
Z7-
~•c .. 

111••n- UNIVERSIDAD NACIONAL AU'roNOMA 

~ ;::::~~~~-:~;;,~''"'º"~ ~~ 

U N A M 
FES 

ZARAGOZA 

...... -.... .. -" ........ ... 

ESTUDIO DE L;.\S PROPIEDADES FISICAS 

DE LA MEZCLA 

POLIPROPILENO .. ETILENO-ACETATO DE VINILO 

POR ADICION DE UN PEROXIDO 

T E s 1 5 
QUE PARA OBTENER EL TITULO DE 

INGENIERO QUIMICO 
p R E s E N T A. 

RITA. GUADALUPE MEDINA. PEDROZA 

MEXICO, D. F • 1995 



UNAM – Dirección General de Bibliotecas Tesis 

Digitales Restricciones de uso  

  

DERECHOS RESERVADOS © PROHIBIDA 

SU REPRODUCCIÓN TOTAL O PARCIAL  

Todo el material contenido en esta tesis está 

protegido por la Ley Federal del Derecho de 

Autor (LFDA) de los Estados Unidos 

Mexicanos (México).  

El uso de imágenes, fragmentos de videos, y 

demás material que sea objeto de protección 

de los derechos de autor, será exclusivamente 

para fines educativos e informativos y deberá 

citar la fuente donde la obtuvo mencionando el 

autor o autores. Cualquier uso distinto como el 

lucro, reproducción, edición o modificación, 

será perseguido y sancionado por el respectivo 

titular de los Derechos de Autor.  

 



... 
FACULTAD DE ESTUDIOS' 
SUPERIORES *ZARAGOZA* 

v ... ~mw NAqONAL 
AVl'/ll"MA Dt 

Mmc,o 

JEFATURA DE LA CARRERA 
DE INGENIERIA QUIMICA 

OF/IQ/JU/082/042/95 

c. RITA GUADALUPE MEDINA PEDROZA 
P R E S E M T E. 

En respuesta a su solicitud de asignaci6n de jurado para el 
Examen Profesional, les comunico que la Jefatura a mi cargo ba 
propuesto la siguiente designación: 

PRESIDENTE: DR. SERGIO TREJO Ml\RTINEZ 

VOCll.L: ING. MIGUEL JOSE FLORES Gll.Lll.Z 

SECRETll.RIO: ING. Sll.LVll.DOR Gll.LLEGOS Rll.Mll.LES 

SUPLENTE: M. en c. ROBERTO MENDOZll. SERNll. 

SUPLENTE: ING. RAFAEL SANCHEZ DIRZO 

A T E N T A M E N T E 
"POR MI Rll.ZA HABLARA EL ESPIRITU" 

México, D.F., 22 de agosto de 1995 

ING. 

Irm 

(' .. • ...... 



A m;,, •¡uv•&. ,J,.,J,,,, 
rnl'l,Í,lf !> ~· l~dJJJfVL 

1··'''"1ifin(/>ff•f>"""'/-· 

/¡ ,,,,, ¡..ftw. 

'flk.v. 1 Afl7J.•, 
F 'aft~ w.k ,,,J,'; 1111l1•, 't "''f'v-" fJM/U¡f'J.,, 

li J.J.Wf'uJ. 

f'"· Wi. '"' !JPJil'J. 1 '.t,.t.µu.Í;, 

A 11ÍM/.v. 'llt .. ·1111,.,.,,, r V'aUJ.. 
fM < . .JM ~ n~ tuJ,, 

A ,jlKJ.K~ 
fJI'/., JJ., rJfl'-"{'• r/,Tf{/cl/fo'J•~A,. '.I· 11.:·IA~',, 

•t ,r/.-·., ;/JL r>J)flh•J, '",/J/'lfo 



Al tflt'lft'\. a./..i.á..o,. ~ t'i•\ m fri.t. r;wwn.~ fanÍM t!IfU'Í1J11cin. 1 tJlM 
m,w,J,,Jt,',, (.c)ff'/"1rJd-... <:.óf" f.w,..,,,_..,. ..:to"·f;.:Jfí.1/16\, f!W/w/v,. ~ lf 
'"'"""Jl,lfY, /• • .J;,,w., ,. j"' ¡,,¡,, v/,,,NJ• " J.r J. '"'fllMUÍw.t· ,,, 
,;,;,., ¡w. P",J,, lwv. " "'l""J"uJv, />'' vJu. """"'r· 

A,,,..J,. ®vr.dt, J..wri.,, 
/,,;;.;,: 1t.;ruJJ,, il.wwn}, 

.2w'J WJtfl (J'ilm.McfL ~A'IÍa· 

f)oAfM ,f.. mi •JWv(v'» 

/ b b1.lv. J~,1" 
.ji,.,,., fJ,,.;,,11,/,,. "' ;l, 
~'·,1v l11. U/lfJJ/Jf'li.1v, v·~iv• 

{/,;,¡,r l¡J, ·~/,¡J 1 .Ju.i.11, ,,..,.J,, 



AGRADECIMIENTOS: 

Al Instituto de Investigaciones en Materia por las facilidades 

otorgadas para la reallzacl6n de esta tesis. 

Al l.Q. Ernesto Sánchez Colín por su asesoría en el empleo d.el 

equipo de extrusión. 

A la Q. Carmen Vázquez Ramos por su asesoría e lnterpretaclón 

en las pruebas de anállsls térmico. 

Al Q. Miguel Angel Canseco Martinez por su colaboración en los 

espectros de infrarrojo. 

Al l.Q. Juan Manuel García de León y al I.Q. Rayaundo Suarez 

Vivas {t) por su colaboración en las pruebas de cromatografía. 

Al H. en C. José Guzmán Hendoza por su asesoría y colaboración 

en la realización de las pruebas morfológicas. 

Al l.Q. Alfredo Maclel Cerda por su asesoría y colaboración 

para la realización de este trabajo y en las pruebas mecánicas. 



COIHENIDO 

Pis. 

llRllOWCClllll 

CAPlllJLO 1. GDllJIALIDADES 

1. 1. EXTRUSION REACTIVA • • • . • • • . • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • 6 

1. 1. 1. Tipos de Reacción . . . . . . . . . . . • . . . . . . • . • . . • • . . • • . . . . • • • • • • • • 13 

1.1.2. Iniciadores de Radicales Libres ....................... , . . . 14 

l. 2. MEZCLAS DE POLIMEROS . .. • .. • .. • .. . .. .. .. . .. .. .. .. .. .. • .. • • • .. 17 

1.3. POLIPROPILENO lPPJ • .. .. .. .. . .. .. .. . .. .. . .. .. .. • .. .. .. • .. .. .. 20 

1.3.1. Propiedades . .. .. . .. .. . .. . .. . . . .. . .. .. • . . . .. .. . .. .. .. • • .. .. 23 

1.3.2. Apllcaciones . . .. . .. . . . . .. . . . . . .. .. .. . . • . .. . .. .. • . .. • • .. .. • 24 

1.4. ETILENO-ACETATO DE VINILO . .. . • • . .. .. • . .. .. .. .. .. • .. . • . .. • • • • 26 

1.4.1. Propiedades............................................... 27 

1. 4. 2. Apl icaclones ..................•..............•.....••.•.• , 28 

CAPITIJLO 2. NETOIJOS DE CAAACTElllZAClOll 

2. 1. METOOOS QU!MlCOS ......................................•.. , • . 31 

2.2. METODOS INSTRUMENTALES . . .. .. . • . .. .. . . • . . • . . • .. .. . . .. .. • .. .. • 32 

2. 2. 1 Métodos Espectroscópicos .......... , ..... , ......... , .... , , , . 33 

2.2. t.1. Espectroscopia Infrarroja ................. ,.............. 34 

2.2. \.2. Espectroscopia Ultravlole.ta y Visible ......... , . . . . . . . .. 36 

2.2.1.J. Espectroscopia de Resonancia Magnética Nuclear . . . . . . . . . . 36 

2.2.1.4. Espectroscopia de Masas................................. 37 



2.2.2. Métodos de Análisis Térmicos . .. .. . . .. • . • . . . . . . • . • . . .. . . . . • 38 

2.2.2.1. Análisis Térmico Olferenclal . . . . . . . . . . . . . . . . . . • • • . • . . . . . 39 

2.2.2.2. Análisis Calorimétrico Dlfcrenclal de Barrido .......•. , . 40 

2. 2. 2 . .3. Análisis Termogravlmétrlco . . . • . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 42 

2.2.2.4. Análisis Termomecánlco . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . • . • . . . . . . 44 

2.2.3. Métodos Cromatográflcos' .. ,,............... .. . • . . . . . . . . . . . . 44 

2.2.3.1. Cromatografía de Gases.................................. 46 

2.2. 3.2. Cromatografía de Líquidos . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . • . . . 46 

2.2.3.J. Cro11atografía de Per•eaclón en Gel . . . . • . . . . . . . . • . . . • • . . . 48 

2.2.4. Métodos Hlcroscóplcos . . • . . . . . . . . . . . . . . . . • . . . • . . . . . • . • • . . • . 50 

2.2.4.1. Hlcroscopía Optlca .............................•...•.... SO 

2.2.4.2. Hlcroscopía Electrónica y Difracción Electrónica . . . • . . . . 51 

2.2.4.3. Microscopía Electrónica de Barrido . , ......•..... , .... , , , 51 

2. 3. HETOOOS FISICOS . . • . • . . . . . . . . • . . • . • • . . . . . • . • . . • • • • • • • . • • • • • . • 52 

2. 3.1. Propiedades Mecánicas .. , . , , ........ , ... , •..... , ..... ·.,, •. , 54 

2. 3.1. 1. Resistencia a la Tensión . . . . . . . . . . . . • • • . . . . . . . . • . . . • • . . . 54 

2.3.1.2. Elongacl6n . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . • . . . . . . . . . . . . . 56 

2. 3.1. 3. Resistencia de Compresión • , .........•.•. , .....••....... , 57 

2. 3.1. 4. Resistencia a la flexión y Modulo de Flexión •..•...•... , 59 

2.3.1.5. Reslslenc::la al Impacto.................................. 60 

2.3.1.6. Dureza .......................... , ....... , .............. . 61 

CAPITIILO 3. PARTE EXPERlllEllTAL 

3.1. DETERH!NACION DE CIJB . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . • . . . . • • • • • • . • . . • • 64 

3. 2. DETERH!NACION DE IR . . . . . . . .. . . . . . . . • • • • . • . • . • • • • . • • • • • . . • • • • 67 

3. 3. DETERH!NACION DE CPG . . . . . • • . . . . . . . . • . • . • . • . . . • • • • • • • • . • . . . • • 67 

3 . 4. DETERH l NAC ION DE MEB . . . . . . . . . . . . . . . . • . . . . . • . . • • . • • • . • . • . . . . • 68 

3. 5. DETERHINACION DE PROPIEDADES HECANICAS . . . . . . • . • . . • . . • . . . • . • . 71 



CAPllULO 4. ANALISIS DE RESULTADOS 

4. 1. CARACTERIZACION TERMICA .•••••••••••.•••••••.••••• , • • • • • . . • • • 76 

4.2. CARACTERIZAC!ON INfRAROJA .. .. .. • .. .. .. .. .. • .. .. .. • .. • .. • .. .. 80 

4. 3. CARACTERIZAC!ON CROHATOGRAFICA ••••••••• , • • • • • • . • .. • • . • • • • • .. 83 

4.4. CARACTERIZACION MORFOLOGICA .............................. , • • 86 

4. S. CARACTERIZACION HECANICA ••••••• , ••••• , • • • • • • • • . • • • • • • • • • • • • • 96 

allCLUSIONES 116 

BIBLIOGRAFIA 108 

AllEXO 1 

TERMOGRAHAS .. .. • .. • • .. .. .. .. • • .. • .. .. • • .. .. .. .. • • • .. .. .. .. • .. • 111 

AllEXO 2 

LISTA DE SIGLAS DE IDENTIFJCACION DE POLIHEROS •• , • • • • • • • . • • • • • 118 



RESUMEN 

Mediante un proceso de extrusión reactiva, a una mezcla de 

Pollproplleno/Etlleno-Acetato de Vlnllo se le adiciona peróxido de dlcumllo, 

para favorecer la mlsclbllldad entre estos dos polímeros, mejorando sus 

propiedades térmicas, croaatográflcas, mecánicas y iaorfológlcas. 

El intervalo de composiciones en estudio van de 96/4 a 76/24 (X en 

peso), con 0.08 X en peso de peróxido como iniciador. Las le"'peraturas de 

proceso son 205, 215 y 225 ºc. 

Los resul lados obtenidos de las pruebas ter.alcas, mecánicas y 

111orfol6glcas se presentaron en: Simposio Iberoamericano de Polímeros en Vigo, 

( Espana 1992 ). 

El análisis de pruebas térmicas, mecánicas, morfológla y 

cromalográf leas. se presentó en: 111 Congreso Nacional en Ciencia de 

Materiales en Cancún 1 (México 1993). 



INTRODUCCION 

Aftos atrás la industria plástica se limitó a usos especiales en 

productos tales como fibras. películas y revestimientos o bien a la 

utlllzaclón habitual de materiales pollmérlcos: aunque los materiales 

tradicionales han venido manteniendo su dominio, se ha experimentado un enorme 

crecllllento en la demanda de polímeros para alto rendimiento. 

Los avances en la síntesis y en los métodos de procesamiento están 

generando polímeros con excelentes propiedades,. como consecuencia de los 

conocimientos adquiridos sobre la relación entre estructura y propiedades. 

El proceso de extrusión es uno de los más utilizados en la 

transfor•aclón de polímeros. Este proceso puede ser utilizado como un reactor 

de flujo continuo, donde se efectua un cambio químico, creando un material con 

nuevas propiedades. A esta operación se le conoce como Proceso de Extrusión 

Reactiva. 

El Poliproplleno CPP) llene resistencia a la tensión y alta 

elongación, pero a bajas temperautras es débil con respecto a otros materiales 

como el copolimero de Etlleno-Acetato de Vlnllo {EVA) el cual es flexible y 

elástlco; al combinar estas resinas obtenemos un material resistente al 

lmp<:1cto e Incrementamos sus propiedades genera.les. 



s. Thomas28 , estudió las propiedades de Impacto por tensión de 

éste siEOtema, en el intervalo 100/0 a 30/70 (Yo en peso), reportando un máximo 

en 30Y. de EVA en propiedades mecánicas con una morfología homogénea. 

Estudiar y evaluar las propiedades de las mezclas físicas y 

químicas de Pollproplleno/Etlleno-Acetato de Vinilo en el intervalo 96/4 a 

76/24 nos permite observar mediante métodos instrumentales de caracterización 

el ca11.bio en propiedades térmicas, cro11atográficas, morfológicas y Mecánicas 

que ocasiona el peróxido de dicumllo al emplearse como iniciador en la mezcla 

reactiva. 

La evaluación de las nuevas propiedades se vuelve algo primordial, 

de aquí la necesidad de caracterizar correctamente el material pollmérlco y 

asl darle un uso adecuado: o bien sabiendo cuales son las propiedades 

requeridas proporcionar al material los cambios f1slcos y químicos necesarios 

para lograr las propiedades deseadas. 

Los resultados obtenidos son confiables, el intervalo de error en 

promedio para todas las pruebas realizadas fue de 8 Y.. 

