fusión de la muestra, AH,, y la suposición válida de 

que esta cantidad es proporcional al contenido cristalino. 

La ecuación que se aplica es 

% cristalinidad (3.9) 

donde: 

6Hr = 6H de fusión de la muestra 

AHr
100

x e = AH de fusión del material 100 % cristalino, que en el 

caso del nylon es 190 J/g [21]. 

otro método, se basa en la capacidad del instrumento para 

enfriar la muestra fundida rápidamente, y en forma reproducible, 

para determinar la temperatura donde se presenta la 

cristalización [25], 

La forma en que se intenta aplicar el procedimiento, se 

explica utilizando, en forma esquemática, las gráficas 

presentadas por Mijangos (16] en el So. Congreso Nacional de 

Pol1meros. El método que utiliza para la obtención de las curvas 

ose es un primer calentamiento de 30 a 300 ºe a una tasa de 10 

°C/min, una etapa isotérmica de 3 min, un enfriamiento de 300 a 

100 ºe a una tasa de s ºc/min y un segundo calentamiento igual al 

primero. 
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Las curvas CDB, al ser graf icadas en la misma escala, pueden 

sobreponerse y compararse de una forma sencilla. 

Las Figuras 3.3a y 3.3b son ejemplos de las diferencias que 

se pueden observar entre un material con antioxidante y uno sin 

protección, las diferencias se han exagerado para una mejor 

comprensión. En la Figura 3. 3. a los desplazamientos son menos 

pronunciados para el material con antioxidante, indicando que el 

material sufre menos cambios que uno sin protección. 

200 

, ----· , . 
,':/ enFri-l~to..0-. 

,'/ -· ;'I' --- • 
-· 5 

... 
11"<:1 ' o 

Fl9. 3.3 Curvas por CDB on etapa de enfrluhmto para un .at.erlal 
al con antioxidante b) •ln antloxldAnto. 

Por ejemplo, la Figura 3 .4 corresponde al intervalo de 

cristalizaci6n en una etapa de enfriamiento, la curva 1 indica 

que se desarrollan cristales de menor tamafio que los de la curva 

2 y 3 respectivamente. Además, se pueden presentar colas del lado 

izquierdo, como en estas curvas, c;orresp~ndientes a componentes 

de bajo peso molecular. Si las colas se presentan del lado 

derecho, indicarán fracciones de mayor peso molecular. 
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1 1ºct . 
Flc¡, 3. 4 curvas por CDB en enfrl .. tenlo •oslrando diferencia• 

en pe••• 1&0leculare• y crlste.llnldades 

Se presentan cambioS similares en las endotemas de fusi6n, 

por ejemplo, en las Figuras J.Sa y 3.Sb se muestran curvas CDB, 

en etapa de calentamiento, para una muestra que se ha sometido a 

tratamientos térmicos mQltiples. Si el cambio que sufre la 

muestra, es un incremento de las fracciones de alto peso 

molecular y de cristalinidad, el cambio se manifiesta en la 

Figura 3.Sa. Si por el contrario, el cambio corresponde a una 

disminución del peso molecular, y por lo tanto de la 

cristalinidad, el cambio estará representa.do por la Figura 3.Sb. 
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Fl9, 3,5 CUrvas por CDB en calentaalont.o para un material 
a) con ant.loxldent.o y_ b) sin antioxidante 

3.4.2.2 Determinación de estabilidad oxidativa por CDB. 

Las bases de éstos métodos se extrajeren del libro de 

Wendlant [25), aunque Turi [23) también trata este tema. 

Uno de los métodos consiste en determinar el tiempo de 

inducción oxida ti va (TIO). Hay varias versiones del 

procedimiento, pero todas incluyen la determinación del tiempo 

para el cual una muestra es estable en una atmósfera de oxigeno a 

temperatura elevada. 

Básicamente, el procedimiento requiere calentar la muestra 

de 50 a 200 ºe, a una tasa de calentamiento de 320 ºc/min, en una 

- 60 -



atm6sfera de oxígeno circulante con un flujo de so cm3/min, 

seguido de una etapa isotérmica. Los resultados se empiezan a 

graficar cuando se llega al proceso isotérmico, el tiempo que la 

muestra permanece a 200 ºe antes del punto de inicio de la 

exoterma de oxidaci6n es el que se considera como tiempo de 

inducción oxidativa (TIO). un ejemplo de los resultados obtenidos 

para el polietileno, se muestran en la Figura l. 6 , donde la 

muestra con mayor TIO es la mejor estabilizada . 

• 5 JO J& 

tiempo (mln) 
Figo. 3,6 Curva• do tiempo do lnduccl6n oxldat.lva paro •uostr•• do 

pollolllono. (a) no ostobtllzada, (b) o.oos x, (e) o.o2'C 

(d) o.OSX de lr9anox 1010. 

Otro método para estimar estabilidad térmica u oxidativa de 

un polímero, por CDB, es la temperatura de inicio de la exoterma 

de oxidaci6n obtenida de una curva de barrido coman. Esta técnica 

ofrece la ventaja de tiempos de análisis más cortos para 
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polímeros bien estabilizados, donde el efecto antioxidante podria 

ser muy persistente durante la prueba isotérmica. Un ejemplo de 

este tipo de curvas se muestra en la Figura 3.7. 

... roo ... 150 
T (°C) 

Fl9. 3, 7, CUr-va.• COB par-a polletl leno, (a) no est.abl lluda, 
(b)0,005", (e) o.o2X, (d) o.osx de Jr-9anox 1010.-
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CAPITULO 4 

MATERIALES Y PROCEDIMIENTOS 

Los métodos utilizados para la caracterización de loS 

materiales de esta investigación, fueron el Análisis Dinámico 

Mecánico (ADM) y la Calorimetr1a Diferencial de Barrido (CDB). 

A continuación se listan los aditivos que se emplearon y la clave 

que les fue asignada a las probetas, todos los aditivos se 

manejaron con una concentración de o.35 % An peso. 

Aditivo 

Naugard 445 

Hostanox Par 24 

Hostanox 03/Hostanox Par 24 1/1 

Irganox 1098/Irgafos 168 

Nylon sin aditivo lote l 

Nylon sin aditivo lote 2 

Muestra 

NJS/2 

NSS/2 

N75/2 

N!ÍS/2 

NVS 

. NV6 

En el Apéndice 1, se dan las caraCter1sticas de los antioxidantes 

empleados 
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4.1 AJIALISIS MECANICO DINAMICO. 

4.1.l OESCRIPCION Y ESPECIFICACIONES DEL EQUIPO. 

El equipo utilizado es un Analizador Mecánico-Dinámico marca 

Oupont modelo 983 que cuenta con un slstema que realiza el 

tratamiento de los datos. Tiene las siguientes especificaciones 

técnicas e intervalos de medición importantes: 

Intervalo del m6dulo 

Precisión del m6dulo 

(5 - JO Hz resonancia) 

Tan (a) en frecuencia fija 

Intervalo de amplitud pico a pico 

Intervalo de frecuencia fija 

Precisión de Temperatura 

Muestras en posición vertical 

Intervalo de longitud 

Ancho máximo 

Espesor máximo 

l MPa a 200 GPa 

5% 

0.002 a 1.0 

0.1 a 2;0 mm 

O.OOl·a 10 Hz. 

± O.l ºC 

6 a 57 mm 

12 tnm 

5 tnm 

Algunas de las recomendaciones importantes del manual son 

las siguientes: 

correr un experimento en modo de relajamiento de esfuerzo 

cuando se esté probando el comportamiento del material bajo una 

carga aplicada a una deformación fija. 

Utilizar el modo de flujo reptante para examinar 

especificamente las propiedades de flujo en estado estable del 
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material. 

Las caracterizaciones del material a frecuencias más bajas 

suministra la información más útil. 

