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INTRODUCCTION

Afortunadamente 1la Ingenieria Quimica, da elementos de
juicio para la mayoria de los fenémenos que se presentan en -
la naturaleza, refiriéndose principalmente a las reacciones -
quimicas. Gracias al estudio, el hombre ha ido logrando el -
conocimiento y el dominio de estos fenémenos, sin embargo, a
medida que avanza en el conocimiento, se descubren nuevos ho-
rizontes y esto lleva a que la ingenieria quimicarsea ilimita

da y con objetivos cada mez mis altos de alcanzar.

Dentro del dominio de la naturaleza, el hombre empezé -
por satisfacer sus necesidades primarias como la comida, el
vestido y un techo donde resguardarse.. Estos hechos fueron
la fuerza impulsora de la tecnologia, la cual hoy en dia con-

tinta enfocada de alguna manera a la subsistencia.

El crecimiento demogréfico reflejado principalmente a -
partir de este siglo, ha obligado a la ciencia a substituir -
los materiales naturales por sintéticos, ya que desafortuna-
damente cada vez los recursos animales y vegetales son menos.
Por lo anterior, materiales derivados del petrélec como los
plésticos, han alcanzado gran importancia por las mOltiples

funciones que tienen en el mundo moderno, dentro de estas el



aislamiento de la corriente eléctrica del cual no es necesa-

rio citar su importancia,

El capitulo primero de este trabajo, presenta los aspec-
tos generales de los plésticos y la importancia del PVC den--
tro de estos materiales, asi como la forma de prepararlos. En
el segundo capitulo se detalla el concepto de la resistencia
al paso de la corriente en los materiales, esto es la resis--
tividad volumétrica asi como la forma de cémo y con qué medir
esta propiedad. En el tercer capitulo se describe el signifi
cado de los plastificantes, los diferentes tipos, caracteris-
ticas y criterios de seleccién. Posteriormente en el capitu-
lo cuarto, se presenta la forma de obtener plastificantes de-
rivados del anhidrido ftdlico, ya que este tipo es usado en
mayor porcentaje para la fabricaci6n de compuestos de PVC di-
seflados para el aislamiento eléctrico. En esta seccifn se de
terminan los factores de proceso de obfenci&n que influyen en
la resistividad volumétrica del plastificante. En el capitu-
lo quinto, se analiza el efecto de la resistividad volumétri-
ca de tres plastificantes (ftalatos) en la resistividad volu-
métrica de un compuesto con caracteristicas dieléctricas. Fi-
nalmente en el capitulo sexto se expone la investigacifn rea-

lizada para mejorar la resistividad volum&trica de un plasti-



ficante determinado, en base a un componente quimico y el ané

lisis de las condiciones 6ptimas de tratamiento.

res,

Esta tesis con la presentacién de los capfitulos anterio-

pretende lograr los siguientes objetivos:

- Determinar el efecto de la resistividad volumétrica
de un plastificante, en las caracteristicas aislantes

de un compuesto de PVC.

- Investigar un tratamiento quimico y la optimizacién,
para mejorar la resistencia al paso de la corriente -

eléctrica de un plastificante.

- Aportar los conocimientos bésicos para la fabricacién

de los plastificantes derivados del anhidrido ftélico.

- Introducir al lector en el conocimiento de 1los com--

puestos de PVC y por tanto de los plastificantes.
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GENERALIDADES

1.1 Materiales Plasticos

El presente trabajo abarca una pequeiia parte del mundo -
de los plésticos, pero no por esto deja de ser importante. La
idea general que se tiene de los pldsticos, es la de materias
sintéticas que pueden ser moldeadas por la accibn de la pre--

sidén, solventes o calor.

Los plésticos se fabrican a partir de materias minerales,
vegetales e incluso animales, (ver Tabla 1.1) pero todas tie-
nen como caracteristica comiin la de hallarse constituidas por
macromoléculas, que resultan de la unién de numerosos grupos
de moléculas generalmente iguales que repiten la misma f6rmu-
la elemental del material de donde provienen. A este dltimo
se le llama mondmero y al que resulta de 1a’unién de sus mo-

léculas polimero.