La mezcla física son fragiles, sin embargo las mezclas químicas 

poseen flexibilidad, resistencia a la tensión y a la abrasión con buena 

apariencia. 

z 



CAPITU.O 1 

GENERALIDADES 

Los polímeros están constituidos por macromoléculas, que a su vez 

están foraadas por la unión quimlca de uno, dos y ocasionalmente tres tipos de 

aoléculas pequeftas¡ taablén llamadas unidades repetitivas o mon6meros. 

En base a su estructura y co11portaalento al calor, los poliaeros 

se clasifican en termopU.stlcos y teraofljos. 

Los tennoplástlcos son polímeros que bajo la acción del calor 

pueden reblandecerse, fundirse y reprocesarse, sln que se produzcan cambios 

importantes en su estructura. 

Los termofljos son polímeros que no reblandecen al ser calen\.adus 

y con un exceso de temperatura se degradan. 

Existen diferentes procesos por los cuales se les da forma a los 

pollmeros: moldeo, lnyecclón, termoformado y extrusión. 

J 



El proceso de extrusión cuyo elemento prlnclpal os un tornillo de 

Arquiaedes rotado en un barril cilíndrico, es en la actualidad una de las 

técnlcas mé.s importante para el procesado de polímeros. La combinación 

tornillo-barril es la componente central de un grupo completo de máquinas de 

proceso, las cuales incluyen el extrusor plastlficador, el extrusor de fusión 

y las •liqulnas de inyección y soplado. 

La palabra Extrude se compone de las palabras latinas Ex (afuera), 

y Trude (empuje hacia), esto describe el proceso por si mismo: Formado por 

paso forzado a través de un dado 16 

El tornillo (husillo) convierte el polímero sólido (de muy alta 

vlscosldad) en material fundido y lo bombea a alta presión a través de un 

dado. 

Un extrusor, consta básicamente de clnco partes: (flg 1.1) 

TOLVA: En ella se alimenta el material por procesar. Es necesario un 

intercambio de calor entre la tolva y el medio ambiente con el objeto de 

que el polímero no se aglomere a la entrada del barril. 

CILINDRO: Es el sistema de transporte, pJastlficaclón y 

presurlzaclón del polímero. Acciones en las cuales toma parte el 

husillo. Por lo que su material de fabr1caclón debe ser altamente 

resistente al desgaste y ser un buen conductor del calor. 

TORNILLO: Actúa simultá.neamente con el clllndro para fundir el 

polímero. El llpo de husillo a emplear, esta sujeto a las propiedades 

físicas del polímero por extruir y de las caracteristlcas requeridas del 
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extruldo, 

SlSTElfll DE CllLEfllCCION: El calenta•lento del cilindro puede 

realizarse •ed1ante reslstenclas eléctricas, chaquetas de vapor, bal\os 

de aceite. etc. 

BOQUILLAt La boquilla juega un papel importante en la forma del 

producto. Los perfiles pueden ser aangueras, películas, tubos, 

recubri•lento para cables, etc. (flg 1.2). 

Tradlclonalaente los extrusores se usan para fusión, 

hoaogenelzacl6n y boabeo de poli11eros a través de un cierto troquel. 

Son de vanguardia los procesos nuevos de moni toreo, y slste•as 

sofisticados de control en el desarrollo de maquinaria de extrusión. 

1.1. EXTRUSION REACTIVA 

En un proceso de extrusión reactiva, la síntesis y modificación de 

un material pollmérlco se efecluan simultáneamente con el proceso y dan forma 

al acabado del producto plástico. 

Actualmente la extrusión reactiva se considera un medio eflclente 

para la pollmerlzaclón continua de monómeros, tanto como la modlflcaclón 

química de polímeros. Esto está definido en la especialidad de ingeniería, la 

6 



Extrusi6n de tubería 
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1 

Fiq 1.2 Boquilla (o dado) para diferentes perfiles 



cual combina dos operaciones separadas tradlclonal11ente• la reacción quiaica 

para la foraaclón o modiflcaclón de •acroaoléculas pollaéricas y el proceso de 

estructuración de la forma final del producto pollaérlco. 

El proceso de extrusión reactiva para fusión involucra la 

introducción de agentes reactivos en el punto ópthao de la secuencia de 

reacción y hoaogenelzación de ingredientes, proporcionando tleapo suflclente 

para que se 1 leven a cabo las reacciones. 

En un proceso típico, los reactivos se alimentan al interior del 

extrusor a través de la tolva, sin eabargo, algunos 11.quldos o reactivos 

gaseosos se pueden all11entar en puntos específicos en la secuencia de 

reacción, usando orlflclos de lnyecclón a lo largo del cilindro de.l extrusor. 

La mezcla reactiva se transporta a través del extrusor y la 

reacción se guia al grado deseado de termlnaclón. 

En este punto y despubs de ellalnar cualquier subproducto volátil, 

el producto pollmérico fundido se bombea a través de un troquel y 

subsecuentemente se enfría y solidifica finalizando como "pellet", o como 

producto terminado. Asi es como producción y proc~samienlo se pueden integrar 

en una sola etapa. 

Las ventajas asociadas con polímeros obtenidos por extrusión 

reactiva se han discutido en publlcaclones diferentes y se apoyan en crlterlos 

tales como mejorar el control de procesamiento, factores económicos y el 

8 



aumento de propiedades del •aterial 
18121126128

•
31 

En un reactor inter11i tente, co•o los usados para los procesos de 

polh1erizaci6n, la viscosidad se lncre•enta y en un punto deter•lnado el 

•aterial se vuelve no procesable en tér111inos de mezclado y transferencia de 

calor. En esta etapa el material de reacción se puede transferir a un extrusor 

para ter•inar la reacción. 

La capacidad de los extrusores para crear superficies delgadas y 

separadas puede incrementar el grado de mezclado y minimizar los gradientes de 

temperatura dentro del poliinero producido, otro factor que se puede controlar 

vía condiciones de operación y geo11etria del extrusor de tornillo es el tie•po 

de residencia del polímero en el sistem.a. Generalmente el tiempo de residencia 

en un extrusor es inferior comparado con el requerido en un reactor 

lnter11i tente para la mls111a reacción 29• 30 . 

Por este medio se evita la exposición excesiva del polímero a 

temperaturas altas, las cuales causan la degradación del material. La 

capacidad de un extrusor para manejar material de alta viscosidad sin emplear 

disolvente trae como resultado una reducción en costos de materias primas y 

produce polímeros más procesables para usos diversos. 

El proceso de extrusión reactiva ofrece un medio natural para la 

modificación de polímeros por entrecruzamiento y substitución via agentes 

reactivos, en la etapa de alimentación. Por este camino se pueden hacer 

polímeros a la medida. 

9 



El disef\o del equipo para aplicaciones en extruslón reactiva 

involucra la aanlpulaclón e integración de áreas distintas. 

El aezclado es un factor laportante cuando se usa un extrusor como 

reactor. Especlalaente en •ezclas que involucren una reacción de radical 

libre. En estas aezclas se puede Influir la dlstrlbuclón del tle•po de 

residencia, el curso de la reacción y afectar la distribución del peso 

110lecular del producto final. 

Los fenómenos de aezclado se consideran retardados cuando el 

reactivo de aezcla es de alta viscosidad y el resultado no es hoaogéneo en 

coaposlción quítnica y temperatura. lo cual puede conducir a una calldad pobre 

del producto. 

Los plastógrafos (pequenas camaras con sistemas de calentamiento y 

rotores), son los indicados para un mezclado previo (flg t.3). 

Es posible emplear extrusores de simple y doble tornillo para el 

proceso de extrusión reactiva. El de tornillo doble se ve cada vez ale 

favorecido sobre el tornillo simple. Esto se debe al grado de homogeneización 

y la capacidad de transferencia de masa. 

El extrusor de tornillo sl111ple se adapta mejor a trabajos de 

fusión simple, plastiflcación y fusión de descarga para la producción de 

-ipellculas, tuberías, cables, perfiles, ele. 

10 



( 1) Plato fr:mtal de mezclado (llllllx>r), (2) Parte aévil del lt'eZClador, (3) Plato 

frmtal (cierre), (4) l!htrada de aire de enfr1-i.ento, (5) ~ele ..Ución 
(~ele ...zcla), (6) teniqar de control. 

( 1) Motor, (2) TeDlqlal" de medicioo Ctentieratura de mezcla), (J) Resistencias 

de calentamiento, (4) O>rriente de aire, (5) Metal oonductcr (cuerpo de la 

.. zcladora), (6) Guias, (7) Ariete. 

Fig 1.J Plast6qrafo1 irezclado previo cuando se usa un extrusor CCllD reactor 



La diferencia mayor entre estos dos tipos de extrusores es el 

Mcanismo de transporte. En la máquina de tornillo simple depende de la fuerza 

de fricción de los sólidos en la zona de transporte y fundido, adeaás de las 

fuerzas viscosas en la zona de boabeo del liquido: en el extrusor de tornillo 

doble se tiene acción de bo11beo posillva (no depende de las condiciones de 

operación) que depende grandeaente de la configuración geoaélrlca y la 

velocidad de rotación del tornillo. 

El 11odelo de proceso de extrusión convencional ha sido cubierto 

extensivamente en la literatura, prlnclpalHnte para extrusores de tornillo 

siaple, tanto para fusión ca.o para extrusor plastiflcante. 

En términos generales se deben obtener perfiles de velocidad, 

teaperatura y presión, con lo cual las otras variables de interés pueden ser 

calculadas. En extrusión reactiva la presencia de la reacción en sí, también 

es incluida en el aodelo de transferencia de calor y masa. En contraste con el 

proceso de extrusión convencional, en la extruslón reactiva las propiedades 

del material cambian continuamente debido al fenómeno de reacción. a la 

interacción entre flujo y a la transferencia de calor. Dependiendo del sistema 

pueden ocurrir interacciones complejas, en estos casos el flujo afecta al 

aodelo de transferencia de masa y calor a través de la disipación viscosa, que 

a su vez es afectado por ll'l distribución de temperatura y la naturaleza 

qu.(alca de los •ateriales pollmérlcos. 

Todas estas conslderaclones tienen que ser tomadas en cuenta para 

los sistemas de extrusión reactiva. Los fundamentos para definir el modelo 
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apropiado son leyes de conservación general para masa, momento, concentración 

de especies y la ecuación constitutiva concerniente a la conducta ter•oquimica 

de la •ezcla do reactivos pol lméricos. 

1.1.1. TIPOS DE REACCIÓN 

La experlencla ha demostrado que en un extrusor se pueden llevar a 

cabo las siguientes reacciones30 : 

al Radical llbre, anlónlco, catlónlco, condensación y 

pollmer izaclón de coordinación de 11onómeros y ollgómeros para polímeros de 

alto peso molecular. 

b) Degradación controlada y entrecruzamiento de pol1•eros 

(usualmente polloleflnas) por aedlo de un iniciador de radical libre para una 

producción con distribución controlada del peso molecular y alta concentración 

del reactivo para la substltuclón. 

e) Funclonallzaclón de los polímeros coaerclales para producir 

11aterlales que pueden ser usados en apllcaclones de substltuclón. 

d) Modlflcación de polimeros por substltuclón de monómeros o 

mezclas de monómeros sobre la cadena de polímeros existentes, para mejorar 

propiedades del inaterlal nuevo (los lnlcladores de radical Ubre y radiación 

de lonlzaclón pueden ser usados para lnlclar las reacciones de substltuclón). 

e) Formación de copolímeros de lnlercadena. Usualmente este tipo 

de reacción involucra la combinación de un grupo de reactivos de diferentes 
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polimeros para for•ar de un copoliaero de substltuclón. 

f) Reacciones que involucran la for11ación de un homopol iaero con 

un par de agentes pollfunclonales o un agente de condensación para construir 

pesos llOleculares por extensión de cadena o ramificación. 

1.1.2. INICIADORES DE RADICALES LIBRES 

Un radical libre es un á.toao o grupo de áto11.os con un electrón no 

apareado, Las reacciones de radicales llbres son reacciones en cadena, que 

incluyen: 

a) lnJcJacJón: for.aclón de radicales libres 

b) Prop&gac16n: reacciones en las que se foraan nuevos 

radicales Ubres 

e) Termlnaclón: acopla•iento desproporción o foraaclón 

de radicales libres estables 

Los iniciadores son sustancias que causan o inician la foraación 

de radicales libres. Diversos tipos de compuestos pueden adicionarse a una 

MZCla de reacción para iniciar reacciones. Estos cu1puestos se llaaan 

erróneamente catalizadores (aceleradores de reacción). Sin e~bargo no son 

verdaderos catalizadores ya que con frecuencia se consumen en la reacción. 
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Cualquier co11puesto que pueda descomponerse fácll11ente en 

radicales libres puede actuar como lnlclador. Los peróxidos (ROOR) son un 

ejeaplo. Foraan radicales libres fácilaente porque la energía de dlsociaclón 

del enlace R.0-4'.lR es de alrededor de 35 Kcal/aol, 11ás bnJa que la mayorla de 

los enlaces conocidos. 

Algunos polímeros pueden ser retlculados por la acción de 

peróxidos orgánicos: los •ás empleados son los peróxidos de dlacllo, peróxidos 

de dlalqullo y peróxido de ésteres. (Tabla 1. 1) 

El peróxido de dlcuallo (peróxido de dlalqullo) es un buen 

retlculante pero deaaslado volátl 1 para uso general 1 su estructura es la 

siguiente: 

,uc cu, 
1 1 

;-coo::-; 
1 1 

3HC CH3 

En la lnlclaclón el peróxido forma radicales libres dando 

radicales M¡tll y curntloxl ¡ tiene una eficiencia estimada de 1.0. Por cada mol 

de peróxido, un 11101 de enlace entrecruzado es formado; cada enlace se lleva a 

cabo en la unl6n de los radicales pollmérlcos; el peróxido da dos radicales 

Ubres Y su reacción con el polímero forma radicales que se acoplan formando 

un entrecruzamiento. 
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Tabla t. t. claslflcaclón de peróxidos co•erclales. 

TIPO DE PEROXIOO 

Per6xldn de dlecl lo 

Per6xldos de ec•U l-elqul l•ulfonl lo 

Perlixldlcarbonalo• de dlalqul lo 

Peroxl6•teres de t.erl-alqul lo 

Ronoperox l carbonatos 

DI (t.ert-elqul lperoxl > cetales 

Dl-terl-alqul l peróxidos 

Htdroperlixldos de lerl-alqut lo 

Perlixldos de t:elon,n 
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ESTRUCTURA 

o o 
1 1 

RCOOCR 

o o 
1 1 

RSOOCCH3 
1 
o 

o o 
1 1 

ROCOOCOR 

o 
1 

R'COOR 

o 
1 

ROOCOR' 

ROO R' 

'e' 
w:x:/ 'R'' 

ROOR' 

ROOH 



El peróxido de dicuailo es un excelente agente co11patibillzante y 

es utilizado en slste.as binarios CPVC/PE, PVC/EVA, PE/EVA, PP/EVA, etc. l y 

sistemas ternarios (PVC/PS/PE) con excelentes resultados
1

• 

1.2 t.EZQAS DE POLIKROS 

Se refiere a aezclaa íntlaas de dos o ais polt•eros. Se da en la 

foraa de partículas dispersas de ta•ano •icroscópico dentro de una •atriz ••s 

o Mnos continua, se pueden identificar tres reglones: la 1natriz continua, el 

Interior de las partículas dispersas y la frontera entre a11bas. Los 

COllponentes lndlvlduales pueden ser aezclados en estado fundido, en solución o 

copreclpltados y coagulados antes del procesamiento final. 