El ADM 983 utiliza un modo de deformación en flexión, pero 

también tiene la capacidad de otras deformaciones tales como 

corte, aunque para esto hacen falta mordazas especiales. 

Permite el manejo de longitudes de muestra desde 6 hasta 57 mm. 

Puede operarse en cuatro modos, tres de los cuales ya se 

describieron en el capitulo 2. 

- Relajamiento de esfuerzos ("Stress Relaxation") 

- Flujo reptante ( 11Creep11 ) 

- Frecuencia fija ( 11Fixed frecuency") 

- Resonancia ( 11Resonance"). 

Dentro de cada modo se permite la creación de métodos 

programables, que a su vez pueden elegirse de entre 16 segmentos 

de operación. 

4.1.2 PROBETAS 

Se utilizaron aquellas que se relacionan al inicio de este 

capitulo, se conservan las claves que les fueron asignadas pero 

se agregan algunos numeras consecutivos• dependiendo del número 

de tratamiento térmico a que rueron sometidas, esto se explica 

con más detalle en los resultados. 
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4.1.3 TRATAMIENTO TERMICO. 

El modo de operación utilizado rue el de frecuencia f"ija, 

utilizando dos métodos con los siguientes segmentos: 

~ 

Equilibrio a 30 •e 

calentamiento a ºC/min hasta 200 •e 

Enfriamiento a 25 ºC/min hasta 30 •e 

Método 2 

A 

Equilibrio a 30 •e 

calentamiento a 2 °C/min hasta 200 °c 

Isotérmico por 240 minutos 

Enfriamiento a 25 °C/min hasta 30 ºC 

cada muestra se le aplica el siguiente tratamiento: 

1) método 1 

2) método 2 

3) método l. 

4) método 1, por lo menos una semana después de la etapa 3. 

En otras palabras, cada muestra se calienta a 200 °c, se 

e":fr1a, se vuelve a calentar a 200 ºC y se mantiene a esta 

temperatura por un intervalo de 4 horas, se enfr1a y se vuelve a 

calentar a 200 °c. Lo anterior, es con la finalidad de obtener 

los m6dulos, antes y después de someter la muestra a las 4 horas 

de tratamiento térmico, y poder comparar las variaciones. 
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Se realizó una evaluación preliminar y se seleccionó a una 

frecuencia de o.s Hz, con una longitud de 30 mm y una amplitud 

de deformación de o.4 mm. 

4,2 CALORIHETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO. 

4.2.1 DESCRIPCION DEL EQUIPO UTILIZADO. 

Se utilizó un calor1metro marca Mettler, modelo OSC30, con 

equipo de cómputo integrado que cuenta con 14 programas de 

evaluación, almacenados en forma permanente, el equipo tiene las 

siguientes especificaciones técnicas importantes. 

Intervalo de Temperatura 

Precisión de Temperatura 

Tasa de calentamiento 

Tasa de enfriamiento 

no controlado 

controlado 

Hedio de enfriamiento 

Medici6n de entalpia 

Exactitud 

Precisi6n 

-170 a +600 ºC 

0.2 •e 

de O a 100 "C/miri 

de +600 a ~150 •e en 15 min 

20 •c/min a.o ·e· 

10 •c/min a ,..1.50· •e 

aire 

2% 

o.s t 

Los portamuestras estándar son de aluminio, con un volumen 

de 40 µl, soportan una presi6n máxima de 200 !{Pa. También, se 

fabrican en otros materiales como vidrio, cobre, etc. 
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4.Z,Z OBTENCION DE LAS MUESTRAS. 

De cada probeta utilizada en ADH, se obtiene una muestra 

pequefia antes de someterlas al tratamiento térmico y una después 

de cada tratamiento. 

4,2,3 TRATAMIENTO TERHICO, 

Las muestras se sometieron al siguiente proceso: 

- Un calentamiento a 10 ºc/min de so a 300 ºe 

- Una etapa isotérmica de 3 min a 300 °C 

- Un enfriamiento a s °C/min de 300 a 100 ºc. 

Los resultados obtenidos se muestran y discuten en el 

siguiente capitulo. 
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CAPITULO 5 

RESULTADOS Y DISCUSION 

Para una mejor identificación de las muestras en los 

AnUisis Mecánico Dinámico y por Calorimetría Diferencial de 

Barrido, se utiliza la notación contenida en la Tabla 5.1. 

Tabla 5.1 Rotact6n de lu •uoalraa obtenidas para anAI Jsls. 

Probeta sin 
tratamiento 

ler. trat. 20. trat. Jer. trat. 4o. trat. 

NV5 NV5.00l NV5. 002 NV5.003 NV5.004 NVS.005 
NV6 NV6.00l NV6.002 NV6.003 NV6.004 NV6.005 
N35 N35.005 N35.006 N35.007 N35.008 N35.009 
N55 N55.0l4. N55. 015 N55.0l6 N55.0l7 N55.0l8 
N75 N75.005 N75. 006 N75.007 N75.008 N75.009 
N95 N95.005 N95. 006 N95.007 N95.008 N95.009 

Los primeros tres dígitos identifican al aditivo, o mezcla 

de aditivos, y corresponden a las probetas utilizadas, los 

d~qitos que se encuentran después del punto se asignan, en orden 

consecutivo, durante cada uno de los calentamientos en el 

tratamiento térmico por Análisis Dinámico Mecánico. De esta 

forma, se puede identificar con facilidad, cada gráfica 

elaborada, a que tratamiento térmico corresponde. Además, después 

de cada tratamiento se obtiene una pequefia muestra de la probeta, 

para analizarla por CDB. 
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5,1 RESULTADOS DEL AHALISIS DIHAHICO HECANICO, 

Cada una de las gráficas obtenidas por DMA presenta, en 

forma agrupada, las curvas para el m6dulo de pérdida E", módulo 

de almacenamiento E' y tan &, para cada probeta. 

Para una mejor comparación de los resultados, evitando una 

excesiva cantidad de gráficas, tinicamente se presentan 2 par~ 

cada aditivo, o mezcla de aditivos. La primera se genera durante 

el primer tratamiento, razón por la cual la identificación 

corresponde a la primera etapa. La segunda corresponde a la misma 

probeta, pero obtenida durante su 4o. tratamiento térmico. se 

incluyen dentro del Apéndice 2 1 de acuerdo a la relación 

presentada en la tabla s.2. 

T&ble. s.2 Relaclón de flqura• con Jos re1ult.ado• del ADH. 

Probeta Aditivo ler. trat. Figura Jer. trat. Figura 

NVS sin aditivo NV5.002 5.1 NVS.005 5.2 
NV6 sin aditivo HV6.002 5,3 NV6.005 5,4 
N35 Naugard 445 H35.006 5.5 HJS.009 5.6 
N55 Hostanox par 24 H55.0l5 5.7 H55.0l9 5.8 
H75 Hostanox 03/ H75,006 5.9 H75.009 5.10 

Hostanox par 24 1/1 
H95 Irganox 1098/168 N95 .006 5.11 H95.009 5.12 
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5.2 RESULTADOS DE LA CALORIHETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO. 

El tratamiento mencionado en la sección 4.22 del Capitulo 4, 

se realiz6, únicamente, a las muestras sin tratamiento térmico y 

a las que se obtuvieron después del 3er tratamiento por DMA, las 

curvas obtenidas se incluyen dentro del Apéndice J, de acuerdo a 

la relaci6n de la Tabla 5.3. 