Cuando la molécula del polimero contiene de veinte a cien
veces el monémero, la materia pléstica es amorfa y quebradiza
y solamente sirve para revestimientos; si lp contiene de cien
a mil veces, el pldstico conviene para ser moldeade y cuando -
el motivo elemental se repite mds de mil veces se obtienen ma

terias flexibles y resistentes, propias para fabricar fibras



ORIGEN DE MATERIALES PLASTICOS

TABLA .1

MAT ERIA PRODUCTOS
PRIMA INTERMEDIARIO§ ~ MATERIAS PLASTICAS
ANIMALES |LECHE CASEINA GALALITA y LANITAL
ALGODON y
MADERA CELULOSA  |[CELULOIDE, CELOFAN, RAYON yVISCOSA
PLANTAS
VEGETALES OLEAGINOSAS | ACEITES RILSANy BARNICES
HEVEA LATEX FEBONITA Y CAUCHO
RESINAS DE
CONIFERA COLOFANA |BARNICES
GOMAS
VEGETALES | LACAS DISCOS DE GRAMOFONO y BARNICES
BENCENOy  [POLIESTERES, POLIESTIRENO, ELASTOME
ESTIRENO ROS 0 CAUCHOS SINTETICOS
FENOL NAYLON, RESINAS FORMOFENOLICAS
0 FENOPLASTOS
ESINAS EROFTALIC
HULLA NAFTALENO  |R GLICEROFTALICAS
?Nu&%om E IRESINAS PARA LACAS Y BARNICES
ACETILENO(a |RESINAS ACRILICAS,ACETATO DE CELU-
pattir del carburo | LOSA, POLIVINILO, NEOPRENO y CAUCHOS
d cakio obtenido| SINTE TICOS, PLE XIGL ASyFIBRAS TEX:
ton coqueycal) | TILES (orldn ete)
gﬁfu(:) partirde |pAQUELITA yRESINAS FORMOFENOL'CAS
AMONIACO(a
MINERALES partir de h:ldmte
geno proceden
Jola coquetaceion] UREA Y AMINOPLASTAS
de la hulle yde
mtrogeno del aire)
ACETILENOy
BENCENG V.MAS ARRIBA DERIVADOS DE LA HULLA
PETROLEG | BUTILENO CAUCHO BUTILO
Y CLORURO DE VINILIDENO, POLIESTERES]
GAS NATURAL] ETILEND (\%?L‘I"OQIZTIFICIALY FI1BRAS TEXTILES
" |ACETATO DECELULOSAy RESINAS GLI-
PROPILENO | CEROFTALICAS
POLIESTERES y FIBRAS TEXTILES(da-
X ILENO RES y Slda

cron, terifeno etc




textiles y pelficulas. En otros casos las moléculas gigantes
resultan de la repeticidn de dos o mds motivos para formar --
los copolimeros que adquieren propiedades especiales que los

homopolimeros no pueden cubrir.

Las moléculas que resultan de 1la polimerizacién forman -
cadenas paralelas unidas de trecho en trecho por enlaces trans
versales poco numerosos. A esta estructura deben su calidad -
de termopldsticos; esto es, cada vez que son calentados el ca
lor los ablanda, peroc al enfriarse,‘recobran su dureza, un --

ejemplo de estos materiales es el cloruro de polivinilo (PVC).

La policondensacifn puede dar también moléculas ordena--
das linealmente, en cuyo caso se emplean en la fabricacién de
fibras sintéticas, pero otras veces forman moléculas tridimen
sionales, en las cuales los motivos elementales se ordenan en
todas direcciones y sus moléculas se hallan unidas por numero
sos enlaces. En este caso la materia plastica generalmente -
l1fquida o pulvurulenta es termofraguante, duroplistica o ter-
moestable: calentada una primera vez, endurece definitivamen-
te al enfriarse, y ya no puede volverse a ablandar por efec-
to del calor, si este es muy intenso se carboniza y no funde

(caso de los fenoplastos).



Los pldsticos se labran como los metales y el vidrio, por
moldeado, prensado, extrusidn y laminado, sus aplicaciones son
numerosas. Fueron al principio sucedaneos mediocres de nmate-
rias naturales, pero la quimica no tard6 en darse cuenta de -
que las resinas sintéticas podfan aventajar 2 muchos materia-
‘les en algunas aplicaciones especificas. Hoy raro es el caso
en el que un plistico estudiado, no mejore a los materiales -
cldsicos de fabricacién. Esto se ha observado tanto en cohe-
tes espaciales como en instalaciones industriales o en el ho-

gar moderno.

Como se puede observar en la Tabla 1.1, por diversidad de
origenes en las materias plasticas, es diffcil precisar la fe

cha exacta del inicio de la aplicaci6n de estos materiales.

En la actualidad aproximadamente el 90% de las materias
primas de los plé4sticos provienen del petr6leo, como se pre--
senta en la Tabla 1.2.