Las r11ezclas pueden ser homogéneas y heterogéneas a escala 

aicroscóplca, pero no deben exhibir ninguna inhomogeneldad a nivel 

ucroscópico. Pueden ser caracterizadas por su comportaraiento de fase como 

alsclbles o lnmlscibles; las mezclas lnmlscibles lflUestran rases a•orfas 

aúltlples¡ las mezclas miscibles tienen una sola fase amorfa. 

Los términos co.'ftpatlble e incompatible se refieren al grado de 

lntlaldad de las mezclas poll111érlcas. Una aezcla compatible no exhibe 

searegac16n de los componentes, la mezcla heterogénea a nivel macroscópico es 

considerada co110 incompatible. La mayoría de las mezclas son lnmlsclbles, es 
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declr poseen una morfología de fase separada. 

El proceso de mezclado se realiza a temperaturas suficientemente 

altas para lograr la movilidad y aflnldad de ambos materiales. Adicionalmente 

es necesario un trabajo de agltacl6n que facl 11 te la dlsperslón a escalas que 

pudieran llegar a nlvel molecular. 

Para co1nprender el coJnportamlento de una mezcla poli•érlca es 

necesario anallzar la relación entre su estructura molecular y sus propiedades 

físicas (11ec•nlcas, térmicas, reológicas, etc.), así co110 el proceso Mediante 

el cual fue obtenida. 

Existe aucha lnformaclón en la literatura en relación a las 

aezclas de polímeros, generalmente limitada a algunos sistemas específicos, 

sin e•bargo, es posible calcular las propiedades de sistemas •enos conocidos 

basados en la teoría y experimentación. 

Para 11od.ificar una mezcla pollmérlca es necesario agregar diversos 

aditivos con los cuales se mlnlmlzan los espacios vacíos y se produce una 

fuerte cohesión entre los constituyentes, obteniendo así propiedades 

eepecíficaa. 

La selección de adl tlvos y su dosis depende de cada apllcación y 

del polímero empleado. Pueden ser: 

a) Awclllares de Proceso: Mejoran la procesabilldad de los 

polímeros sin afectar sensiblemente sus propiedades, reducen el costo, 
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son altamente compatibles con el polímero. (copolimeros de ABS Y 

copolimeros de metecrllato de melll-butadieno-estireno) 

b) Plastlflcantes: Son líquidos de baja presión de vapor o 

sólidos de bajo peso molecular, mejoran flexlbllidad y procesabilidad: 

reducen la temperatura de fusión, el módulo y la temperatura de 

transición vítrea. (aceites minerales y líquidos derivados de alcoholes 

viníllcos y Acidos ftállcos} 

e) Lubrlcantes Externos: Reducen la fricción entre partículas 

del polímero antes y durante la fusión, dlsmlnuyen la adherencia 

polímero-metal. (acel tes minerales, sil icón, grasas) 

d) Lubricantes Internos: Reducen la fricción entre las 

moléculas del polímero, la viscosidad del fundido y la resistencia al 

flujo. (ceras, ácidos grasos, amidas, alcoholes grasos} 

e) Establllzantes: Impiden el deterioro del polímero causado 

por el medio ambiente, el calor. la radiación ultravioleta. (fosfltos, 

sales minerales, estearatos y jabones de metales como el cadmio, zinc, 

bario, etc.) 

r) Antioxidantes: Bloquean los radicales libres que se generan 

por la acción del óxlgeno sobre el polímero; detienen las reacciones en 

cadena de la oxldaclón. (fenoles y aminas, lereftalato y el más 

utilizado en la lnduslria butll-htdroxi-tolueno BHT) 

g) Pigmentos: Producen colores en plásticos y pinturas, deben 

resistir las temperaturas y presiones durante el procesamiento, son 

estables y compatibles con el polfmero. 

h) Agentes Espumantes: Expanden los polJmeros en forma de 

espumas; el pal ímero es producido como golas sólidas que contienen en 
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agente expansor. Cuando la gota se callcnta, el polímero se vuelve 

plástico¡ el agente se descompone para formar un gas dentro de la gota y 

las paredes de ésta se expanden. Son excelentes materiales aislantes con 

una densidad baja. 

1) Agentes Acoplantes: Son an.adidos para mejorar la unión del 

polímero con los materiales inorgánicos de relleno. (sllanos y 

tltanatos) 

j) Rellenos: Mejoran las propiedades mecánicas del polimero, 

aumentan el volUJllen y bajan el precio algunos son inertes y otros son 

activos. (negro de humo, talco,carbonato de calcio, sillce, arcilla) 

k.) Refuerzos: La resistencia y la rigidez del pol í111ero se 

mejora. (filamento de vidrio polímero o grafito) 

1.3. POLIPROPILENO CPPl 

El pollproplleno es un termoplástlco perteneciente a la familia de 

las pollolefinas, obtenido por la polimerización del gas propileno. Su 

presentación comercial es en forma de gránulos blancos translúcidos y de 

apariencia cerosa. 

Básicamente existen dos grados comerciales de PP: homopol !mero y 

copo limero. 
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El pollproplleno antes de 1955 no tenla ninguna utilidad. 

Este af\o, en Mllé.n, Giu11o Natta utl llzó para hacer el 

pollproplleno, los catalizadores que Karl Zlegler había desarrollad para el 

polletlleno. Estos catalizadores hechos a base de tetracloruro d tllanlo 

CT1Cl 4 ) y trietllo de aluminio (A1Et3 ), aco11odan a los monómeros de al 111anera 

que todos los grupos CH3 (metilo} quedan colocados del mismo 1 do en la 

cadena (JsotáctJco). Hasta ese momento con los procedimientos conve clonales, 

sólo se habían podido hacer polímeros atáctJcos, es decir sln r gularldad 

estructural. Otros catalizadores permiten colocar los grupos alter ada1tente 1 

formando polímeros que se llaman sJndJotáctlcos. (flg. 1.4) 

Los polímeros lsoU.ctlcos y slndiotáctlcos poseen excelentes 

propiedades mecánicas, sln embargo el pollproplleno atáctlco es u material 

ceroso, con pésimas propiedades. 
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H.,~CHJ CHJ .. _,.H H .• _,.cHJ CHJ,_.>H H,_.,.cHJ 

/~~~~~ 

Fig 1.4 Coofiguraciones básicas de polipropileno, a) isotáctica, 

b) atáctica (sin regularidad estructural} y e) sincli.otáctica 



1.3.1. PROPIEDADES 

El PP homopolímero posee una alta resistencia a los ácidos y 

bases: a temperatura ambiente no hay sustancia orgé.nlca que lo pueda disolver 

sin emb~rgo a temperaturas elevadas. se disuelve en hidrocarburos allfátlcos y 

aromáticos (de puntos de ebullición elevados). Presenta resistencia a la 

temperatura y puede ser esterll l.zado con Rayos Ga11tna y con óxido de etileno. 

Tiene buena resistencia a la tensión y una alta elongación: su resistencia al 

h1.pacto es buena a temperatura ambiente, pero mala a bajas teaperaturas~ Es 

11é.s flexible que el tipo copolímero _que es menos resistente a la temperatura y 

a productos químicos. Se pueden mejorar su resistencia al impacto cuando se 

les modifica con hules como el EPDM (etl leno-proplleno-dleno). Con el fin de 

abaratar costos o para incrementar sus propiedades mecánicas, el PP es 

formulado con carbonato de calcio, talco o fibra de vidrio 

principalmente. 4 ' 7' 
19
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La reactivldad del PP es aprovechada en el tratamiento con 

peróxidos, puede reducir o aumentar el peso molecular, producir distrlbuclón 

de pesos moleculares, estrecha o entrecruzamiento. Estas propiedades se 

utilizan para mejorar la compatlbllldad con otros polímeros o materiales. Así 

los monómeros de vlni lo se pueden injertar a la cadena del PP por tratamiento 

con peróxido. 8 '
17 
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1.3.2. APLICACIONES 

El pp tiene un espectro de apl 1cacloncs amplio. Se puede inyectar, 

termoformar, extru!r o transformar por soplado en cuerpos huecos. Este 

material sustituyó a productos naturales tales como madera, yute, sisal, metal 

o vidrio, así como a otros polímeros, entre ellos los materiales plásticos 

técnicos. 

Los productos fabricados son translúcidos, en el caso de las 

películas son altamente transparentes y brillantes. Puede fabricarse en 

cualquier tono y llene la capacidad de ser metal izado. 

Con el PP se pueden fabricar una gran variedad de objetos desde 

envases y empaques, hasta artículos para la industria automotriz y 

electrónica. De acuerdo al proceso de producción tenemos: 

Haldeo por inyección: La industria automotriz es el mayor 

consumidor utilizando el PP en baterias, asientos e interiores. Se 

fabrican con copolímeros resistentes al impacto. 

El PP es esterlllzable razón por la cual es adecuado para 

dispositivos médicos (jeringas desechables, lenles de contacto, etc), 

dado que es compatible con el tejido humano, se utiliza en implantes y 

catéteres. 

En utensilios domésticos con alta transparencia, copas, 

platos, etc. así como frutas arltficlales. Otros usos incluyen equipaje, 



Juguetes y equipos deportivos. 

Las formulaciones con cargas imparten rigidez y hacen 

posible su uso a temperaturas altas. Con PP formulado con minerales se 

producen muebles para exteriores. 

Termoformado: La mayoría de los artículos de PP termoformado 

son recipientes de uso doméstico y para alimentos como: Jugos, 

margarina, yogurt y otros. La posibilidad de esterilizar el recipiente 

es importante asf como evitar que se transfieran los sabores. 

Extruslón: El PP se extruye en forma de láminas (para 

terrnoformado y estampado), tubos. perfiles y como recubrimiento de 

cable. Los extrusores de un husillo que tengan relaciones altas de 

longitud/diámetro (24• t a 30: 1), proporcionan un buen mezclado. Las 

temperaturas de fusión utlllzadas para laminado son comúnmente, entre 

230 y 260 ºc. Temperaturas altas ocasionan degradación, decoloración y 

pérdida de propiedades. 

La temperatura del dado y el adaptador se mantienen cercanas 

a la temperatura de fusión. Las condiciones de tixtruslón para la 

producción de tuberlas se mantiene a una temperatura inferior que la 

temperatura del material fundido, para controlar las dimensiones de la 

tuberia. Las láminas se enfrlan sobre una serte de rodillos bajo 

condiciones que minimizan la orlentaclón y la reducción de espesores, 

los rodillos se mantienen entre 90 y 100 ºe 
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1.4. ETILENO - ACETATO DE VINILO <EVA) 

El etlleno-acetato de vinilo es un termoplástlco que se obtiene 

por la copollmerlzac16n del et.lleno con acetato de vln\.lo {VA). 

-t CH2 - CH2 +. / -t CH2 - ¡H -f v 

o 
1 
e-o 
1 
CH3 

Donde; x va de 60 a 95 Y. en peso 

Y va de 5 a 40 % en peso 

Existen diferentes grados de este copolimero que se obtienen 

auaentando o disminuyendo la cantidad de acetato de vlnllo. A medida que se 

incrementa el contenido de este monómero, la flexlbllldad, elastlcldad, 

tenacidad y transparencia del producto son mayores, por lo tanto sus 

propiedades y usos varlan con respecto al Y. de VA. 4•7
•
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El EVA puede usarse sólo o para mejorar las características 

funcionales de otras resinas y elastómeros. Se elabora utilizando las técnicas 

y equipos convcnclonales para termoplástlcos o caucho. 8 
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1.4.1. PROPIEDADES 

Se recomienda que según el r. de VA su empleo sea el siguiente: 

a) por abajo del 10 ~ de VA se procesa como el PE 

b) de 18 a 35 Y. aproximadamente se utlllza para 

adhesivos 

e) de 35 a 45 r. como goma vulcanlzable con ayuda de un 

per6xldo 

Como el monómero de acetato de vlnl lo tiene una densidad Mayor que 

·la del etlleno, la densidad del copo limero aumenta con el mayor contenido de 

VA a pesar de que su crlstallnldad y temperatura de fusión disminuyen. 

Este material pos:ee una elevada elongación y resistencia al 

lmpacto ademá.s de regular reslstencla a la tensión, exhibe excelente 

resistencia al ozono y a la flsuraclón causada por esfuerzos interiores. En 

cuanto a las condlclones amblenlales, es resistente a la luz UV y al 

lntemperlsmo a bajas temperaturas. Además de ser transparente y flexible, 

thu?ie la ventaja de poder pigmentarse, adlclonarle cargaa 1 etc. Una deeventaja 

ea que lo atacan los ácidos fuertes y los solventes orgé.nlcos como 

hidrocarburos clorados y aromi\tlcos. 

Los co¡>0limeros del etlleno con VA entre 25 y 32 ~son mucho más 

suaves y flexibles y por supuesto, mucho más polares. 
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1.4.2. APLICACIONES 

Su apllcac16n prlnclpal es en: empaques, películas 

termoencoglbles, tubos y mangueras fle><lbles, sellos para lapas de bebidas 

carbonatadas (llners), en la lndustrla del calzado como suelas espumadas para 

zapatos tenis; en el sector eléctrico compuestos para recubrlinlento de alambre 

y cable lndustrlal, juguetes, concentrados de color, piezas moldeadas. 

No es poslble hacer películas con copolimeros puros de alto 

contenido de VA, por su gran tendencia a bloquearse. Sln embargo, esas 

películas sirven coao promotores de adherencia en la coextrusl6n de 

polletlleno con pollestlreno de alto impacto: la película final lleva una capa 

de polletlleno, luego la de EVA y después la de pollestlreno y sirve co110 

envoltura de mariscos, yoghurt y margarina. 

Los copolímeros con alto contenido de VA, se usan para fabricar 

•anaueras en co11petenc1a con el PVC plastificado. 

El EVA puedo ser procesado mediante técnicas termoplé.stlcas, 

incluyendo el moldeo por 1nyecc16n, moldeo alveolar estructural, extrusión, 

aoldeo por soplado y re-cubr1mlento de alambre. 

Moldeo por JnyeccJón: Se emplean máquinas de pistón o de 

tornillo (los usados para LDPE son satlsfactor\os). Para aplicaciones 

donde EVA es la única resina empleada se sugiere u11 indice de fusión 
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menor de 45. La te•peratura de Cundido durante el moldeo no deberá 

exceder los 220°C. 

Espuudo: Puede elaborarse en forma alveolar (espuma) 

utilizando equipos de moldeo por inyección y extruslón. Es posible 

eaplear agentes de expansión .química (azodlcarbamidas) o agentes de 

expansión fislca (nitrógeno o freón). 

Extruslón: El EVA es procesado en equipos para la extrusión 

de termoplástlcos, los dlsel'\os de tornillos usados para el procesamiento 

de PE son satlsfactorlos. La te111peratura de fusión durante la extrusión 

no deberá exceder los 204°C (para indices de fusión inferiores a 10). La 

depuración o purga se hace fá.cllmente empleando PE de bajo indice de 

fusión. 