Tobla 5.3 Relacl6n de Figuras con lo• resultados CDB, 

Probeta Calentamiento Figura Enfriamiento Figura 

NV5 NV5.00l 5.13 NV5. 001 5.25 
NV5.004 5.14 NV5. 004 5.26 

NV6 NV6.001. 5.1.5 NV6. 001 5.27 
NV6.004 5.1.6 NV6. 004 5.20 

N35 N35.005 5.1.7 N35.005 5.29 
N35.008 5.1.8 N35.00B 5.30 

N55 N55.0l4 5.19 N55. 014 5.31 
N55.0l7 5.20 N55.0l7 5.32 

N75 N75.005 5.21 N75. 005 5.33 
N75.008 5.22 N75.008 5.34 

N95 N95.005 5.23 N95. 005 5.35 
N95.009 5.24 N95.009 5.36 

5.3 AllALISIS DE LOS RESULTADOS OBTENIDOS POR ADM. 

A continuación, se realiza un análisis de lo que puede 

estar ocurriendo en las muestras tratadas. 

como se mencion6, en el Capitulo l, el nylon puede perder 

humedad volviéndose r1qido, pero este proceso es reversible 

pudiendo absorber nuevamente agua del medio ambiente, con efecto 

plastificante, y nuevamente recuperar su elasticidad. 
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Como es natural, esta pérdida y recuperación de elasticidad 

se debe reflejar en el comportamiento de sus módulos. De manera 

cualitativa se puede comparar con el erecto que ejerce cualquier 

plastificante sobre un polimero (Capitulo 2), o ~ea una 

disminución del módulo de elasticidad. 

Por otro lado, si el material está siendo deqradado por 

ruptura de enlaces y disminución del peso molecular, el efecto de 

este cambio se verá reflejado nuevamente en los módulos¡ entre 

menor sea el peso molecular se espera que el módulo disminuya 

(Capitulo 2). 

En el caso del Nylon, de la experiencia desarrollada por 

Celanese Méxicana, existe una polimerización extra con el paso 

del tiempo y con los tratamientos térmicos a que se someten las 

muestras, compitiendo en una proporción considerable con las 

posibles rupturas de enlaces que pudieran estar ocurriendo. 

Además, puede estar ocurriendo una cristalizaci6n secundaria 

que genera un material más r1gido, con un aumento en el módulo de 

almacenamiento, pero más frágil y quebradizo. 

Existe, además, la posibilidad de reticulado durante el 

proceso de envejecimiento, el cual se traducirá en un aumento del 

módulo, aunque en apariencia este proceso no se presenta porque 

el material se convierte en un liquido viscoso poco arriba de los 

200 •c. 

La combinación de varios mecanismos es la que da lugar a los 

valores o tendencia de los módulos obtenidos en los experimentos, 

siendo muy dificil a partir de los mismos inferir los que 
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realmente están interviniendo y su contribución a los módulos 

analizados. 

Se debe considerar que cada aditivo interactúa de manera 

dif'erente con el polímero, f'avoreciendo o inhibiendo cualquiera 

de los procesos mencionados. 

Sin embargo, los parámetros que parecen prevalecer, en este 

caso, son un atnnento de cristalinidad, aumento en peso molecular 

y contenido de humedad. 

El grupo de curvas, tanto del módulo de almacenamiento como 

de pérdida, en la parte inferior de las Figuras s. 37 y s. 38 

corresponden a la primera etapa de tratamiento térmico, mientras 

que el grupo localizado en la parte superior, corresponden a la 

última etapa. 

De una comparación cualitativa de las curvas del módulo de 

almacenamiento o elasticidad, Figura S.37, se puede decir que, 

durante la primera etapa del tratamiento, en el intervalo de 

temperatura de 30 a 65 °c, las muestras se encuentran en el 

siguiente orden ascendente, en el valor de sus módulos de 

elasticidad: NVS, N75, NSS igual a N95, NV6 y NJS. 

Después de permanecer 4 horas a 200 ºC y durante la Qltima 

etapa del tratamiento, el orden ascendente en el valor de sus 

m6dulos de elasticidad es: NV6, N75 (arriba de 35 •e¡, NVS igual 

a NJS, NSS y N95. 

La muestras que desarrollaron menor riqidez fueron HV6 y 

N75, las de mayor rigidez fueron NSS y N95, dando una idea 

preliminar de que los aditivos con menor desempefto como 

- 73 -



antioxidantes son el Hostanox Par 24 (NSS J y la mezcla Irganox 

1098 e IrqaCos 168 (N95) • 

..... le : - l'llQ1D FllE1IUEICY l'U• : 
11.. , • o M A Op9r•t= 
.. tltod : -- DE T FREC. l'lJA' Aun Dote: 
co .... t: IWIFIIDCI DE 1U9'. HASTA 200 e A 0.11 HZ. y -.JTW D.4 

ll 

¡ 
;., e 

I 

----- HYS __ .. , 
---- NJS 

-•-NSS 

·---N75 

• -•- NPS 

rlo¡r. S.37 116dalo e1'•llco para la• probet.a• AMll:uda•, duranle 
•1 prl .. ro 1 dl tlllO trat...l•nlo• Uralco• por ADH. 
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Uno de los parámetros de comparación, en este trabajo, pudo 

haber sido la posición del máximo en el módulo de pérdida (E") 

respecto a la temperatura y el valor del mismo. 

De acuerdo a las fechas en que fue realizado cada 

experimento, y las curvas que se obtienen, se observa que entre 

más tiempo trascurre para la realización del segundo tratamiento 

de una muestra, el máximo que se desarrolla tiende a desaparecer, 

y no se pueden determinar los valores de módulo y temperatura 

correspondientes para las probetas N95, NSS y N75, 

Esto, aparentemente, confirma la facilidad del nylon de 

perder y absorber humedad y el fuerte efecto plastificante que 

tiene sobre sus propiedades, 

Si se desean utilizar los máximos en el módulo de pérdida 

como parámetro de comparación, seria conveniente, en futuros 

trabajos, acondicionar las muestras de acuerdo al procedimiento B 

de la norma ASTH 0618. Esto es, colocar las muestras en un horno, 

con circulación de aire, a 50 ± 2 ºC por un perlado de 48 horas; 

después de lo cual se sacan y dejan enfriar a temperatura 

ambiente en un desecador con cloruro de calcio anhidro, por un 

perlado no menor a 7 horas antes de la prueba en el ADM. 

con esto se lograrla hacer una comparación del efecto del 

tratamiento térmico sobre las muestras, eliminando el efecto 

extra que es la humedad, pues en ese caso la humedad de las 

muestras es la misma en todas las probetas. 

si no se utilizan dichos máximos, la misma norma ASTM 0618 

incluye el procedimiento A, que consiste en mantener las probetas 
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durante un periodo mínimo de 40 horas a una temperatura de 23 °c 

y una humedad relativa de 50%. Sin embargo, con esto no se puede 

garantizar un contenido uniforme de humedad en todas ellas, ya 

que ésta dependerá del grado de cristalinidad. 

Otra opción podría ser la realización de las tres etapas del 

tratamiento el mismo dia, lo cual implicaría un consumo de tiempo 

de aproximadamente 10 horas diarias. 

En este trabajo , el tiempo transcurrido entre las etapas 3 

y 4 del tratamiento térmico fue superior, pero no uniforme, a las 

40 horas. La temperatura del laboratorio se encontró entre los 19 

y 21 °c, la humedad relativa no fue determinada. 

Ahora, de un análisis de las curvas de módulo de pérdida 

iniciales, en la Figura 5. 38, las muestras se encuentran en el 

siguiente orden descendente en los valores de sus módulos de 

périda: NV6, NSS igual a N35, N95, N75 y NVS. 

Durante la última etapa del tratamiento, entre 55 y 100 °C, 

el orden descendente en el valor de sus m6dulos de pérdida es: 

N95, N55, NJS, NVS, N75 y llV6, en forma totalmente inversa a como 

se encuentran en la segunda etapa. Esto aparentemente es 

contradictorio, si no se considera el efecto de la humedad. 

Arriba de 100 ªC sus diferencias son menores, abajo de 55 ºC las 

muestras N55 y NJS no tienen una tendencia uniforme. 

De la forma de las curvas N95, N55 y, en menor grado, de la 

NJS, se observa que aparentemente el máximo en el módulo de 

pérdida tiende a conservarse, lo cual podr1a implicar que su 

capacidad de absorber humedad es menor. Esto, de acuerdo a los 
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modelos para esta propiedad significa que el grado de 

cristalinidad desarrollado es mayor en estas muestras. 

Saoplo: 
Stze 
Hllthod: 
ea-nt: 

200 

sao 

160 

140 

'i 120 ! 
w 

100 

I 8o 

80 

40 

l!O 

o 
o 

NYLON FIXED P'REllUENCY Filo : 

O M A Oporotor: 
IWWIIDO DE T P'REC. FU Flm Doto: 
BAR!IIDO DE TDP. HASTA l!OO e A 0.11 HZ. y ~ o.~ H1I 

80 100 
T...,oroturo ('t) 

····-· NY5 

-- "" 
---- N35 

-•-M55 

·-·- N7S 

-"-H9S 

Fl9. 5.38 K6dulo do P4rdlda para la• probota• analizada•, dura.nta 
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La muestra NVS, sin aditivo, sufrió un mayor cambio en esta 

propiedad que las muestras H75 y NV6. 

De todo lo anterior, podría concluirse que el mejor aditivo, 

contra envejecimiento, es la mezcla Hostanox 03/ Hostanox Par 24 

en una relación 1/1 , contenida en la muestra N75. 

En el método utilizado para la determinación experimental, 

se tiene la desventaja de no poder aplicar temperaturas muy 

altas, la máxima permitida debe ser unos grados menor a la 

temperatura de fusión del material, con el objeto de que la 

muestra permanezca anclada adecuadamente. Esto ocasiona que el 

tiempo requerido sea mucho más largo que el utilizado en métodos 

como Termogravimetria o Calorimetría Diferencial de Barrido, que 

también permiten determinar tiempos de vida que llevan implícito 

envejecimiento. 

Una al terna ti va con tiempos más accesibles podr ia ser la 

utilización de nylon soportado en tela de vidrio [9, 22], 

pudiéndose separar la contribución de la malla de soporte y la 

del nylon. Kim [9) reporta un estudio de curado de resinas resol­

formaldehido utilizando este método, él emplea un soporte de tela 

de vidrio impregnada de resina liquida de 0.1 mm de espesor que 

es mucho menor a un promedio de 3. 25 mm empleados en este 

trabajo, Ferry [7] incluye biblioqraria para consultar la teoria 

relacionada con dicha técnica. 

También, podrían utilizarse muestras más delgadas pero 

tendría que reducirse la temperatura máxima de prueba para que el 

material per-manezca anclado adecuadamente, teniéndose que hacer 
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pruebas para determinar si en tiempos razonables, o incluso en 

los utilizados en este trabajo, se observan cambios que permitan 

cuantificar el envejecimiento. 

Como consecuencia de la esperada escasez de materias primas, 

el reciclado de los termoplásticos adquirirá mayor importancia. 

Sin embargo, en terma general, se puede decir que los materiales 

obtenidos con un bajo porcentaje de material recirculado tendrán 

propiedades y tiempos de vida inferiores a los de uno totalmente 

virgen. En casos de degradación donde prevalece la 

despollmerización, se tendrá 1.01a alta producción de monómero 

siendo una alternativa de stninistro de materia prima. 

Con el uso de estos materiales reciclados, en los casos en 

que su costo lo justifique, el método utilizado en este trabajo 

quizás podría llegar a ser recomendable. 

ESTA 
SM.iR 
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5.4 AHALISIS DE RESULTADOS OBTENIDOS DE CDB. 

Las curvas por CDB, y sus respectivos valores, se analizan 

comparando las diferencias en las curvas de las muestras, con el 

mismo aditivo, primero las de calentamiento entre si y l~ego las 

de enfriamiento. 

En la Tabla 5.4, se resumen los valores de óH de fusión y de 

las temperaturas de inicio de fusión, obtenidos de las curvas de 

celentamiento, y el % de cristalinidad, obtenido a partir de la 

ecuaci6n (3.9). 

Tabla 5,4 Valorea de Dffr1 Tfn1C1o y X de .crlstallnldad obtenidas 

a partir de Jaa curvas en ~8 en cale_nt.ulento. 

Probeta Muestra Ttnlclo .de AHr (J/g) % cristalinidad 
fusi6n (ºC) 

HV5 HV5.001 207.5 78.l 41.ll 
HV5. 004 214.5 85.4 44.95 

HV6 NV6.001 208.8 74.0. 38.95 
NV6.004 218.9 81.5 42.89 

H35 H35.005 207.0 79.8 42.00 
H35.008 219.3 87.l 45.84 

H55 H55. 014 206.8 66.7 35.ll 
H55.0l7 214.6 83.6 44.00 

N75 H75.005 207.6 68.5 36.05. 
H75.008 220.1 86.2. 45.37 

N95 H95. 005 209.8 64.6 24.53 
H95. 009 217.7 75.l 39.53 

Realizando una comparaci6n del proceso de calentamiento. se 

observa que, en términos generales, para todos los pares de 

muestras con el mismo aditivo, después de los tratamientos 

térmicos por ADM las colas del lado izquierdo, bajas 

temperaturas, correspondientes a componentes de bajo peso 
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molecular tienden a desaparecer, lo cual indica un proceso de 

polimerización adicional, más que de degradación. El mismo 

proceso ocurre, inclusive, en las muestras que no contienen 

antioxidante, como puede observarse en la Figura 5.39. 

De igual manera, se observa un aumento de cristalinidad en 

todas ellas. De la forma de las curvas en calentamiento, se 

observa que las probetas con distribuciones más uniformes en 

tamafios de cristal, y cristales más pequeños, después de los 

tratamientos térmicos a que fueron sometidas, son la NSS y la 

N95. Esto puede observarse de las curvas mostradas en la Fiqura 

5.40. 
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200 250 

Probeta 

N35 

N75 

N95 

T lºCl 

Fl9, 5,40 Curva• por CDB para dlf"erenle• probetas, 
de•pub de loa tralaalenlo• por AHD. 

Por lo que los aditivos Hostano>e par 24 (NSS) y la mezcla 

Irgano>e 1098/Irgafos 168 (N95), son los que mantienen en mayor 

proporción las condiciones de cristalinidad deseadas. 
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Ahora, comparando los procesos de enfriamiento, después de 

que al fundir el material y mantenerlo durante 3 minutos a 300 

•e, se eliminan los efectos del proceso de deformación, el grado 

de recristalización, en la probetas NV6 y N35 esta disminuyendo 

después de los tratamientos térmicos. La probeta N95 permaneció 

sin cambio y en el resto de las muestras se aumenta en el 

siguiente orden NVS, N75 y N55. Sin embargo, la que presenta 

menor temperatura de recristalizaci6n es la N75, por lo que puede 

escogerse como el mejor aditivo el contenido en la muestra NSS y 

en segundo lugar está el contenido en la N75. 

En la Tabla 5.5, se incluyen los valores de óH de 

cristalización y su T de inicio, .º~~enidos a partir de las curvas 

por CDB en enfriamiento. 

Tebla S.S AH do crlslallzact6n Y Tlnlclo do ... 
curva• par CtlB en etapa de enfrtaalenlo. 

Probeta Muestra Ttnlcto crista- AH cristalización 
lizaci6n (ºC) . (J/g)_ 

NVS NVS.001 192.9 67.2 
Nvs;oo4 193.5 68.3 

NV6 NV6.001 194. 7 64.B 
NV6.004 193.6 62.5 

N35 NJS.005 192.7 66.6 
N35.00B 193.2 65.3 

NSS NSS.014 190.5 SS.O: 
NSS.017 191.3 65.0 

N75 N75.005 190.6 56.6 
N75.00B 190.7 59.7 

N95 N95.005 192.4 61;0· 
N95.00B 193.1 6LO 
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CONCLUSIDl'ES. 