CoMo resina de mezcla, mejora la flex!bllldad, elasticidad y 

tenacidad de llUChas resinas oleff.nicas y cauchos, se mezcla fáci lrnente 

con PE, PP, resinas ABS. PVC, cauchos tennoplástlcos de nitrllo. natural 

y otros elastó•eros. La amplia compatibilidad del EVA con otras resinas 

y su capacidad para aceptar altas cargas inertes y de pigmentos lo hacen 

ideal para la preparación de mezclas maestras y concentrados de color~s. 

EVA puede reticularse mediante el uso de agentes del tipo 

peróxido de dicumllo. Los compuestos vulcanizados ofrecen mayor 

resistencia a la deformac16n permanente por compresión. 
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CAPITULO 2 

METOOOS DE CARACTERIZACION 

Cuando se busca desarrollar algún nuevo producto y se requiere 

ldentlflcar correctamente un material, debe recurrirse a métodos- de análisis 

profundo• y exactos. Dentro de estos Jlétodos tene•os los químicos y los 

lnstrUMntales. 

Los métodos químicos se fundamentan en mediciones gravlmétrlcas y 

volum6trlcas, proporcionando lnfonw.aclón cualltatlva y cuantitativa referente 

a la presencia o ausencia de cada uno de los componentes de una 11uestra. 

La química experimental ha logrado importantes avances en el 

ané.llsls e ldentlflcaclón de polímeros. Se han desarrollado métodos 

instrumentales que facllltan en gran 1nedlda los anállsls, proporcionando datos 

confiables en un mínimo de tiempo. 

Algunas técnicas instrumentales son más sensibles y por lo tanto 

nuis exactas que las técnicas clásicas, pero otras no lo son, por esta razón se 

puede afirmar que ambos métodos son complementarlos entre si. 
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2.1. ~TODOS OUIMICOS 

En el análisis químico para la determinación de elementos y 

compuestos lnorgiinlcos se sigue una metodología. lnlclalmente la muestra se 

disuelve, los elementos se separan en.grupos por preclp1tacl6n y finalmente se 

ldentlflcan por reacciones características. A partlr de estos resultados puede 

conocerse la co11poslclón de un material o mezcla. 

Es el caso de los plásticos y otros materiales pollmérlcos de 

origen orgánico, este procedimiento es posible sola11ente en un número reducido 

de casos. 

Para lograr una ldentlflcaclón exacta, de materiales pollmérlcos 

por métodos químicos es lmportant.e que el material sea un producto puro y no 

contenga adltlvos co•o plastlflcantes, cargas o pigmentos, ya que estos pueden 

actuar como impurezas y afectar los resultados. Por esta razón el material 

deberá ser purlflcado antes del anál lsis. Esto se efectúa por extracción con 

disolventes. El disolvente empleado varia con el tlpo de polímero y no se 

puede dar una metodologla general. 

Los anállsls mAs comunes son clasificados en dos grupos: 

preliminar-es y específicos: 

Ensayos f'rellmlnares: 

a) Cou,portamJento al calor 
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b) Propledades e fndlces caracterfstlcos 

" Propledades exterlores 

" Densldad 

" lndlce de refracclón 

" Punto de fuslón 

e) Solubllldad de plásticos 

d) Determlnaclón cualltatlva de Jos elementos. 

Ensayos Especff leos: 

a) Reacción de color con p-dlnetll amlnobenzaldehfdo 

b) Prueba de formaldehido 

e) Prueba de Glbbs-lnclofenol 

d) Reacción de color con plrldlna 

e) Reacción de Lleberman-Storch-lforawskl 

2.2. ~TODOS INSTRl.MNTALES 

Existen ciertos fenómenos que no es poslble observar 

directamente, por esta razón es necesario un sistema capaz de traducir tal 

fen6aeno en otro claramente observable. Los lnstruaientos para anállsls quimlco 

seré.n entonces los ~. que permitan evaluar caracteristlcas no 

observables dlrecta•ente. 

El perfecclonamlento del anUlsts instrumental ha seguido una ruta 

paralela a los descubrimientos en el campo de la electrónica. Se han ideado 
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numerosos s ls temas computar l zados que proporc lonan ve loe idad, exactl tud y 

simplicidad de manejo. Sin embargo, uno do los problemas que se presentan 

antes de llevar a cabo este tipo de análisis, es elegir el método instrumental 

adecuado. 

La elecclón y combinación dependerá del conoclmlento de los 

principios bé.slcos de los dlstlntos métodos disponible, sus ventajas y 

llmltaclones. Ninguno de los métodos es deflnltivo, se complementan entre si. 

Todos los métodos requieren de una previa preparación de la 

muestra, ya sea por dlsoluc16n para separar componentes o bien preparando 

probetas especiales que pueden ser películas de material, pastillas de 

compuestos o soluciones. 

2. 2.1. tJtrooos ESPECTROSCÓPICOS 

El espectro electromagnético esté formado por radlaclones de 

diferente longitud de onda Y frecuencia. De acuerdo con la longitud se forman 

las diferentes reglones del espectro: Rayos Gamma, Rayos X, Ultravioleta 

lejano y visible, Infrarrojo, Microonda y Radio. 

En función del tlpo de radiación que actú.e sobre la muestra a 

analizar. se tendrán distintos métodos espectroscópicos. Estos métodos 

aprovechan que los materiales (incluyendo los pU.stlcos), absorben energía del 
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espectro dependiendo de su estructura química. Es decir, los diferentes grupos 

químicos que forman una molécula absorberán diferentes cantidades de energía Y 

estas variaciones se registran en dlagraaas llamados espectros. 

Algunos de loa llétodos espectroscópicos más importantes para el 

análisis de los plásticos son: 

a) Espectroscopia Infrarroja (IR) 

b) Espectroscopia Ultravioleta (UV) y V lslble 

c) Espectroscopia de Resonancia lfagnétJca Nuclear (RlfN) 

d) Espectroscopia de lfasa 

2.2.J.l. ESPEc;TROSCOPIA INFRARROJA 

Este es uno de los •étodos intru.entales de Mayor uso para el 

análisis de polímeros, Los espectros de absorción aparecen cuando las 

•oléculas experimentan transiciones entre estados cuánticos, que corresponden 

a doa energías internas diferentes. Esta energía o radiación provoca en una 

•olécula estados vibraci·:males, que hacen que los enlaces entre los átomos se 

comporten como resortes, en cuyas puntas se encuentran sendas de masa. 

El espectro Infrarrojo se considera como una propiedad 

caracteristlca de un compuesto. Con la excepción de isómeros ópticos no hay 

dos compuestos que tengan curvas rle absorción ldéntlcas. 
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Por su ampllo rango de registro de lntensldad de luz Infrarroja, 

abarca la zona del espectro de 0. 75 a 200 µ.m de longltud de onda; sln embargo 

la mayor1a de las apllcaclones se han llmltado a la reglón que se extiende de 

4000 a 400 cm-1 • 

El prlnclplo se basa en que solo el haz infrarrojo con una 

frecuencia correspondiente a la requerida para aumentar el nivel de energía de 

un enlace, será absorbido. Es decir, la amplitud de la vibración particular es 

incre111entada repentinamente por una cantidad específica y no de 11anera 

gradual. Cuando la muestra es irradiada por un haz infrarrojo cuya frecuencia 

se cambia continuamente, la molécula absorberá ciertas frecuencias a medida 

que la energía es consumida en enlaces diferentes de alargamiento o flexión. 

El haz transmitido, será debllltado y así un registro de la intensidad del haz 

infrarrojo transmitido contra longitud de onda darán una curva mostrando 

bandas de absorción. Este es el espectro infrarrojo. 

Los resultados deben de interpretarse a partir de la lectura del 

espectro, el cual presentará una serle de picos en diferentes rangos de 

absorción. la locallzaclón de cada pico determina los diferentes enlaces 

químicos presentes en la muestra por lo tanto también se podrá definir su 

estructura tentativa, con la ayuda de patrones de comparación para lograr 

ldentlficar el material. 

Los espectros de cada material o polímero se pueden consultar en 

di versas publ icac lones11 . 
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2.2.1.2. ESPECTROSCOPIA ULTRAVIOLETA Y VISIBLE 

Este m6todo es utilizado prlnclpahtente en control de calldad para 

determinaciones cuantltatlvas de antioxidantes, absorbedores de luz UV 

establllzadores 1 tintas y pigmentos. En general se usa para adltlvoe, ya que 

los polt•eros absorben menos enersia que estos materiales y no son detectados 

con este aparato, 

Las zonas empleadas del espectro electromagnétlco son en el rango 

de 200 a 400 nm. para la sección ultravioleta y para la sección visible de 400 

a 700 rua. Este método no separa componentes el dos sustancias están presentes 

en la 11.uestra absorberán energía y ambas contr lbulrán en el espectro f lnal, 

por lo que requieren una separación previa para que no se tengan 

interferencias. Los espectros UV son 11é.s simples que los IR ya que presentan 

•6lo alaunas bandas de absorción haciéndolos mas sene! llos de interpretar. 

2. 2. J. 3. ESPECTROSCOPIA DE RESONANCIA HAGNETICA NUCLEAR 

Eapectroacop(a de resonancia magnética nuclear signlflca, núcleos 

en resonancia en el seno de un ca11po 111.agnétlco. 

Se basa en la detección de loa cambios de energía del núcleo 

atómico de ciertos elementos cuando se someten a un fuerte campo magnético 
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(por ejemplo hidrógeno). Pocos núcleos que se encuentran en los compuestos 

orgánicos tienen' un momento magnético neto y glro (isótopos de carbono, flúor, 

cloro, nitrógeno, oxígeno y fósforo), por lo tanto es posible conocer la 

situación relativa de hidrógeno. 

Se dirige una sei\al de radiofrecuencia al núcleo del ele11ento que 

se encuentra en medio de un fuerte campo magnético. Este campo provoca que el 

núcleo giie sobre su eje generando energía y cuando la seftal de 

radiofrecuencia se le iguala, ocurre una resonancia. Este cambio se efectua en 

la zona de radiofrecuencias del espectro electromagnético (MHz). 

Mediante RMN se puede determinar la estructura química de una 

molécula para su ldentlflcación, además de la detección de las reacciones 

isotictlcas-atáctlcas, la secuencia de distribución de monómero en los 

copolh1eros y otras variaciones de configuración. 

La desventaja del método RMN es que los equipos resultan ser de 

elevado costo y su interpretación es muy especial izada. 

Z. Z. J. 4. ESPECTROSCOP 1 A DE llASA 

En este Método La muestra se somete al bombardeo de electronea, lo 

que provoca que la molécula se fragmente o se convierta en Iones. 
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El •étodo opera al al to vacío y se requiere que la especie for•ada 

sea volitll para que facilite el bombardeo y que los frag•entos de la muestra 

desprendidos se volatilicen, logrando así que se conviertan en iones para su 

detección por medio de un haz de luz. 

La translclones moleculares que nos lnleresan para el espectro, 

son las vlbraclonales y las rotacionales en la reglón del infrarrojo lejano y 

aedlo, o sea de frecuencias de lOu a 1012 Hz y en límites de número de onda 

de 10 a 4000 cm-1
• 

El Jtétodo se utiliza para determinar pesos moleculares y como 

t6cnlca de ldentlflcaclón. Se complementa con los datos del IR en 

deterainación de estructuras sencillas y simétricas, se puede utlllzar en 

lonaltudes de onda por debajo de 100 cm-
1

, por lo tanto es ideal para estudiar 

vibraciones d6b1les, así como de grupos funcionales. 

Como se requiere que la muestra sea volátll, sólo se limita a 

poltmeros de bajo peso molecular, aditivos y productos degradables. 

2.2.2. t.itTOOOS ()[ ANÁLISIS T~RMICOS 

Los métodos de anállsls térmico basan su operación en los cambios 

de propiedades que sufre una muestra al variar la temperatura. 
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Dependiendo de la propiedad medida y de la muestra, el rango puede 

ser tan bajo como -tsoºc o tan alto como tooo0 c. Los resul lados obtenidos son 

graf"icados para dar espectros térmicos llamados termogramas. De acuerdo al 

tipo de propiedad a medir los métodos de análisis térmicos son clasificados 

en: 

a) Anállsis Tér.,ico Diferencial (ATO) 

b) Aná11sls CaJorlmétrlco Dlferencla1 de Barrido (COB) 

b) Anállsis Termogravlmétrico (ATG) 

e) Análisis Ter1110necánico (AT/I) 

En éstos métodos es importante considerar si la muestra se anal iza 

al vacío o en una atmósfera de aire, oxígeno o nitrógeno. 

Cuando se. combina el análisis termogravimétrlco con el téraico 

diferencial, o cuando los gases que se desprenden se examinan por 

cromatografía de gas-líquido, espectroscopia infrarroja o espectroscopia de 

masas, so pude armar un cuadro aún mas completo que nos represente el 

mecanisli'to de la reacción. 

Z. Z. Z. l ANALIS/S TER/l/CO 0/FERENC/ AL ( AOT) 

La muestra a anal Izar y una sustancia de referencia inerte se 

calientan a la mtsma velocidad; la diferencia de temperaturas entre la muestra 
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y la sustancia de referencia se mldc y se registra en función de la 

tellperatura de la muestra. La diferencia de lemperaturas es finita solo: 

cuando el calor ha sido absorbido o desprendido a causa de una actividad 

exotérmica o endotérmlca en la muestra o cuando la capacidad calorífica de la 

muestra cambia bruscamente. 

Con esta técnica es posible detectar una reacción química así como 

la temperatura de transición vítrea CTg) o la temperatura de fusión CTm> en la 

muestra. 

2.2.2.2. ANALISIS CALORIHETRICO DIFE:RENCIAL DE: BARRIDO (CDB) 

Este método y el anterior son muy similares y están basados en las 

reacciones térmicas o de transición. Se usa un sistema mecánico para 

proporcionar energía con una rapidez variable a la muestra y a la referencia a 

fin de mantener sus temperaturas lgualr.s (flg. 2. t). 

En un termograma de calorlmelría diferencial de barrido se graflca 

la energía que se proporciona al sistema contra la temperatura media. Por este 

método el área bajo un pico puede, relacionarse directamente con los cambios 

de entalpía qw1 ocurran, mientras que el área bajo un pico del análisis 

diferencial térmico ordinario es una función compleja de la geometría de la 

muestra, capacidad calorífica y de las pérdidas de calor (Flg. 2.2). 
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El comportamiento del material se registra en un diagrama el cual 

da diferentes picos, que indican la temperatura de translclón vítrea (Tgl Y 

fusión (Tm), el grado de crlstalinidad y descomposlción 1 determinando adelllás 

el comportamiento de la reacción química, ya sea endotérmlca o exotérmica. 

2.2.2.3. ANALISIS TE:Rl!OGRAVIllETRICO (ATG) 

Este método utiliza una balanza que registra las pérdidas de peso 

que sufre la muestra durante el aumento de temperatura. Estos instrumentos son 

auy sensibles y se utilizan principalmente para detect3.r las pequef\as pérdidas 

de peso por hwnedad u otros volátiles y para cuantificar cargas presentes en 

una muestra de pl•stlco, así coao reacción quíaica, establlldad tér•lca y 

temperatura de descot1poslclón lrlg. 2.3). 