Del análisis de resultados, se puede concluir que en todas 

las probetas se presentó una polimerización extra y un aumento en 

la cristalinidad, lo cual mejora las propiedades requeridas para 

una fibra. 

Si únicamente se hubieran realizado pruebas con AMO, no 

hubiera sido posible observar que el aumento de los módulos de 

elasticidad, no se debió ünicamente al aumento de cristalinidad, 

sino también a la polimerización adicional que se detectó en la 

caracterización por coa. 

Debido a que no se observa una tendencia uniforme en el 

comportamiento de los módulos de las probetas del nylon por ADM y 

a que la exactitud en el valor de los mismos no es mejor al St, 

se concluye que no es recomendable el uso de esta técnica para el 

estudio del envejecimiento del nylon 6. Siendo recomendable 

utilizar Calorimetría Diferencial de Barrido que permite obtener 

resultados confiables en tiempos mucho menores. 

Además, se puede concluir que el nylon 6 es muy estable 

térmicamente, aQn sin utilizar antioxidantes. 
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APENDICE 1 

Descripci6n de los antioxidantes utilizados 

en las diferentes probetas. 

N35 

Nombre comercial: Naugard 445 

Fabricante: Uniroyal Chemical Company Inc. 

Nombre Qu1mico: 4,4 1 (Dia,a-dimetilbencil)difenilamida 

Tr (ºC): 95 

dr: 1.14 

Observaciones: debe manejarse en lugares bien ventilados, 

evitando el contacto personal. 

NSS 

Nombre comercial: Hostano~ PAR 24 

Fabricante: Hoechst 

Nombre Qu1mico: tri(2,4-di-ter-butilfenil)fosfito 

Tr (ºC): 184-186 

PM: 647 (valor te6rico) 

Usos: Se aplica especialmente a la estabilización de 

poliolefinas, aunque también se recomienda su utilización en 

poliéster, policarbonato y poliamidas, entre otros. 

otras caracteristicas: Se recomienda utilizarlo en materiales 



para fibras, artículos moldeados y pel!culas . 

H75 

Nombre comercial: Hostanox 03 

Fabricante: Hoechst 

Nombre Qu1mico: 

Acido but1rico,J,3-bis(3-ter-butil-4-hidroxifenil) etileri ester. 

T, ('C): 170 

Usos: Es altamente eficiente en la 

aunque también puede utilizarse 
:., ·;·'.·,-.·:··-··. 

en poliure.ta.no·; poliester y 

poliamidas, entre otros. 

otras características: Es una resina cori una alta propoci6n de 

material amorfo, con una T9 de 70 a 80 ºC. Para mejorar el 

procesado y la estabilidad de color se utiliza en combinaci6n con 

el Hostanox PAR 24. 

H95 

Nombre comercial: Irganox 1098 

Fabricante: CIBA-GEIGY Corporation 

Nombre Qu1mico: 

N.N'-hexametilen bi(3,5-di-ter-butil-4-hidroxi-hidrocianamida) 

T, ('C): 156 a 161 

dr: 1.05 



Usos: Especialmente efectivo en poliamidas, también puede 

aplicarse a poliolefinas y policloruro de vinilo, entre otros. 

otras caracterlsticas: Estabiliza plásticos de poliamida 

reforzados con vidrio y mineral contra la pérdida de propiedades 

mecánicas durante envejecimiento térmico. 

N95 

Nombre comercial: Irgafos 168 

Fabricante: CIBA-GEIGY Corporation 

Nombre Qulmico: Tris(2,4-di-tér-butilfenil)fosfito 

Te (ºC): 180-185 

dr: l. OJ 

Usos: combinado ·con el tipo Irganox, se aplica en poliolefinas, 

policarbonato y poliamidas, entre otros. 

otras características: se obtienen 6ptimos resultados cuando se 

utiliza en combinación con antioxidantes del Tipo Irganox 

Para cada antioxidante, la cantidad a utilizar estará en función 

del tipo de pollmero, método de incorporación, aplicación y grado 

de estabilidad requerido. 
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APENDICE 2 

Tiempo de realizaci6n de cada etapa de tratamiento por ADM. 

Muestra Etapa Tiempo (h) Muestra Etapa ·Tiempo (h) 

N35 l 1.s N95 l 1.5 

2 5.5 2 s.s 

3 1.s 1.5 

4 1.5 4 1.5 

N55 l 1.5 NV5 l l.S 

2 5.5 5.5 

3 1.5 1.5 

4 1.5 l.5 

N75 1 1.5 NV6 l l.S 

2 5.5 5.5 

1.5 l.5 

l.5 1.5 
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Snmple : NYLON NV5 FIXED FREQUENCY File : k NV!l.002 
29.9800.x 13.1000 x 3.2700 m11 DMA 
BARRIDO DE T FREC. FIJA 

Oper11tar: MFR 
Run Date: 28-Aug-93 H: ll5 

Size : 
Nethod : 
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Fig. 5-1 Curvos de M6du1o do Elasticidad (E"). Módulo de Pérdida y Ton delta, obtenidas 
por AOM~ duronte el primer ccler.tornlento~ poro la probeta HVS. 



Sa,,.ile : NYLDN HV5 FIXED FREQUENCY File : A: NVS.005 
Slze : 
Methad : 

29.8800" 12.8500 X 3.2300 ... o M A 
llAllRIOO DE T FREC. FIJA 

Oparator: MFR 
Aun Date: 30-Sap-93 12: 22 
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Fig. 5 .. 2 Curvas de M6dulo de Elasticidad (E"), M6dulo de Pérdida (E•J y tan delta, 
por ACM, durante el cuarto calentamiento, para lo probeta NVS .. 

obtenidas ' 



Sa11ple : NYL(Jj NV6 FIXED FREOUE'llCY FU a : 1:. NV6.002 
S1ze : 29.91100 X 13.0400 X 3.2300 11111 DMA operator: HFR 
Hethod : BAllUDO DE T FREC. FIJA Aun Date: 1-S•p-93 13: OB 
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Fig. 5.3 Curvas de M6dulo de Elasticidad (E"). Módulo de P6rdlda (E•) y Ton delta, 

por ADM, durante el primor calent01T1lento, para la probeta NV6. 
obtenidos 



S.111111•: 
B1u : 
lllthod : 

HYl.1111 NV8 FIXED FREllUEHCY 
29.9700 " 12.eaoo x 3.2300 • O M A 
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Fig. 5.4 Curvas de M6dulo de Elasticidad (E'). M!Sdulo de P6rdlda (E•) y Ton delta, obtenidos 

por AOM, durante el cuarto calentcrniento, para lo probeta NV6. 



Sa11ple : NYLDll 3S/2 FIXED FREQUENCY Fil• : A: N3!1.00S 
51n : 30.0400 x 13.0700 x 3.3000 1111 O M A Operatar: MFR 
Method : BARRIDO DE T FREC. FIJA Run Date: 6-,t,u¡¡-93 13: 1S 
Couent: CAL. ,, 200 e ,, 0.5 HZ. y AMPLITUO 0.-4 .... E!IFRIAM. 25 C/MIN 

-·1 ... ,,. ...... ~ ... -r .. 
160 

0.12 

160 

3000~ 
- '\. !: 0.101- 140 -

:. 1 ,., a: t 120 lf. :r e O.OB 2; 
• e • 
"' 2000 ~ 100 "' 
~, ~ T 

.... 1 o.os 1 

'\. 1 BO 1 - \ - -
·,, 0.04 1-GO 

1000-l ' • ......_ 

---....... ""-- 1- 40 ... "'-- ...___________ o. 02 

------ ----------- L 20 

0 J ' ' sh sdo ~ ~o vuc 
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por ACM, durante el' primer calentamiento, para la probeta N35. 
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Fig .. 5 .. 6 Curvos de M6dulo de Elasticldod CE"). M6dulo de P6rdida (E•) y Ton delta. obtenidos 
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Flg. 5.7 Curvas da M6dulo do Elasticidad (E'"), Módulo de P'rdida (P) y Ton delta, obtenidas 
por ADM, durante el primer" c:alentonlento, paro lo pr-obeta N55. 