Cuando se tiene que seleccionar entre muchos compuestos por su 

aplicabllldad en un ambiente de alta temperatura, la única prueba que puede 

necesitarse es el análisis termogravlraétrico porque revela la estabilidad 

térmica del material que a eu vez esta afectada por las cargas, antioxidantes, 

plastiflcantes y lubricantes. 
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bio en la """"' en funcién de la tmpe:ratura (a) • y ( b) • 



2. 2. 2.4. ANALIS/5 TERHOl!ECANICO ( ATH) 

En contraste con los métodos anteriores en los que pueden 

intervenir efectos quíalcos, el ATH alde una propiedad ffslca o mecánica. Su 

funclonaalento utll lza una probeta de cuarzo que reposa sobre la 11uestra que 

es sometida a una varlac16n de te11peratura. Si no se aplica peso, la probeta 

crecerá o caerá conforme la muestra se expanda o contraiga, permitiendo la 

medición del coeficiente de expansión térmica, ahora bien sl se aplica peso, 

la probeta se convertirá en un punzó•etro ténnlco. El método puede detectar 

las transiciones vítreas y de fusión, además de ser de gran utilidad para 

auestras que no pueden ser aisladas de la matriz como serta el caso de un 

recubrimiento delgado de polletlleno sobre una capa de papel. También es útil 

para ldentlflcar fibras y películas. 

Se incluyen medidas de dllatometría, penetración o deforMción por 

calor, aódulo de torsión y co11porta1Alento de tensión deformación. 

2.2.3. Mtrooos CRoMATOORÁFICOS 

La cromatografía es una técnica de separación basada en análisis 

rlpidoa disponiendo de pequet\as cantidades de muestra y con un alto poder de 

resolución para la separación de componentes. Dicha separación es analizada 
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por una varledad de detectores. Ocpendlendo de la forma y el orden de 

separación, se llenen los slgulentes métodos: 

a) Cromatogra.fla de Gases (CG) 

b) Cro1Mtograf!a de L!quldos (CL) 

e) Cromatograf!a de Permeacl6n en Gel (CPG) 

Todo sistema cromatográflco está constituido por: la muestra a 

separar, la fase m6vll (que es la fase donde 1algra la muestra} y la fase 

estacionarla (que generalmente está adherlda a una placa o una colUJUJal. 

La separación cromatográflca se efectúa de acuerdo a la 

volatllldad o a la masa molecular de los componenetes de la •uestra. Se 

caracteriza por la mlgraclón diferencial de los componentes de la muestra 

orlglnal y por la dlsperslón de las moléculas a lo largo del lecho 

croutográflco. 

Durante el proceso, hay un cambio en las concentraciones relativas 

de dos o más co•ponenetes en una reglón definida, como resultado de la 

transferencia de componentes de una fase a otra. Los sistemas de separación en 

equillbrlo son heterogéneos e involucran una transferencia de masa entre dos o 

••s fases irunlsclbles. 
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2. 2. J, t. CROHATOGRAFI A DE GASES (CG) 

La cro11atograf:ía de gases o crot1atograffa gas-liquido es una 

t6cnlca que se eaplea preferente•ente para separar muestras volátiles, 

térmicamente estables y con una masa 11olecular menor a doscientas unidades. La 

aueetra en forma de vapor es transportada mediante una corriente de gas. que 

puede ser hidrógeno, bello o nitrógeno a través del lecho cromatogr•flco que 

en este caso es una columna. El tiempo de resldencla en dicha columna para 

cada co11ponente puede ser medido por medio de un detector. Usualmente se 

designa como tleapo de retención y va desde uno hasta 30 minutos. 

Las colwanas pueden ser empacadas o capilares y son fabricadas en 

acero inoxidable. En ellas la fase estacionarla está adherida directamente 

sobre las paredes de la columna. 

Para efectuar este anállsis es necesario realizar una plr6lisis de 

la auestra y el producto de esta reaccl6n es el que se introduce al 

cromat6grafo. 

2. 2. 3.2. CllOllATOCRAFIA DE LIQUIDOS 

Su uso es especlal11ente importante para separar aacro110l6culaa y 

especies l6nlcas. 
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En este •étodo, la muestra es transportada a través de una columna 

e11pacada por medio de un solvente puro o una mezcla de dos o más disolventes 

en un flujo continuo a te11peratura constante, que separará a la mezcla en sus 

coaponentes. 

La fase estacionaria es generalmente un sólido rígido a base de 

partículas esféricas muy finas, entre 20 y 50 1ticras. 

Dentro de la cromatografía de líquidos existen diferentes 

técnicas, las cuales se eligen de acuerdo a la naturaleza de la muestra y a la 

convenl ene 1 a exper lmen ta 1. 

a) CromatograEfa lfquldo-lfquldo: Ambas fases aóvil y 

estacionaria, son líquidos irullsclbles entre sí. El peso •olecular de 

los componentes de la muesta fluctúa entre 1,000 y 2,000 unidades. 

b) Cromatografla s61Jdo-lfquldo: La fase estacionarla es un sólido 

con sl tlos adsorben tes distribuidos a lo largo del soporte, insoluble en 

la fase móvil e inerte. 

e) Cromatografla de lntercamblo Jónlco: La fase móvll es 

generalmente agua y la fase estacionarla es un sólido con sitlos 

discretos a los que están unidos grupos funcionales cargados (iones), 

que se intercambian con los ·componentes de la muestra. 

Dependiendo del tlpo de polímero y de la formulación, será el 

tle11po de separación de sus componentes; estos tiempos serán registrados en un 

diagrama patrón. De esta forma podemos identificar las diferentes sustancias 
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en la muestra analizada. 

2. 2. 3. 3. CRO/fATOGRAFI A DE PER/fEACION EN GEL (CPG) 

Este método ofrece la poslbllldad de medir el peso molecular de 

los polímeros. También puede separar muestras de bajo peso molecular Y 

detectar sl existen adl tlvos y solventes en el compuesto. 

La separación tiene lugar en una columna empacada que tiene 

partículas porosas de un gel rígido, el pollesllreno poroso altamente 

retlculado y el vldrlo poroso son los materiales de relleno más empleados¡ los 

poros de estos materiales son de las mismas dimensiones de las moléculas 

pollmérlcas. 

Una muestra de una disolución de polímero se introduce en una 

corriente de disolvente que fluye a través de la columna. Al fluir las 

moléculas del polímero disuelto entre los poros de las partículas de empaque, 

éstas podran difundirse dependiendo de su tamario y de la distribución de 

tamal\os de los poros de la columna. 

Cuanto mayor es la molécula menos tiempo permanece en el interior 

de la columna, las diferentes especies moleculares son eluldas de la columna 

por orden a su tamaño molecular, adlferencla de su peso molecular, sallendo 

primero las más grandes (flg.2.4). 

48 



Flujo l 
de solvente 

~ ºoº ºº 
(a} 

x Moléculas poqueílas 

• Moléculas grandes 

(b} 

~ºº 
~ o .. o· 
• • • • • 
• • 

(e} 

Fig z.4 Proceao de CPG 1 (a) loyeccl6o. de la aueatra¡ (b) elucl&a 
y (e) contlnuacl6n de la elucl6n 



Con geles de pollestlreno pueden medlrsc polimeros relatlvaaente 

no polares en disolventes como el tetrahldrofurano, tolueno o trlclorobenceno 

(a altas temperaturas): con tamlces de vidrio pueden usarse sistemas •is 

polares que Lncluyen a los dlsolvcntes acuosos. 

El peso molecular promedio y el indice de polldispersldad pueden 

ser calculados a partir de los cromatogramas CPG, usando una curva de 

calibración basada en el conoclmlento del peso molecular del estándar. 

Industrialmente esta técnica es de gran importancia, porque slrve 

para encontrar las varlaclones de peso molecular entre diferentes lotes de un 

•lsao aaterlal. 

2.2.4. Ml:'.TOOOS MICROSCÓPICOS 

2. 2. 4. l. /IICROSCOPIA OPTICA 

La microscopia por reflexión de la luz es una técnica valiosa para 

examinar la textura de pol imeros s6lldos opacos. Para materiales que puedan 

prepararse coao películas finas la prueba se realiza mediante luz transml tlda, 

pero se obtienen pocos detalles sin algún tipo de dlstorslón óptica. 
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En la microscopía óptica se utilizan dos técnicas: microscopía con 

luz polarizada y microscopía de contraste de fases (utilizada en el estudio de 

cristales únicos de un polímero). 

2.2.4.2. HICROSCOPIA ELECTRONICA Y DIFRACCION ELECTRON/CA 

Esta técnica a sido empleada para el estudio de la morfología de 

los polímeros cristalinos. Las técnicas de reprod.ucclón 1 sombreado con metales 

y ataque químico por disolventes son ampllamante utilizadas. Con ellas es 

posible la observación directa de muestras delgadas y pequen.as tales como 

cristales únicos pollméricos para la deterrlinaclón de las direcciones 

crlstalográflcas y su relación con la morfología del polímero. Sin embargo 

esta lt'!cnlca al lera la muestra por el haz de electrones en poco tiempo 

{segundos o minutos) causando problemas de definición. Esto puede atenuarse 

manteniendo la muestra p)r debajo de la temperatura ambiente en una platina 

refrigerada y por empleo de voltajes de aceleración más ele'Vados que los 

usuales o por la utlllzaclón do un lntenslflcador de imagen. 

2.2.4.J. H/CROSCOPIA F.Lf.CTRON/CA DE BARRIDO 

Su uso se dlfund16 en J960s, debldo a que producla una imagen 

lrldhtensional. Tiene su fundamento en el registro de un haz de electrones a 
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través de la superficie de una muestra opaca, a la que previamente se le ha 

adherido por evaporación, una capa fina conductora (generalmente oro o 

carbón). 

Los electrones secundarlos son dispersados hacía atrás o los 

fotones de rayos X emitidos (en la microsonda electrónica), cuando el haz 

golpea la muestra, se recogen para formar una seffal con la que se modula la 

intensidad del haz de electrones de un circuito cerrado de televisión, que 

barre la pan tal la sincronizada con el haz del mlcroscoplo. Dado que éste 

(&lti•o conserva su pequen.o ta1tafto a lo largo de grandes distancias, comparadas 

con la anchura de la muestra, las lmagenes resultan tes presentan una gran 

profundidad de campo dando la impresión de relieve. La resolución por lo 

o 
general está 111!11.i lada a· 100 A. 

Las imagenes pueden ser !•presas gracias a una camara de al ta 

resolución que es colocada frente a la pantalla. 

2.3. ~TOOOS flSICOS 

Cada uno de los plásticos tiene una serle de propiedades 

características que lo hacen idóneo para una apllcac16n muy específica. y cada 

una de éstas deberá exigir ciertas pr·opledades para que el polímero sea 
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satlsfactorlamcnte utilizado. 

Para facilitar la selección de un plástico se han clasificado 

propiedades de los mismos como: densidad, propiedades mecfmicas, tórmicas, 

eléctricas, ópticas, de moldeo y químicas. 

En todo el mundo existen Instl tuciones y/o Asociaciones que 

regulan la forma de medir propiedades y unifican los métodos de prueba para su 

normJlzacJón. Algunos de los más reconocidos son: 

ISO lnternatlonal Slandarizatlon Organization 

{Organización Internacional de Estandarización) 

ASTM American Society for Testlng and Materlals 

(Sociedad Americana para Pruebas y Materiales) 

DIN Oeutsches lnst 1 tul fUr Normung 

<Instituto Alerná.n para Normallzac16n) 

UL Underwrlters Laboratorles 

(Laboratorios de Seguridad) 

FDA Foods and Drugs Assoclatlon 

(Asoclaci6n de Alimentos y Medicamentos) 

Cada uno de los Institutos y Asoclaclones antes mencionados poseen 

nor•as debidamente codlflcadas para garantizar las propiedades de los 

aaterlales. 
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2.3.1. PROPIEDADES MECÁNICAS 

z. 3. J. l. RESISTENGI A A LA TENSION 

Es la capacidad que presentan los plásticos a oponerse a una 

defor•ación. La fuerza nominal al esfuerzo está definida por la fuerza de 

tensión por unidad de área. , 

Para determinarla se aplica una fuerza en un extremo de una 

probeta del •aterlal a caracterizar estirándose hasta llegar a su ruptura. Se 

realiza por medida continua de la fuerza que se desarrolla a medida que la 

111uestra es alarsada a velocidad constante de extensión (flg. 2. 5). 

La curva esfuerzo-defor•aclón que describe el comportamiento 

t1plco de un material pollmérlco se muestra en la flg. 2.6. Esta curva es 

construida con los resultados obtenidos en un ensayo de tensión aplicado a una 

probeta de longl tud lnlclal L.0 y con deformación L - L
0

• Se distinguen 

cuatro zonas: 

I.- En esta zona existe una deformación elástica homogénea, 

pequel\a y reversible (en tiempos cortos). 

ll. - Corresponde al límite elástico (máximo de la curva), se 

tiene una deformación plástica la cual no es reversible. 

En esta parte la probeta sufre una deformación en el área 

transversal (estrlcclón). 
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111.- Al termlno de la zona 11 la estrlccl6n se establllza y en 

la zona 1I1 se propaga hacia los estre1nos de la probeta. En 

esta zona el esfuerzo necesario para provocar la defor11acl6n 

no varia de manera slgnlflcat1va. 

IV.- Se caracteriza por un aumento de la fuerza, necesaria para 

llevar la Muestra al punto de ruptura 

El aétodo que se realiza para llevar a cabo esta prueba está 

r.,glda por la noraa ASlll 0638: ISO 527, DIN 53 455, que utlllzan velocldades 

de1 0.2, O.S, 2 6 20 pulg/mln. La velocidad de prueba influye en los 

resultados obtenidos. 

Esta propiedad es requerida para cintas, hilos, piezas de sujeción 

y engranes. Ta11blén se aplica en películas y U.minas que serán ter11oformadas. 

Los valores altos lndlcan gran resistencia de los plásticos a fracturarse. 

2. J. 1. 2. ELONGAC/ON 

Es la máxima extensión que alcanza una probeta de material de 

prueba, hasta llegar al momento d~ su ruptura, después de someterlo a un 

estiramiento. Es una medida del grado de estlramlento de los plásticos usados 

en clntas, hllos, películas o para termoformado de láminas que requieren gran 

profundidad. 
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La probeta se coloca sujetándola por los extremos y se estira 

hasta provocar la ruptura. Se mide la distancia central al inicio y al final 

de la prueba (flg 2.7}, reportandose el porcentaje de estiramiento de la 

muestra, de acuerdo a las normas ASTH 0638, ISO 527, DIN 53 455. 51 el valor 

es alto existe gran estiramiento (flg. 2.8), 

z. J. l. J. RESISTE:NCI A DE: COllPRE:SION 

Es la propiedad que presentan todos los plásticos a oponerse a una 

fuerza que los presiona para romperlos o deformarlos. La fuerza de compresión 

de un material es calculada en Kg/cm2 requeridos para la ruptura de la pieza o 

la deformación de la misma. 

En esta técnica se coloca la probeta en una prensa que estará 

moviéndose a una velocidad constante y a su vez se registra el valor de la 

carga hasta el momento de su ruptura o deformación. Como normas regulatorias 

so utlllzan ASTM 0695, ISO 604 y DIN 53 454. 

Dicha prueba indica las cargas que soportan los plásticos antes de 

deformarse. Esto se apl lea en losetas y pisos, muebles, tuberlas enterradas y 

contenedores, los valores altos indican gran resistencia a la compresión. 
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2. 3, l. 4. RESISTENCIA A LA FLEKION Y HODULO DE FLEXION 

La resistencia a la flexión es la propiedad que tienen los 

materiales plftstlcos de soportar un esfuerzo sobre ellos antes de doblarse. El 

aodulo de flexión es entonces la rigidez que presentan los plé.stlcos. 

Para delenalnarla una probeta es colocada sobre dos soportes, se 

aplica una carga en el centro de la auestra y se flexiona hasta la ruptura. 

Este •6todo es aplicado a materiales rigldos y se•l-rígldos, sin embargo para 

pl•stlcos flexibles se considera su resistencia a la flexión cuando estos se 

han deformado un SX después de aplicar la carga. 

El aódulo de flexión se deternilna calculando la relación entre el 

esfuerzo aplicado y la flexión alcanzada antes de fracturarse la probeta. La 

prueba esté. regulada por las normas ASTM D790, ISO 178, DIN 53 452. 

Con altos valores de reslstencla a la flexión y aódulo de flexión 

se tienen pléstlcos que soportan grandes cargas y adernás son rígidos, 

caracterfstlcas necesarias para su apllcac16n en la fabrlcaclón de carcazae de 

aparatos electrodo•éstlcos, instrumentos, estuches y otros mé.e. 
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z.J.1.S. RESISTENCIA AL IllPACTO 

Es la propiedad que presentan los plásticos a reslstlr un golpe o 

prolon¡ar una fractura al estar sujeto un e><tremo de la 11.uestra. básicamente 

e><lsten dos pruebas: 

a) lzod con ttuesca.: La probeta con muesca o ranura se coloca 

sujetándola por un extremo y se le golpea con un péndulo en el lado donde se 

ha hecho la ranura, determinando asi 1 la fuerza necesaria para rot1per la 

probeta. Esta prueba esté regida por las nor11as AS'IM DZ56-A, 150 !80. 

A valores altos es •ayer la reslslencla de los plásticos. Algunas 

aplicaciones son cajas de refresco, contenedores industriales, equipos de 

seguridad como paneles, cascos, lentes, carcazas de máquinas de escribir y 

tel6fonos. 

b) Charpy: A.qui se sujeta la probeta por los extremos, quedando la 

•uesca o ranura del lado contrario a donde recibirá el impacto del péndulo. En 

la caré.tula se haré. la medlcl6n de la energía necesaria para romperla, la 

prueba se rige por las normas ASTM 0256-B, ISO 179, DIN 53 453. 

Esta prueba es adecuada para evaluar la reslstencla a los golpes o 

lapactos de carcazas de radlos, licuadoras, instrumentos de medlcl6n, 

teléfonos y otros a&s. 
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2. J. J.6. WREZA 

La dureza es una propiedad cot1puesta que combina los conceptos de 

reelstencla a la penetración, rayado, dafto superficial, etc. La mayoría de los 

ensayos de dureza en plásticos se basan en la resistencia a la penetración por 

un punzón Clndentador) que hace presión sobre el plástico bajo una carga 

constante. 

Se coloca la muestra o probeta bajo una esfera de acero de 

dlámetro y peso calibrado, dejandose caer sobre la •uestra. De esta forma deja 

una marca sobre ella y de ácuerdo a la penetración que deja la esfera seré. 

calculada su dureza. El esfuerzo no es una función lineal de la penetración, 

la medición es básicamente un módulo de compresión, es de esperarse que los 

11aterlales rlgldos sean duros y que los flexibles sean suaves. Este aétodo es 

regldo por las escalas siguientes: Rockwell ASTH 0785, ISO 2039; Shore ASTM 

02240, ISO 868¡ DIN S3 SOS; Barcal ASTM 02S83. 

61 



CAPITll.O 3 

PARTE EXPERIMENTAL 

El pollproplleno CPPl de ,.arca ll!HONT y el etlleno-acetato de 

vinilo (EVA) marca ELF-ATO-CHEHICAL, se utilizaron en for•a de "pelleta"; el 

lnlclador utilizado fue peróxido de dlcwnllo (DJCUP), proporcionado por WAKER 

Co. codificación PT27198/A4, 

PP y EVA se caracterizaron por anállsls térmico (ATG y CDB, ver 

tabla J.1) y el peróxldo de dlcumllo mediante punto de fusión (Carl-F'lsher 

Johnes). 

El punto de fusión reportado para el peróxido de dlcumllo es: 39 

a 41 °C; el obtenido en laboratorio: 40 ºC. 

Las mezclas fislcas y químicas se elaboraron en una mezcladora 

Rheomlx modelo 254 tipo Banbury; con capacidad de 60 gra•os y rotores tipo 

Roller (alto cortante), a 205°C durante 10 mln. para las mezclas físicas. En 

las mezclas químicas una vez alcanzada la temperatura se agrega el lnlclador 

(O.OSX en peso) con un tiempo de reacción de 10 mln. 
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Los porcentajes seleccionados para la mezclas Y la clave 

utilizada, se ilustran a continuación: 

pp FNA MUESTRA lfJESTRA 
(X en peso) (Y. en peso) SIN INICIADOR CON INICIADOR 

96 4 51-1 Cl-1 
92 8 Sl-2 Cl-2 
88 12 51-3 Cl-3 
84 16 51-4 Cl-4 
80 20 51-5 Cl-5 
76 24 51-6 Cl-6 

Para obtener un laman.o de muestra adecuado para la extrusión, se 

eaple6 un •olino de rodillo (liso). 

La extrusión se llevo a cabo en un equipo Haake 252 •onohuslllo 

con relación LID 25: 1 y diámetro del barrll de 3/4 de pulgada. Este modelo 

cuenta con tres zonas da calentamiento accionadas por resistencias eléctricas. 

El perfil de temperaturas se estableció tomando en cuenta la 

caracterización del PP y EVA así como las condiciones de operación 

reco•endadas para su extrusión: 8117 

SECCION DE SECCION DE SECCION DE 
ALIHENTACION COMPRES ION BQHBEO BOQUILLA 

205 ºe 205 ºe 205 ºe 210 ºe 
215 ºe 215 ºe 215 ºe 220 ºe 
225 ºe 27.5 ºe 225 ºe 230 ºe 

Con el laminado obtenido se corla y prepara la muestra según los 
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requerimientos de cada prueba a realizar. 

A cada temperatura de proceso se realizaron pruebas de análisis 

tér•ico (CDB), análisis infrarojo (IR), anli.lisis •orfológlco (HEB), análisis 

croaatográfico (CPG) y análisis mecánico. 

J. 1. DETERHINACION DE CDB 

Las 11uestras para análisis tér•ico se obtuvieron de las 11ezclas 

físicas y de las láalnas extruldas. La prueba se llevo a r.abo en un equipo DSC 

910 de DuPont, analizador térmico 2100. Es necesario que las muestras se, 

encuentren limpias, sin grasa y perfectamerlte secas. 

Una pequef\a cantidad de muestra es cuidadosamente colocada en la 

cá.psula y ésta a su vez en la celda de calentamiento. Las condiciones de 

operación son las siguientes: 

Intervalo de temperaturas: de -10 a 250 ºe 

Velocidad de calentamiento: 10 °C/m1n 

Atmósfera inerte: Nitrógeno 

El procedimiento se registra en un termograma obteniendo: 

temperatura de fusión (Tm) y calor de fusión. (Tabla 3. 1) 
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TABLA3.1 

CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO 

Mezcla Ta(ºC) Tm<ºC) AHtJ/a) T.ul°C) T,..__(ºC) 

PP -lS.71 175.21 36.68 1S7.62 318.79 
EVA -21.88 47.24 l 76.93 35.lS 3S.1 l 273.44 

~la TmCºC) AHfJ/11) T • ..JºCl 
Sl-1 170.62 66.S6 1S6.20 
Sl-4 169.60 59.29 1S4.48 
Sl-6 168.63 57.68 1S2.24 
Cl-1 169.20 68.18 154.61 
Cl-4 168.35 61.23 1S4.3S 
Cl-6 167.53 55.28 1S4.16 

Mezclas 

Mezcla Tm(ºC) MlfJ/11) T .. .lºC) 
Sl-1 165.91 75.38 152.29 
Sl-4 166.58 67.23 151.45 
Sl-6 167.52 59.16 150.28 
Cl-1 165.50 81.91 150.55 
Cl-4 166.10 72.51 150.40 
Cl-6 167.08 62.06 150.34 

o Tcm¡x:ralura de proceso 205 C 



TABLA3.l (Coot.) 

Mesta TmíºC) Ml(J/11) T •• .lºCl 
SI-1 169.69 69.63 165.57 
SI-4 168.76 57.23 159.21 
SI-6 167.90 48.52 155.96 
CI-1 169.34 71.93 163.48 
CI-4 168.14 61.98 159.87 
CI-6 167.53 56.29 153.34 

Tempcra1ur.1 do procCIO: 215 'C 

Mesta Tm{°C) Mili/a) T...l°C) 
SI-1 167.44 76.64 154.17 
Sl-4 166.33 72.43 152.03 
SI-6 165.25 68.81 148.79 
Cl-1 169.03 71.87 151.90 
CI-4 168.53 64.97 154.87 
CI-6 167.95 58.25 156.92 . 



3. z. DETEIUUNACION DE IR 

Las •uestras e•pleadas para espectroscopia infrarroja se lOllaron 

del extrusor, al lnlclo del proceso, al final o elaborando una película 

del1ada (O. 5 - o unos) durante el proceso separando los rodillos de 

enfrlaalento del equipo. 

La prueba se e•plea para deter•lnar los diferentes enlaces 

presentes en la muestra y tratar de ldentlflcar la estructura obtenida en un 

eapectrofotóaetro IR-FT, Nlcolel MX-S. 

3. 3. DETERMINACION DE CPG 

El aná.llels por croaatograf1a de peraeaclón en gel depende 

prlnclpal.ente de emplear el solvente adecuado, •uchos pol1aeros se disuelven 

a teaperatura ublente o coao el PP y EVA a alta teaperatura. Para éste 

slsteaa se el lg16 el trlclorobenceno (TCB), una pequel\a cantidad de auestra se 

aezcla con antioxidante (lrganox 1076H de Clba-(;elgyl. Después de vaciar el 

solvente se coloca el carrusel con 16 ampolletas en el cro•atógrafo, Waters 

aodelo 150-C ALC/GPC, donde per•anece por 24 horas a al ta te•peratura (100 ºe 

aproxl•ada1tenle), posterior.ente la solución se inyecta a las coluanas a una 

teaperatura de 135 ºe con una velocidad de 2al/aln. En el re1lstro de 
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resultados obtene•os: la curva de dlstrlbuclón de pesos moleculares, el peso 

molecular número promedio (Hn), peso molecular peso promedio (Hw), peso 

molecular Z promedlo (Hz) y la viscosidad pro•edio (Vis). (Tabla J. 2) 

3. 4. DETERHINACION DE HEB 

Para observar la superflcle de un polímero mediante la técnica de 

alcroscopia de barrido es necesario que el material sea conductor. Esto es 

posible depositando un plasaa de oro en la muestra libre de grasa con el 

equipo de "espurreo11 (FINE/COAT ion sputter tFC- t to, a O. 8 kV y t t mA), 

entonces el material está lleta para ser estudiado en el microscopio. 

Se obtienen fotografías de la superflce y parte interna de la 

película, estas últl11as son lijadas antes de depositar en ellas la capa de 

oro. 

Se coloca la muestra en el microscopio JOEL modelo JSH-T20 donde 

es posible obtener dlferenles amplificaciones así coao diversos ángulos de la 

superficie de ésta. 
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TABLA3.2 

DJSTRJBUCION DE PESOS MOLECULARES 

Cromatografla de Permeación en Gel 

Mezcla Mn Mw Mw/Mn 
pp 36626 151315 4.13 

EVA 39206 116944 2.98 

- Mezcla Mn Mw Mw/Mn 
Sl-1 31964 150000 4.69 
Sl-4 35206 145000 4.12 
Sl-6 30775 141000 4.58 
Cl-1 36812 132000 3.59 
C1-4 32083 129000 4.02 
C1-6 35428 127000 3.68 

T....,.,,.iura de proceso: 20' •e 

Mez.cla Mn Mw Mw/Mn 
Sl-1 34826 150000 4.31 
S1-4 30337 143000 4.71 
SI·~ 32166 139000 4.32 
C1-1 31559 133000 4.21 
Cl-4 35530 130000 3.66 
C1-6 40255 128000 3.12 

Tanp:rahll'll de proceso 21' •e 



TABLA 3.2 (Cont.) 

Meula Mn Mw Mw/Mn 
Sl-1 373S2 mooo 4.04 
Sl-2 38166 147000 3.8S 
Sl-3 37680 138000 3.69 
Sl-4 36208 133000 3.78 
Sl-S 33124 130000 3.92 
Sl-6 322S8 125000 3.88 
Cl-1 32681 129000 3.96 
Cl-2 34981 123000 3.62 
Cl-3 317S4 120000 3.78 
Cl-4 30103 115000 3.82 
Cl-S 36596 112000 3.07 
Cl-6 34461 109000 3.16 



3. 5. DETERHINACION DE PROPIEDADES MECANICAS 

Las auestras para reallzar las pruebas de tensión se elaboran de 

acuerdo a la noraa ASTM D 1708-84. Se elaboraron 6 probetas en dlrecc16n al 

flujo (longl tudlnal). Las pruebas se realizaron a teaperatura aablente en una 

aáqulna INSTRON aodelo 1125 con las siguientes condiciones de operación: 

Velocidad de prueba: 100 JIUl/mln 

Velocidad del papel: 500 11111/mln 

Longitud lnlclal CL..,l: 10 -

Con los datos obtenidos de la gráfica (fuerza y extensión) podemos 

eaplear el progra•a PROPMECA Ver. 4.0 con el cual obteneaos los resultados de 

esfuerzo y deformación a la cedencla y a la ruptura, y 116dulo eI•stlco. (Tabla 

3.3) 

Los ensayos de dureza se realizaron en base a la escala Shore D, 

"5114 D-2240. (Tabla 3.4) 
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TABLA 3.3 

PROPIEDADES MECANICAS 

Polipropileno. 

T Resistencia a Deformación Esfuerzo a la Defonnación Módulo 
la Cedencia a la Cedencia Ruptura a la Ruptura Elístico 

lºCI IN/m2¡ IN/m2) (Ntm2) 
205 3.405 E07 0.224 3 036 E07 8.875 3.568E08 
215 3.416 E07 0247 3 203 E07 7.167 3.060E08 
225 3 418 E07 0.258 3.411 E07 7.533 2.753E08 

Etilen-Vinil Acetato 

T Resistencia a Deformación Esfuerzo a la Defonnación Módulo 
laCedencia a la Cedencia Ruptura a la Ruptura EIAstico 

(ºCl IN/m2) IN/m2) CN/m2l 
205 1.898E07 1 94 J.898E07 8.72 7.726E06 
21~ 2.020E07 1.72 2 020E07 8.20 7.51 IE06 
225 2 337E07 1 88 2 337E07 8 40 9 542E06 



T(°C) 

205 
215 
225 

T(ºC) 
205 
215 
225 

TlºCl 
205 
215 
225 

T(ºC) 
205 
215 
225 

T('C) 
205 
215 
225 

TABLA 3.3 (Cont.) 