S91111le : NYl.OH 1155 FIXED FAEQUEllCY File : k. N!ifi.OSB 
Slze : 29.9300 x 12.BS>D x 3.2300 n O M A Operetor: HFR 
Methad : ~IDO DE T FREC. FIJA Aun Dete: 3-Sep-93 U: 2! 
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Fig. 5.8 Curvas de 116dulo do Elasticidad (E•).. M6dulo de P&rdido (E•) y Ton delta, 
por ADM, durante el cuarto calentamiento, poro la probeta N55. 

obtenidas 



Sa11Pl• : 
$1211 : 
MBthDd ' 

NYLON 75/2 FIXED FREllUENCY 
29.9600 l( 13.0BOO X 3.2900 1111 o M A 
BARRIDO DE T FREC. FIJA 

FU e : A: N75. 008 
Opar•tar: HFR 
Run D•te: 19-Au11-!l3 13: 29 

CDIMlent: 200 
4000 

CAL. A 200 C A 0.5 HZ. Y AHPl..IM 0.4 MM. ENFRIAM. 25 C/MIH 
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Flg .. 5.9 Curvas de M6dulo de Elasticidad (E'"), M6dulo de P6r-dida te•) y Ton delta, obtenidos 
por- ADM. durante e~ primer cahntamiento, paro lo pl"'obeto H75. 



Suple: 
S1ze : 
llllthod: 
co-nt: 

NYLON ~ FIXED FREQUENCY 
29.9000 X 12.8800 X 3.2SOO 11111 o M A 
BARRIDO DE T FREC. FIJA 
CAL. A 200 e A o.5 112. '( A14PLITI.ID 0.<4 MM. 

FUa : A: 11711.009 
Operetor: HFR 
Run llete: 30-Sep-93 SO: V 

ENFRIAM. 215 C/MIH 

4 ~o 
Allplltude (p-p) •0."40 • 
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Fig. 5.10 Curvas de M6dulo de Elasticidad (E~), M6dulo de Pltr"dlda (E•J y Tan delta, 
por ADM, dui-ante al cuarto colentamlento, para la probeta N75. 

01..l--.~~~~~~~~~..-~~¡;--~~~~~~¡¡--.--?---.~...-~~:v4.2c 
obtenidas 
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6a111Pl• : 
S1ze : 
Method : 
conunent: 

NYl.ON 95/2 FIXED FFIEQUEllCY 
29.8200 X 13.0700 X 3,31100 """ o M A 
!!ARRIDO DE T FREC. FIJA 
CA!.. A 200 e A 0.5 HZ. y AHPLnuo 0.4 HH.. 

Ftle : A: N95.006 
Operator: MFR 
Aun Dote: 13-Aug-93 11: 24 

ENFRlAH. 26 C/MIN 
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Flg. 5.11 Curvas de M6dulo de Elasticidad {E .. ), M6dulo de P6rd!do (E•) y Tan dolta, obtenidas 

por ADM, durante el primer calentamiento, para la pl"'oheto N95. 



Salllple : 
Biza : 
Methad : 
Co11111ent: 

tm.DN NS!! FIXED FREQUENCY 
29.8500 X 12.9000 X 3.2300 - o M A 
BARRIDO DE T FREC. FIJA 
CAL. A 200 C A O.!! HZ. Y AMPLITUD 0.4 MM. 

File : A: N!IS.010 
OpM'•i:ar: MFR 
Run Date; 3-ilip-93 13: 37 
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Fig. 5.12 Curvos de M6dulo de ElosUcldod {E')• M6dulo de Pérdida (E•) y Ton delta, obtenidos 
pof. ADM, durante el cuarto calentorniento, par-o lo probeta N95. 



APENDICE 
4 

CURVAS OBTENIDAS 
POR CALORIMETRIA 

DIFERENCIAL DE BARRIDO 



N~.001 SIN lf!ATAMIENTO SCAL MSF FUo: 00411 .oos ose METTLER Oll-Apr-94 
QI 2.214 1111 Roto: so.o •ctasn Ident: 41S.O - MIXICAllA l. A. 

~ 

Pi 

Ñ 

Onset 201.s·c 
Slope 0.0815 W/gK 

Integration 
Delta H 173 mJ 

78.1 J/g 
Peak 221. 7"C 

1.1 W/g 

-------.....----- l~I . ~ 
ó-l:l ., 

V 
.---.,..-..---.--..---.,.._.,-....,....-,.--,,.---.,-....,....-.-~.---.-....,....--.~,...--r--.---r~r--r--r 

so. 100. uso. 200. .250. ·e 

Flg. 5.13 Curva obtenido. por CDB, en calentamiento, poro lo probeta NY5 sin tratamiento por ACM. 



NYLON NVS.004 3ER TRATAMIENTO 1C MSF ~Ur. os1••.001 ose MITTLER H-Mor-M 

.. 2.030 119 .... Rete: 10.0 "C/aln Ielent::H••.O - ll!XICAllA l. A. 

3! ..... 
~ 

onset 214.5"C 
Slope 0.3363 W/gK 

.;1 Integrat1an 
Delta H 173 mJ 

85.4 J/g 
Peak 221. 7"c 

1.9 W/g 

Ñ1 

~~ 
ói:l • V 

l ~-, ~~~.---~~-·--. -~~-, --. -. -~ ~¡--'"~ 

!50. 100. 150. 200. 2!50. ·e 

Fig. 5. 1.t Curva obtenido por CDS, en calentamiento, pa.-a la prob.ta HY5 despu6s del tercer- colentomlento. 
en ADM .. 



NV6,001 SIN TRAT"4IENTO TEFl4ICO 
"' 2.llU 11!1 ... 

:11! 
~ 

.,¡ 

Rato: 10.0 ºC/atn 

Onset 208.B'C 
Slope 0.0777 W/gK 
Integret1on 
Delta H 190 mJ 

74.0 J/g 
Peek 221.7°C 

1.1 \11/g 

MSF File: 004113.001 ose METTLER OS-AP!'-14 
Idlnt: .cm.o CEUNllll! MIXICANA 1. "· 

.;i - i...rn VI' m¡ 

ó-I~ 
~ 

,- ,--~-~~---,-~~-~-,--~-~-~ -, --.-~~-~----.---.----·- T 

!50. 100. l!IO. 200. 2!50. ºC 

Fig. 5. 15 Curva obtenida por CDB,. en calentc:xnlento, para la probeta NV6 ain tratamiento por ACM. 



NYLON NVS.004 3EA TRATAMIENTO 1C 
DI 2.7~S 119 

' 
Allto: so .o ºC/a1n 

:s¡ .., 

¡.j 

Ñ 

º~~ .. 
V 

Onset 21B.9'C 
Slope 0.5140 W/gK 
Integration 
Delta H 223 mJ 

81.5 J/g 
Peak 224.5ºC 

2.8 W/g 

MSF FU•: 03S43.00S ose METTLER S-4-Mr-IM 
Id8nt: 3143.0 CEUNEIE IEXICAllA 11. A. 

1 -.~r-.....--.---,.~r-....--.---,.~.--....--.---.~.---.--.----.~..--"T""-r--i~..---.. 