Resistencia a la Cedencia (E07) 
(Ntm2¡ 

Sl·l Sl-2 SI-3 SI-4 
3.299 3.129 2.938 2.810 
3.394 3.242 3.130 3.000 
3.435 3.325 3.224 3.100 

Deformación a la Cedencia 

Sl-1 Sl-2 Sl-3 Sl-4 
0.228 0.234 0228 0.230 
0.247 0.243 o 233 0.228 
o 230 0.240 0228 0.240 

Esfuerzo a la Ruptura (E07) 
(Ntmt¡ 

Sl-1 Sl-2 Sl-3 SI-4 
1.934 1.970 1.933 1.954 
2.081 2 268 2 125 1.991 
1.917 2 037 1 898 1.747 

Deformación a la Ruptura 

Sl-1 Sl-2 Sl-3 SI-4 
4 ISO 4 800 s 067 4 660 
s 480 5.400 6 100 4 400 
s 700 6000 s 900 s 100 

Módulo Elástico (E08) 
(N/m2¡ 

Sl-1 SI-2 Sl-3 Sl-4 
J 290 2 810 3 220 2 679 
2 854 2 669 2 881 2 639 
3482 2 784 2 941 J 118 

Sl-5 
2.675 
2.857 
2.945 

SI-5 
0.247 
0.240 
o 255 

SI-5 
1.797 
1.803 
1 614 

SI-5 
3 750 
3.050 
4 200 

Sl-5 
2 376 
2 517 
2 609 

Sl-6 
2.636 
2.817 
2.896 

Sl-6 
0.265 
0.277 
0.260 

Sl-6 
1.763 
1.835 
1.648 

SI-6 
3450 
2.550 
3.700 

SI-6 
2 669 
2 118 
2 744 



T(ºCl 
205 
215 
225 

HºCl 
205 
215 
225 

T(ºCl 
205 
215 
225 

T(ºCl 
205 
215 
225 

T(ºCJ 
205 
215 
225 

TABLA 3.3 (Cont.) 

Resistencia a la Cedencia (E07) 
(N/m2) 

Cl-1 Cl-2 Cl-3 Cl-4 
3.487 3 445 3.377 3.235 
3.262 3.170 3.029 2.863 
3 234 3 073 2.900 2 733 

Defonnación a la Cedencia 

CI-1 CI-2 Cl-3 Cl-4 
0.207 0.220 0.224 0.226 
0.234 0.241 0.243 0.245 
0.225 0.227 0.230 0.238 

Esfuerzo a la Ruptura (E07) 
(N/m2) 

CI-1 CI-2 Cl-3 CI-4 
1.934 1.970 1.933 1.954 
2081 2.268 2.125 1.991 
1977 2037 1 898 1 747 

Defonnación a la Ruptura 

CI-1 Cl-2 Cl-3 CI-4 
5.100 6.250 7.200 6.583 
7.683 7.300 7.430 6900 
7100 6 725 7.300 6 750 

Módulo Elástico (EOS) 
(N/m2¡ 

CI-1 CI-2 Cl-J Cl-4 
3 648 J 595 3 490 3 348 
2 942 2 811 2.710 2 663 
2b98 2 677 2 590 2 435 

Cl-S 
2.976 
2.730 
2.596 

Cl-5 
0.228 
0.248 
0.250 

CI-5 
1.797 
1.803 
1 614 

CI-5 
5.825 
6.740 
6460 

Cl-5 
3 233 
2 604 
2 306 

CI-6 
2.706 
2.601 
2.510 

CI-6 
0.234 
0.256 
0.253 

Cl-6 
1.763 
1.835 
1.648 

CI-~ 

5 400 
6.600 
6400 

CI-6 
3 206 
2 580 
2 208 



TABLA 3.4 

DUREZA SHORE O ASTM D-2240 

TlºCl pp EVA 
205 67 28 
215 65 30 
225 67 30 

Mezcla 205ºC 215ºC 225ºC 
Sl-1 67.00 66.22 65.00 
Sl-2 66.42 65.60 64.93 
Sl-3 66.00 64.50 64.00 
Sl-4 65.00 63.80 63.00 
Sl-5 63.50 ._.... 62.86 62.00 
Sl-6 62.00 61.76 60.00 

Mezcla 205ºC 215ºC 225ºC 
Cl-1 69.96 66.00 68.50 
Cl-2 68.50 65.40 67.90 
Cl-3 67.82 64.20 67.00 
Cl-4 66.15 63.56 65.50 
Cl-5 61.87 62.30 64 ()() 
Cl-6 64.07 61 00 63.00 



CAPITULO 4 

ANALISIS DE RESULTADOS 

A bajas concentraciones de EVA, la mezcla PP/EVA no es fácllmcnle 

compatible, por lo que al agregar el peróxido de dlcuml lo, en la e lapa de 

mezclado, se busca la dispersión del EVA en la fase de PP. 

4.1. CARACTERIZACION TERMICA 

Los datos presentados en la tabla 3. 1 correspondientes a la 

caracterlzaclón de EVA, reportan dos "fusiones'', esto se presenta en 

copollmeros en su mayor la amorfos como es el caso de EVA (Anexo 1}, por tal 

motivo la CDB no es un método adecuado para caracterizar éste materlal1, Para 

el PP se llene un punto de fusión de 175.21 ºe, en la llt.cratura se reporta un 

intervalo de 168 a 176 ºc4•7•8. 

En los termogramas de las mezclas sln lnlclador (Anexo 1 J se puede 
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observar un camblo de pendiente que corresponde a una ºfusión" de EVA, la cual 

aumenta con el contenido de éste, sin embargo la "fusión" disminuye c:n las 

muestras con iniciador o no se aprecia si el contenido de EVA disminuye. 

Se obtiene mayor punto de fusión en las muestras sin inlclador que 

con iniciador para las temperaturas de 205 y 215 ºe, debido a la separación de 

fases; en las mezclas químicas se tiene contribución de propiedades (mezcla 

compatible). 

A 225 ºe se obtiene mayor punto de fusión en las muestras con 

lnlciador, aquí la temperatura favoreció la mezcla dándole un punto de fusión 

alto y buenas propiedades. (flg. 4. t). Existe mayor fuerza cohesiva entre las 

cadenas de los polímeros. 

En las mezclas con iniciador a 215 y 225 ºe los valores de 

temperatura de fusión presentan una tendencia si mi lar, sim embargo, a 205 11c 

tienen valores inferiores y comportamiento contrario, disminuyen con el 

contenido de PP. 

En la fig. 4.2 se observa el comportamiento de la entalpía de 

fusión para las muestras con y sin lnlclador y las lres lemperaturas de 

proceso las cuales tienen un comportamiento contrario a la temperatura de 

fusión. 

Las mezclas con y sln Jnlciador procesadas a 215 ºe llenen la 

mayor entalpia de fusión. 
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FIGURA 4.1 

AN/\LISIS TER~AICO 
POLIPROPILENO-ETILEN VINIL ACETATO 

TEMPERATURA DE FUSION (oc) 
172~~~~~~~~~~~~~~~--, 

170 -

168 

166 

164~~~~~~~~~~~~~~~ 

70 80 90 100 

~'. DE POLIPROPILENO 

-<>-T=205oC SI -lf-T=215oC SI -fr-T:::-225oC SI 

---T=205oC CJ )( T=215oC CI -+T=225oC CI 
SI: SIN INICIADOR CI: r;o1i INICIADOR 



PIGUllA 4. Z 

ANALISIS TERMICO 
POLIPROPILENO-ETILEN VINIL ACETATO 

ENTALPIA DE FUSION (J/g) 
90~~~~~~~~~~~~~~~ 

80 ................................ . 

70 ......... . 

60 ....... . 

50 

% DE POLIPROPILENO 

-O-T=205oC SI ~ T=215oC SI -t.- T=225oC SI 

---T=205oC CI *T=215oC CI +T=225oC CI 
SI: SIN INICIADOR CI: CON INICIADOR 

ma os • mE 
U11 • U. llUllECA 



4.2. CARACTERIZACION 11\fRARROJA 

La caracterización del EVA mediante IR confirmó que el material 

empleado está constl tul do de: 28X en acetato de vlnl Jo y 72X en et lleno y el 

PP es lsotáctlco, comparado con la blbliografía11 y con los dalos técnicos del 

proveedor. 

Las mezclas físicas y químicas presentan las bandas 

caraclerístlcas para el PP y EVA de µm (2000 cm-1J a 10 µm (1000 cm-1). 

complicando su anál lst s. 

A 5.8 µm (1800 cm-1
) y 8 µm (1200 cm- 1) se lncrcmentan las 

bandas con el contenido de EVA y en las muestras con iniciador 1 estas bandas 

corresponden al carbonllo y acetato respectivamente. (fig. 4.3 y 4.4). 

En las mezclas químicas se incrementa la banda situada 14 ''m {740 

cm-1
), siendo una influencia de acetatos. 

Las bandas cercanas a :J. 3 iim y 7 µm son comunes a los 

polimeros orgánicos. las cuales representan el enlace hidrocarburo, estas 

IJandas aumentan en las muestras con iniciador y mayor contenido de EVA. 

Las bandas localizadas de 1 a 3 µm corresponden a humedad. 
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FIGURA 4.3 

PP/EVA (96/4), zosºc 

PP/EVA/l (96/4/0,08%), zosºc 

FALLA DE ORIGEN 
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PICUllA 4.4 
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PP/EVA/I (96/4/0,08%), 2250 C 

FALLA DE ORIGEN 



4.3. CARACTERIZACION CROMA TOGRAFICA 

Los de pesos moleculares oblcnldos para PP y EVA cxperlmenlalmenlc 

se compararón con el banco de datos proporcionado por \.laters Assoclates, lnc. 

Y con la 11 lera tura 4' ., . 

Los pesos moleculares obtenidos en las mezclas físicas y quimlr:.as 

estan comprendidos entre los pesos moleculares del PP y EVA. 

La disminución en los pesos moleculares de las mezclas químlc.as 

con respecto a las mezclas físicas se debe probablemente a la reducción en la 

longitud de la cadena del PP durante la extrusión reactiva. Al adicionar el 

peróxido de dlcumllo se favorece el romplmlento de moléculas pollmérlcasl lbres 

y a la formación de radicales libres. 

Se obtienen menores pesos moleculares en las mezclas química~ que 

en las físicas, el entrecruzamiento no es primordial en esta reacción, a pesar 

de el alto contenido de peróxido de dlcumllo. 

En las f !guras 4.5 y 4.6 para las temperaturas de 205, 215 y 225 

ºr. respr.ctlViimr.nle, se observa el comportamlr:nlo del pe50 molet.ular de la!> 

muestras Lon y sln lnlclador. 

Observ .. mdo la tabla 3.2 es posible notar la baja pol ldlspr.r'iidad 

en las muestras csludi<:idas. 
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rIGURA 4.5 

CROMATOGRAFIA DE PERMEACION EN GEL. 
POLIPROPILDW-OILEN VINIL ACETATO 

PESO MOLECULAR (miles) 

155 -

145 

135 -

125 

DE POLIPROPILENO 

-0- CI 205oC ~SI 205oC * C! 215oC ..._SI 21 SoC 

SI: SIN INICIADOR CI: CON ltHCIADOR 



..•• , I"' • ,, ' • • e. '•' · .,,-¡,c.,... ·~·~~·, 

PIGOU 4.6 

CROMATOGRAFIA DE PERMEACION EN GEL 
POLIPROPILENO-ETILEN VINIL ACETATO 

PESO MOLECULAR (miles) 
155~~~~~~~~~~~~~~~ 

145 

135 ................... . 

125 

115 

% DE POLIPROPILENO 

-<>-CON INICIADOR +SIN INICIADOR 
TEMPERATURA DE PROCESO 225oC 



4.4. CARACTERIZACION MORFOLOGICA 

La morfología del PP es más tersa que el EVA, cslo se puede 

observar en la flg. 4. 7. El Intervalo de temperaturas de proceso elegidas son 

adecuadas para el PP, sin embargo el EVA es procesable a estas temperaturas y 

entre los dos son capaces de formar una mezcla útll, química y físlcamenhL 

La morfología de las muestras indica que las mezclas químicas son 

compatibles, no se observan mlcrodomlnlos de EVA, que son fácilmente 

localizados en las fotografías de las mezclas físicas (fig. 4.8). 

Los mlcrodomlnlos aumentan con el contenido dP. EVA y disminuyen al 

aumentar la lemperalura de proceso {flg. 4.9, 4.10 y 4.11}. 

Las muestras fuerón estudiadas en MEB tanto superficial como 

internamente. En el interior de las mezr:::Jas es posible observar pequeñas 

esferltas las cuales aumentan con el contenido de EVA en las mezclas fislcas y 

disminuyen al aumentar la temperatura de proceso. s. Thomas28
, obtlono 

fotografías 9imllares y con los estudios realizados es posible atribuir este 

comportamiento del material a la cantidad de EVA. Sln embargo, las mezclas 

químicas presentan una superficie semicontlnua, hay menor cantidad de 

microdomlnlos que las mezclas físicas, las cuales disminuyen al aumentar la 

temperatura de proceso y el contenido de EVA incluso en la morfología interna 

de las mezclas (flg. 4.12, 4.13, 4. 14.y 4.151. 
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FIGURA 4. 7 

POLIPIWPILF:NO (5U00xl 

ETILF.N-Vl1"1L ACETATO (2001) 



PIGURA 4.8 

PPIEV A • 96/4 :, 205°C (20001) 

~llij¡p.':1-""'-11,.:--. 

·.~ . 

Pl'/F.V A/I 96/4/0.08% , 205°C (5000.) 



FIGURA 4.9 

l'P/EV A 76/24 , 20S°C (10001) 

l'l'/EVA/I 76/24/0.08% , 205ºC (2000x) 



FIGURA 4.10 

-
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PP/E\' A 96/4 , 225°C ( IOllOx) 

t~ •• • . 

l'l'i[\'A/I 9614/0.0H'Yo , 225°(' flOOlh) 



FIGURA 4.11 

l'Pil.\ A 76/2~ • 225ºC (21Hllhl 

-·· 
_. tr': 

l'l'/E\. \ 1 71>/H/0.IJH% • 225ºC (lOlllh¡ 



FIGURA 4. 12 

Pl'/EV A 96/4 , 205°C (2000x) 

Pl'/f.\' A 76/24 , 205ºC (5000x) 



FIGURA 4.13 

~~:_--
~~ ,-·. 

. ~-~~~;; .. 
'lA-,¿. ........... °"'J... 

PP/EVA/I 96/4/0,08% 205°C (3500x) 

l'P/E\' A/I 76/24/0,011% 20SºC (351Hh) 



FIGURA 4.14 

' . t' ,,_, ; . ; 

¡.;: •. 

PP/EV A 96/4 , 225ºC (35GOx) 

Pl'/EV A 76/24 , 22SºC (3500x) 



FIGURA 4.15 

PP/EV NI 96/4/0.08% , 225°C (50001) 

·--:;'\' 
. -:,.~·;; 

-"'~~.· 

PPIEVA/I 7"124/0.08'11,, , 225ºC (50001) 



4.5. CARACTERIZACION ~CANICA 

Las propiedades mecánicas están ampliamente relacionadas con la 

naturaleza química y las características moleculares, las cuales tienen gran 

influencia sobre la temperatura de fusión y transición vítrea. 

Elegir una temperatura de proceso adecuada es algo promordlal, la 

aplicación del material resultante depende de esto, al aumentar la temperatura 

de proceso de 205 a 225 ºe se favorece la mlsclbllldad de los componentes, 

obteniendo buenas propiedades físicas y químicas. 

A la temperatura de 215 ºe las propiedades mecánicas tienen 

diferente comportamiento que a 205 y 225°C al tratar de relacionar las 

propiedades de las mezclas químicas con las fislcas. 

La resistencia a la cedencla (flg. 4.16) disminuye con el 

contenido de EVA, en las muestras con iniciador es posible ver un disminución 

rápida proyectando mejores resultados en composiciones más bajas de EVA, en 

cambio las mrt?.clas sin iniciador- decienden y tienden a ser const.antes sin 

obtener mejores resultados. La temperatura de proceso influye en los 

resultados, a mayor temperatura mayor resistencia a la cedencla. 

Los meJores resultados se obtienen a 205 ºe en las muestras con 

iniciador. 
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La deformación a la cedencia (fig. 4.17) para la muestra sin 

iniciador a 215 ºe se obUenen los valores más altos en las mezclas 76/24 Y 

96/4 con respecto a las otras temperaturas. En las muestras con iniciador la 

mayor deformación se tiene a 215 ºc. 

El esfuerzo a la ruptura {fig. 4.18) es mayor en las muestras con 

lniclador y aumenta con la temperatura de proceso. Los valores promedio mfls 

al tos se tienen a 215 ºe y a 225 ° C se tienen los más bajos. 

La deformación a la ruptura {fig. 4.19) es mayor en las muestras 

con iniciador. Las mezclas con y sin iniciador presentan un máximo en 86/24. ~ 

en peso (PP/EVA). Las muestras con iniciador aumentan un 18 Y. la deformación a 

la ruptura que las muestras sin iniciador 

En las muestras con iniciador el módulo elástico aumenta e.en el 

contenido de PP y muestra una tendencia creciente. sin embargo, las mezclas 

sin iniciador no tienen un comportamiento definido. (figs. 4. 20, 4. 21 y 4. 22). 

Las muestras procesadds a 205 ºe con iniciador presentan los 

valores más altos en módulo elástico aproximadamente 50 X más, superando a los 

obtenidos a 215 y 225 ºc. El módulo elastlco desciende al aumentar la 

temperatura de proceso. 

La dureza disminuye con el contenido de EVA y aumenta en las 

muestras con iniciador. La prueba longitudinal reporta valores entre 60 y 70 

Shore D. (flg. 4.2Jl. 
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rICOli 4.16 

RESISTENCIA A LA CEDENCIA 
POLIPROPILENO-ETILEN VINIL ACETATO 

ESFUERZO (N/m2) E+07 
3,5.----~~~~~~~~~~~~---=,-----, 

3,3 -

3, 1 -

2,9 ..... . 

2,7 

80 90 100 

3 DE POLIPROPILENO 

-<>-T=205oC SI -ll-T=215oC SI * T=225oC SI 

---T=205oC CI *T=215oC CI -+-T=225oC CI 
SI: SIN INICIADOR CI: CON INICIADOR 



FIGURA 4.17 

DEFORMACION A LA CEDENCIA 
POLIPROPILENO-ETILEN VINIL ACETATO 

DEFORMACION (E-01) 
2,8..--~~~~~~~~~~~~~~---. 

2.6 -

2,4 -

2,2 -

2~~~~~---~~~~_.._~~~~___, 

70 80 90 100 

~; DE POLIPROPILENO 

-G-T=205oC SI -K---T=215oC SI --tr-T=225oC SI 

-+-T=205oC CI * T=215oC CI + T:-:225oC CI 
SI: SIN INICIADOR CI: CON INICIADOR 



ESFUERZO A LA RUPTURA 
POLIPROPILENO-ETILEN VINIL ACETATO 

ESFUERZO {N/m2) E+07 

2,5 ... 

2,3 - . 

2, 1 

1, 9 -

1,7 

1.s~~~~~_._~~~~---~~~~----' 

70 80 90 100 

% DE POLIPROPILENO 

-<>-T=205oC SI -*" T=215oC SI -i!r T=225oC SI 

.._ T=205oC CI * T=215oC CI + T=225oC CI 

SI: SIN INICIADOR CI: CON INICIADOR 



FlCllllA 4.19 

DEFORMACIOt~ A LA RUPTURA 
POLIPROPILENO-ETILEN VINIL ACETATO 

DEFORMACION (E-01) 
9.--~~~~~~~~~~~~~~~--, 

8 

7 

6 

5 

4 

3 -

% DE POLIPROPILENO 

-<>T=205oC SI -H-T=215oC SI --&T=225oC SI 

---T=205oC CI * T=215oC CI + T=225oC CI 

SI: SIN INICIADOR CI: CON INICIADOR 



PIGUU 4.20 

MODULO ELASTICO 
POLIPROPILENO-ETILEN VINIL ACETATO 

ESFUERZO (N/m2) E+08 
3,8~~~~~~~~~~~~~~~---. 

3,6 

3,4 

3,2 

3 -

2,8 

2,6 

2,4 

2,2 

2'--~~~~-'-~~~~---'~~~~---' 

70 80 90 100 

/: DE POLIPROPILENO 

-<>-T=205oC SI +T=215oC SI *T=225oC SI 

... T:::205oC CI -* T=215oC CI + T=225oC CI 
SI: SIN INICIADOR CI: CON INICIADOR 



MODULO ELASTICO 
POLIPROPILENO-ETILEN VINIL ACETATO 

ESFUERZO (N/m2) E+08 
3,8....---~~~~-----'~~~~~~~~----. 

3,6 -

3,4 

3,2 

3 

2,8 

2,6 

2,4 -

2,2 

2 
70 80 90 100 

?: DE POLIPROPILENO 

-0-T=205oC SI + T=215oC SI * T=225oC SI 
SI: SIN INICIADOR 



PIGllU 4.ZZ 

MODULO ELASTICO 
POLIPROPILENO-ETILEN VINIL ACETATO 

ESFUERZO (N/m2) E+OB 
3,8.--~~~~~~~~~~~~~~--. 

3,6 

3,4 

3,2 

3 

2,8 

2,6 

2,4 

2,2 

% DE POLIPROPILENO 

---T=205oC CI *T=215oC CI +T=225oC CI 
CI: CON INICIADOR 



t'IGllllA 4.23 

DUREZA SHORE D ASTM D-2240 
POLIPROPILENO-ETILEN VINIL ACETATO 

DUREZA SHORE D 
72~~~~~~~~~~~~~~~ 

70 

68 

66 

64 

62 

60 

80 90 100 

~; DE POLIPROPILENO 

-<>-T=205oC SI * T=215oC SI • T=225oC SI 

---T=205oC CI *T=215oC CI +T=225oC CI 
SI: SIN INICIADOR CI: CON INICIADOR 



CONCLUSIONES 

Es necesario saber en que dirección evoluciona la productividad 

del sistema que deseamos, así como las futuras circunstancias del mercado en 

el cual habrá muchos cambios drásticos. LaVerne Leonard
23 

realizó una 

proyección en el consumo de las resinas más importantes situando al PP en 

cuarto lugar, el tercero es ocupado por PVC que no se recomienda para usos 

domésticos por su contenido de Cloro, creando una gran posibilidad en el 

eapleo de PP. 

Los estudios realizados para su utilidad c;on importantes, ya que 

dan una alternativa más en apllcaclones de acuerdo a sus propiedades físicas y 

químicas. 

Mediante el Proceso de Extrusión Reactiva es posible crear nuevos 

materiales con buenas propiedades físicas y químicas. tomando en cuenta los 

procesos estudiados y las reacciones que puedan cumplir los requisitos 

necesarios para un uso determinado. La rriezcla PP/EVA ha sido estudiada y 

empleada en concentraciones altas de EVA obteniendo buenas propiedades y 

diversas aplicalones. 

Este trabajo proporciona información a bajas concetraciones de EVA 

donde la mezcla no es miscible entre si {forman interfases) y las propiedades 

son mínimas. El adlclonar peróxido de dtcumllo, promueve el romplmlento de 
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cadenas y entrecruzamiento (en menor grado) de los polímeros PP Y EVA. 

El resultado es de puntos de fusión deflnldos y mayores que los 

polímeros independientes. 

Es necesario y se propone para futuros trabajos hacer un anállsis 

profundo de los espectros de infrarrojo, debido a que en este trabajo solo se 

e•plearon para comprobar la existencia de enlaces característicos de cada 

polí11ero. 

Los pesos moleculares tienen baja pol1dispersidad, originando 

buenas propiedades mecánicas con tendencias predesibles para otras 

co•poslciones, el. intervalo de error de 1. 5 al 11 X hace confiables los 

resul lados reportados. 

En las mezclas físicas las propiedades no son buenas en conjunto, 

esto se debe a que los polímeros aportan sus propiedades independientes 

haciendo al material útil en algunos puntos o zonas e inútil en otras zonas. 

El material obtenido de la mezcla química posee buena resistencia 

a la tensión, flexibllidad, resistencia a la abrasión y con una morfoJogfa 

homogénea superficial e interna, apariencia tersa, opaca y ligeramente blanca. 

Los resultados muestran que a mayor temperatura de proceso, el 

co•porta11iento de la mezcla posee una tendencia positiva en las propiedades 

medidas. 
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ANEX02 

LISTA DE SIGLAS DE 
IDENTIFICACION DE POLIMEROS 



SIGLAS DE IDENTIFICACION DE POLIMEROS: 

AllS Termopol ímeros de acrl lonl tri lo-butadleno-estlreno 

AIUIA Copolímeros de acrllonltrllo-metact·llato de metilo 

ASA Termopol ímeros acrl lonl trllo-estlreno-acr !latos 

•n Resinas blsmalelmldas 

Bit Caucho de pollbutadleno 

CA Acetato de celulosa 

CAB Acetato-butlrato de celulosa 

CAP Acetato-proplonato de celulosa 

OIC Carboxlmetllcelulosa 

CP Proplanato de celulosa 

CPE Pollet lleno el orado 

CPYC Cloruro de pol lvlnUo clorado 

CR Caucho de pollcloropreno o neopreno 

CS Caseína 

CTFE-VDF Copolimero clorotrlfluoretlleno-fluoruro de vlnilldeno 

CTPB Pollbutadleno carboxltermlnado 

DAPS Olamlnodlfenllsulfona 

EC Etllcelulosa 

ECTFE Copo limero etlleno-clorotrif luoretl lena 

EEA Copolimero etileno-acrl.lato de etilo 

DIR Caucho natural epoxidado 

EP Resina epoxl 

EPDM Caucho et lleno-propl leno-dieno {también EPT) 

EPM Caucho etlleno-propileno {tambl.én EPR) 

EPR Caucho etlleno-proplleno {también EPM} 

EPS Pollestlreno expandido 

EPT Cauchos tetpolimeros de eltleno-proplleno y butadleno o 1sopreno 

(tamblén EPDMl 

ETFE Copol imeros etl leno-tetrafluoretl lena (también PETFE) 
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EVA 

FEP 

FRP 

FGRP 

GPPS 

HDPE 

HIPS 

HllVPE 

llTPB 

llR 

IR 

LDPE 

LLDPE 

llJIS 

llDPE 

llF 

llPPO -NC 

NR 

PAA 

PA 

PAi 

PAN 

PB 

PBI 

PBO 

PBT(PBTP) 

PBT 

PC 

PCA 

PCT 

Copo limero et lleno-aceta to de v 1 nllo 

Copolímero fluorado de etlleno-pr·oplleno 

Plásticos reforzados con flbras 

Pollésteres reforzados con fibra de vidrio 

Pollestlreno de uso general 

Polletileno de alta densidad 

Pollest1reno grado alto impacto 

Pollelileno de alto peso molecular 

Pol lbutadleno hldrox l terminado 

Cauchos butllo (lsobutlleno-lsopreno) 

Cauchos de po 111 sopreno 

Polletlleno de baja densidad 

Polietlleno de baja densidad lineal 

Terpol !meros metacr l lato-butadleno-est !reno 

Polletlleno de media densidad 

Resina de melamlna formaldehldo 

PPO modificado (con estlreno, generalmente) 

Caucho nllrllo Cacrllonltrllo-butadleno) 

N1trocelulosa 

Caucho natural 

Pollacrllamlda 

Pal lamida 

Copol ímeros pollamlda-lmlda 

Pol lacr 1 lonl tr llo 

Po) lbut.eno-1 

Pollbenci lmldazol 

Pollbenzoxasol 

Tereftalato de pollbulllo 

Pollbenzo (bis} llazol 

Pol lcarbonat.o 

Pollc.:loroalcoxl 

Pol lclc lo exad lmel l len leref tala to (Copol lester parcialmente 

crisLi\ ino) 
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PCTFE 

PE 

PEAD 

PEBD 

PEBDL 

PEEIC 

PEll: 

PEN 

PES 

PET 

PETFE 

PETG 

PF 

PFA 

PllS 

PlllA 

fO 

POll 

PP 

PPE 

PPllS 

PPO 

PPS 

PPTA 

PS 

PTFE 

PllR 

PVAc 

PVA 

PVB 

PVC 

PVCA 

PVDC 

Pol lclorotr lf luoretí leno 

Polletlleno 

Polietl lena de alla densidad 

Polletlleno de baja densidad 

Polletlleno de baja densidad lineal 

Pol ieteretercelona 

Polletercelona 

Pol let 1 len-naf tena to 

Polletersulfona 

Pol letl lenteref tala to 

Copolímeros etllcno-tetrafluoretlleno (también ETFE) 

Polletilentereftalato modificado con gllcol 

Resinas fenol-formaldehldo 

Pollfluoralcoxl 

Pollhldroxlest 1 reno 

Pollmetacrllato de metilo 

Polloleflna 

Pol loxlmet lleno 

Pol lpropl lena 

Pol lfenl lén-éter 

Pol 1-para-mel 1 lesl ireno 

Oxido de pol 1 fenl lena 

Sulfuro de pol lfenl lena 

Poli (p-lereftalamlda) 

Pollestlreno 

Pol l letraf 1 uoretl lena 

Resinas de pollurclano 

Pollacetato de vinilo 

Pollvlnilalcohol fAlcohol pollvlnlllco) 

Polivlnllbutlral 

Cloruro de pollvlnllo 

Acetato de cloruro de pol lvlnllo 

Cloruro de pollvlnllldeno 
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PVDF 

PVF 

SAll 

SBR 

SllA 

UF 

UllJIVPE 

UP 

UPVC 

Fluoruro de pol lvlnl lldeno 

Fluoruro de pol lvlni lo 

Copol !mero de esllreno-acr llonl tr llo 

Cauchos est \reno-butadleno 

Copolímeros estlreno-anhídrldo male1co 

Resinas urea formaldehldo 

Polletlleno ultrapesado (de muy alto peso molecular) 

Resinas de pal !éster lnsaturado 

Cloruro de pollvlnllo no plastificado 

DESIGNAC!ON ASTH PARA ELASlUMEROS (ULTIMA LETRA) 

Caucho de cadena principal formada por átomos de carbono: 

R 

M 

lnsalurados 

saturados 

Caucho de heterocadena, con é. tomos de: 

o 
ll 

T 

u 

oxigeno 

slllclo 

azufre 

oxígeno y nl trógeno 
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