50. 100. 150. 200. 250. ·e 

Flg. 5.16 Curvo obtenida por CDS. en calentamiento, para lo probeta HV6, despub del tercer calentoml•nto 
por ADM. 



N35.0~ SIN TRATAMIENTO 1CAL 

1:11 2.•"3 1111 Rlltr. so.o •C/•1n 

~ .. 
DnHt 201.o·c 
Slape 0.0787 11/gK 
l'.nte9rat1on 
Delta H 195 mJ 

,,ji 79.B J/g 
Peak 220. 1•c 

1.1 '11/g 

llSF fUr. 00442.001 DSC METI:LEA o•-Apr-114 
Idant: 442.0 CEl.AHE8f MhICAHA B. A. 

~ 
-·------1~ 

o 
01>< • V ,-

50. 100. 1so. 200. 250. ·e 

Fig. 5.17 Cun-o obtenida por CDB. en calentamiento, paro la pr-obeta N35 sin tratamiento por ADM. 



N35.008 3EA TRATAMIENTO 1CAL 
"' 2.110 119 !late: 10.0 "C/min 

~ 

.,¡ 

.,;-rn .. 
V 

Onset 219.3ºC 
Slope 0.5798 W/gK 
Integrat1on 
D11 lt11 tt 189 mJ 

87.1 J/g 
224.SºC 

2.8 W/g 
Peak 

MSF FU•:032-42.001 ose METTLER 24-r-94 
Jdont: 3242. O CB.ANESE tEXICAllA S. J.. 

~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~--.---~~~~~~-

so. 100. 1so. 200. 2so. ·e 

Flg. 5. 18 Curva obtenido por CDB, en calentamiento. paro lo probeta N35, despults del tercer colentanlento 
por ADM. 



N55.014 SIN TRATAMIENTO 1C:AL 
.. 3.042 mg 

...... 
Rate: 10.0 ·c1a1n 

~ .... 

.; 

ni 

onset 2os.e·c: 
Slope 0.0639 W/gK 

Integration 
Delta H 203 mJ 

66.7 J/g 
Peak 221.2°C: 

1.0 W/g 

MSF FU•: 00472.00l DSC: METT1.ER 07-Apr-94 

Ident: '72. o CfUNESE lllXICAHA S. A. 

: 
: 

... Ji~ - ~¡:i. 
1~0 

D 
01>C • V 

1 ! ------

~~ --.-------,----.~- ~ ,- ~- . 
50. 100. 150. 200. 250. ·e 

Fig. S. 19 Curva obtenido poi" CDB, en calentamiento~ para la probeta N55 sin tratamiento por ADM. 



N55.017 3EA TRATAMIENTO iCAL HSF Fll•: 03201.001 ose HETTLEA 20-Har-94 
DI 1.999 mg R9t•: 10.0 ·c1a1n Idont: 3201.0 CELANUI! IEXICAHA 6. A. 

~ 
~ 

..,. 

º~~ • V 

Onset 214.SºC 
Slope 0.1844 W/gK 

Integration 
Deita H 167 mJ 

83.6 J/g 
Peak 224.4ºC 

2.0 W/g 

1 -,--~-~--¡-m~--,-- ~- ~.-----,----.--~-, 

50. 100. 1!50. 200. 250. ·e 

Flg. 5.20 Curva obtenida por- CDB. en calentomlsnta. par-a la probeta NSS, despu6s del tercer calentamiento 
por- AOM. 



N75.005 SIN TRATAMIENTO TEAMICO 
CI 2.333 1111 

~ 

.,¡ 

c>-1::1 • V 

Rato: to.o "C/lltn 

Onset 207.6"C 
Slope 0.0678 W/gK 

Integration 
Celta H 160 mJ 

68.5 J/g 
Peak 220.4·c 

1.0 W/g 

MSF fue: 0044.001 ose METll.ER Dll-Apr-114 

Iclent: "54.0 Cl!l.A*E MEXICMCA l. ¡... 

r - --. - -.- - .- - --. - -r- .------.-- T-----. 

so. 100. 1so. 200. 2so. ·e 

Fig. 5.21 Curva obtenido por COB. en calentcmiento, para la pi-obeta N75 sin tratonlento por ADM. 



N75.00B 3ER TRATAMIENTO 1CAL 
.. 2.271 11111 

...... 
"" 

cii 

o-l~ 
~ 

í 

Roto: 10.0 ºC/•1n 

Onset 220.1·c 
Slcpe 0.7361 W/gK 

Integraticn 
Delta H 196 mJ 

86.2 J/g 
Peak 224.2ºC 

2.9 W/g 

MSF FU•: 03241,001 ose METTLER 24-Mar-94 

Idont: 3241.0 CELANDE IEXICNIA 8. A • 

50. 100. 1so. 200. 250. ·e 

Fig. 5.22 Curva obtenida por CDB. en calentamiento. para la probeta N7S. despu6s del tercer calentamiento 
por ADM. 



N95.005 SIN TRATAMIENTO 1CAL 
"' 2.189 11111 

~ .. 

..; 

Ñ 

Roto: so.o "C/aln 

Onset 209.B"C 
Slope 0.0810 W/gK 

Integrat1on 
De Ita H 141 mJ 

64.6 J/g 
Peak 221. B" e 

1.0 W/g 

MSF Fllr. 00473.001 

Idont: 47ll.O 

ose METTLER 07-Apr~ 

Cfl.ANllll! IEXlCAllA s. "· 

.; r- -------..... v· ¡¡¡ 1 , l l 1 . -
ó-l~ 

~ 
---¡--r---.---.~~--.---.~~~--.~~~~~~~~~~~~~~~~~--.-~ 

5o. 100. 150. 200. 2so. ·e 

Fig. 5.23 Curvo obtenido por- CDS, en calentamiento, para lo probeta N95 sin tratamiento por ADM. 



N95.009 3ER TRATAMIENTO 1CAL 
.,, 2. 7e1 -a 
~ 
..¡ 

...; 

.; 

ci-l~ ., 
V 

Rato: 10.0 "C/aln 

Onset 217.7"C 
Slope 0.4062 W/gK 

Integration 
Delta H 206 m.J 

75.1 J/g 
Peak 223.S"C 

2.1 W/g 

MSF FUo: 00441.001 ose METTLER 04-Apr-114 

Idont: 441.0 CELAHE9E MEXICANA a. A. 

,---.--, -·~-, ~. • 1 -. • 

50. 100. 150. 200. 250. ·e 

Flg. 5.24 Curva obtenido por CDB, en calentomlento, poro la probeta N95, despu6s del tercer calentamiento 
por ADM. 



NVS.001 SIN TRATAMIENTO ENF MSF fllo: 004111.002 DSC METTLER 09-Apr-114 

"' l!.214 1111 

' 3' 

11'1 

o 
1 

o .. 
1 

ll'ljº • X .... 
1 V 

,-

Roto: -e.o •e1a1n 

Onset 192.9.C 
Slope 0.2294 W/gK 

Integra ti en 
Delta H 149 mJ 

67 .2 J/g 
Peak 1aa.1·c 

-0.9 W/g 

Idllnt: '4111.0 CEUJEIE MEXICANA l. A. 

240. 220. 200. 1eo. 160. ·e 

Fig. 5. 25 Curva obtenida por CDS, en enfriamiento, poro la probeta NY5 sin tratanlento por ADM. 



NYl..ON NV5.004 3ER TRATAMIENTO ENF 
<JI 2.030 11111 

' "" 

rtl 
o 
1 

o 
.... 
1 

rtljº • >C .. ., 
1 V 

Rat•: -e.o ·c1m1n 

Onset 193.5"C 
Slope 0.1929 H/gK 

Integration 
Delta H 139 mJ 

68.3 J/g 
Peak 188.5"C 

-0.9 W/g 

MSF Fil•: 031••.002 ose METTl.EA t•......-!M 
Ident:314.C.O ~ JIEXICNfA s .. A. 

··--- -.---1- ----.--- .-----., --r---.--- ., 
240. 220. 200. 1ao. 160. ·e 

F!g. 2& Curva obtenido por COB. en enfricrnionto, para lo probeta NVS, despu6s del tercer calentcniento 
en ADM. 



NV6.001 SIN TRATAMIENTO TERHJ:CO 
"' 2.1169 '"11 

~ 

11) 

'i' 

o .. 
1 

1n1~ ... 
... V 
1 

Rate:-15.0 •C/lltn 

Onset 194.7"C 
Slope 0.1707 W/gK 

Integretion 
Delta H 166 mJ 

64.B J/g 
Peek 189.4"C 

-o.e W/g 

HSF Flltl! 00483.002 ose METTLER Q!-.l¡lr-94 

Idont: .CU.O CELNESE llEXICA114 8. A. 

1 

1 
¡ ¡1 ¡' 

.- --~ ------.------.--------. 
300. 2so. 200. 150. ·e 

Fig. 5.27 Cvrvo obtenido por CDS, en onfriOdllento, para la probeto NVó sln tratcnlento poi"' ADM~ 



NYLON NV6.004 3ER TRATAMIENTO ENF 
111 2.741 1111 

' 
Raoto: -5.0 ºC/mln 

3' 

ij 

~l .. 
1 

"'iº . . " .... 
1 V 

Onset !93.6ºC 
Slope 0.2078 W/gK 
Integroat1on 
Delta H 171 mJ 

62.5 J/11 
Peak 188.9ºC 

-0.9 H/g 

MSF F1lo: 03143.002 

Idont: 3143.0 

1 

"ff 

ase METTLER 14-Mer-94 

Cl!l.AHE9E MEXICANA 6. A. 

• r~..--.---,,.--,---.~..,.--r~-r--r~r--r--i~..,---,.~"T"""-r~..--.---.,. 

2<10. 220. 200. 100. 160. ·e 

Fig. 5.28 Cu,.va obtenido por COB, en enfriamiento, para lo probeta NV6, despu6s del tercer calentamiento 
por ADM. 



N35.005 SIN TRATAMIENTO ENF 
ai 2.443 .. Rllto: -11.0 ·c1m1n 

~ 

"! 
o 
1 

o .. 
1 

'°jº . )( 

í' ~ 

onset 192. re 
Slope 0.2042 H/gK 
Integrat1on 
Delta H 163 mJ 

66.6 J/g 
Peak 187.re 

-0.9 W/g 

MSF File: 00442.002 ose METTLER 04-,\¡J~-94 

Ident: 442.D ~SE 11EX:rt.IHA B. A. 

~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~ 

240. 220. 200. 180. 160. ·e 

Fig .. 5 .. 29 Curvo obtenido por CDS, en enfriamiento, para la probeta N35 sin tratamiento por ADM .. 



N35.00B 3ER TRATAMIENTO ENF 
"' 2.170 mg 

~ 
o 

111 

o 
1 

o 
.... 
1 

111 .. 
1 

ºf • X 
111 .. 
1 V 

Rato: -5.0 "C/111n 

Onset 193. 2· C 
Slope 0.1802 H/gK 

Integration 
Delta H 142 mJ 

65.3 J/g 
Peak 187. 7" e 

-0.9 11/g 

HSF FUo: 032•2.002 ose METTLER ••-r-94 
Idont: 3242.0 CEUJll!SE MEXICAlll. S. A. 

¡· -~.-~ -.--·~ ~.----.- ~-~~~~-.---·-· • 1 ~ -,-.---¡ -~· 

200. 2so. 2.co. 220. 200. 1so. 160. ·e 

Flg. 5.30 Curva obtenido por COB, en enfriamiento, poro la probeta H35, despu6s del tercer colentomlento 
por ADM. 



N55.014 SIN TRATAMIENTO ENF MSF FUt: 00472.002 DSC METTt.ER o7-Apr-94 

Cll 3.042 mg 

~ 

"?.. 
o 
1 

o .. 
1 

Uliº . " ..... 
1 V 

Rato: -!l.O •c/•in 

Onset 190.5·c 
Slape 0.!701 W/gK 

Integratíon 
Delta H 167 mJ 

55.0 J/g 
Peak 1as.2·c 

-0.9 W/g 

Id•nt: ~72 .. 0 ce:L.traiSE MEXICANA B. A,. 

.- ~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~ 
240. 220. 200. 1eo. 1so. ·e 

Fig,. 5.31 Curvo obtenido por CDB, en enfrlanlento, poro lo probeta N55 sln tratonlento por ADM. 



N55.017 3ER TRATAMIENTO ENF MSF F1lo:0320t.002 DSC METn.ER 20-Mor-94 
a i.999 .-g Rata: -!1,0 ºC/•tn Idant: 3201.0 caANBE tEXICAHA 11. A. 

~ 

"!_¡._-- 1 ""'ltbliilliill,_j 
o 
1 

o ... 
1 

"'iº . )( ... ., 
1 V 

Onset 191.3ºC 
Slope 0.1691 W/gK 

Integration 
Delta H 130 mJ 

65.0 J/g 
Peak 186.0"C 

-0.9 W/g 

r--~~-r 

2~0. 220, 200. iSO. i60. •e 

Flg. 5.32 Cul"'va obtonlda por Ct>B, on enfrlornlento, para la probeta NSS, despu6s del tercer colentomiento 
por ADM. 



N75.005 SIN TRATAMIENTO TERMICO MSF Filo: 004a4.002 DllO NETTLER O!l-Apr-94 
et 2.333 mg ..... 
:s 

Rete: -!S.O •c/•in Ident: "'54.0 CELAN1!SE MEXICANA S. A. 

"!~ o 
1 

~ ... 
1 

llljº • >< ..... 
1 V 

Onsot 190.SºC 
Slope 0.1417 W/gK 

Integretion 
Celta H 132 mJ 

56.6 J/g 
Peak 185.2ºC 

-o.e w/11 

,--r-----,--, ,- -, .------.-----·- ( ~- • 
240. 220. 200. 100. 160. ·e 

fl9. 5.33 Curva obtenida por COB, en enfriornienta, poro la probeta H75 sin tratamiento por ADM. 



N75.00B 3ER TRATAMIENTO EHF HSF 1"110: 0!2.41.002 ose METTLEJ¡ 24--94 
.. 2.271 811 Roto: -s.o "C/•tn Idont:3241.0 Cll.AltUI MEXICNIA'B. A. 

~ 

;~---~:o:ns:e:t:-~1:9:0~.~7~-c~~~----.._..--. ...... ~""""iltrrrrnilJ;;..-~-''-~~~~--~ 

o .. 
1 

lljº . )( ... 
1 y 

Slope 0.1781 W/gK 

Integret1on 
Delta H 136 mJ 

59.7 J/g 
Peak 1B5.2"C 

-0.9 W/g 

~~---.--~--~-~ --. 
2..0. 220. 200. 1eo. 1so. ·e 

Ftg. S.34 Curva obtenido por ene. en •nfriomi•nto, para lo probeta tus. óespuh del tercer calentcnlento 
por ADM. 



N&S.005 SIN TRATAMIENTO ENF MSF l'Ur. 00473.002 DSC METTLER 07-Apr-94 
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Fig. 5.35 Curva obtenida por COB, •n enfricnlento, poro la probeta H9S sin tratamiento por ADM 
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Integration 
Delta H 168 mJ 

61.D J/g 
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Fi9. S.36 Curvo obtenido por O>B, en enfriomiento. paro la probeta HPS, despub del ter"c•r calentamiento 
por AOM. 
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