1.2 Cloruro de Polivinilo

Los primeros conocimientos reportados de PVC parten de -

1835, afio en el que Regnault (1) mezcld dicloruro de etileno



TABLA .2

MATERIALES PROCEDENTES DEL PETROLEO

PETROLEQ ———

VISCOREDUCCION

coQuIZACION |

—~ COQUE

CICLOHEXANONA———_ :%P':%';:fggm
ALQUIFENOLES
GASOLINAS FENOL PENTACLOROFENOL
] RESINAS EPOXICAS
i BISFENOL
i . A
G M somers e e
» i
NACION CamauTicn I DESTILACION BENGENO ANIHIDRIDO MALEICO AC FUMARICO
l ] AROMATICOS PESADOS AC MALEICO
I | PO - SBR
v ; LATILES SB
'éi;gmcc'ﬁ" I rThEAi!TEETIS! ETIL BENCENO ESTIRENO POLIESTIRENO
=g GASOLINAS i LNPIROL SAN(ESTIRENO ACRILONITRILO)
23 | NEIROL RBS (ACRILO BUTADEINO)
gu I ! EROSENO RESINAS POLIESTER
J®0 - K ’
ES ] T ) GASOLEO oTROS DDT COLORANTES DETERGENT.
bl : | T K : =< SOLVENTES ADITIVOS VARIOS
£2 CRAKEC N S I SRR :
CATALITICO 1 L yorakeo ) CLEFINAS TOLUEN DISACIATC POLIURETANOS
' L HIDROCARS. . .. . ETILENO ToLUEN0&- CLORURO DE BENZILO —— PLASTIFICANTES
L ~ —dieeros [ PROPILENO B TNT SOLVENTES
HIDROCRAKING - T T TIALVAPOR | | BUTADIENO
CATALITICO ’ ‘ O-XILENO A.FTALICO PLASTIFICANTES
- | / ~~_ RESINAS ALQUILICAS
. I - XILEND < SOLVENTES )
HIDROCRAKING [ P-XILENO A.TEREFTALICO ——_ FIBRAS POLIESTER
. COMBUSTOLEO

.~AROMATICOS PESADOS SOLVENTES
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y una solucién alcoh6lica de hidréxido de potasio.

CH,OH

CH, Ct-CH,C1 + KOH~——=—+CH, = CH C1 + KCL + HZO

2 2 2

Este método practicamente no se usa, ya que la mitad del
cloruro proveniente del dicloruro de etileno se convierte en

sal (KCL).

Hasta 1929 Ostromislensky (2) logrd obtener la polimeri-
zacidn del cloruro de vinilo, utilizando mondmero en solucién
de benceno, bromobenceno, tolueno, xileno o disulfuro de car-
bono y exponiéndolo a radiacidn de lgz ultravioleta, fué el -
primero en mencionar la potencialidad priactica del cloruro de

pelivinilo (PVC).

En la actualidad se cuenta con tecnologia para la fabri--
cacidén de PVC, con diversos grados de polimerizacién de acuer
do al producto que se requiera fabriéar. En México existen -
cinco compafifas que producen PVC, y suman una capacidad insta
lada de 208,000 tons/afie, de las cuales son exportadas 17,000
tons/afic. La produccién anterior representa el 4.5% de la -

produccién mundial (1982). (3)
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Los usos del PVC son tan variados com

imaginacién lo
permite y se pueden fabricar materiales rigidds, flexibles, -
duros, quebradizos, aislantes o conductores. La forma no es

problema, pues se pueden someter a moldeo, inyeccidn, extru--
sibn, calandreo, etc. Para lograr las propiedades descritas

es necesario agregar aditivos diversos al polimero de PVC, --
. debido a que cuando se encuentra puro carece de las propieda-
des indispensables para poder ser procesado; ya que es que--
bradiza, demasiado rigida y se degrada fdcilmente por la in--

fluencia de la luz, calor y oxidantes.
1.3 Compuestos de PVC

En forma general una formulacién sencilla consta de 1lo

siguiente:
INGREDIENTES CANTIDAD
P.C.R.
Resina de PVC 100
Plastificante 50
Estabilizadores - 7
Lubricantes 1

Otros ‘ 5
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Es usual disefiar y expresar la formulacién de un compues
to en base de 100 partes en peso de polimero, por tanto se ex
presard el resto de los ingredientes en partes por cien de re
sina (PCR). Como ejemplo de la formula anterior se puedé decir
que para 100 Kgs. de resina, es necesario 50 Kgs. de plasti-

ficante.

La cantidad de ingredientes de un compuesto se puede tom
plicar en funcibén de lo sofisticado del producto que se desee.

Los efectos generales de los ingredientes son los siguientes.
1.3.1 Plastificantes

Su principal funcién es de disminuir la dureza del po-
1fmero y aumentar su flexibilidad, de aqui parte una gran di-
visién en los comﬁuestos de PVC, esto es rigidos y flexibles.
La flexibilidad estd en funci6n directa de la cantidad de --
plastificante, por ejemplo una botella de PVC no contiene -~
plastificante y una suela de zapato tenis la cual requiere -

gran flexibilidad contiene de plastificante hasta 100 PCR.

Dentro del grupo de los compuestos flexibles, la fabri--

cacifn de aislamientos para cables ha tenido gran demanda, ya
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que para este fin el PVC es usado en un 90% de la fabricacién

total.

En México la produccién anual de compuesto para cable es
aproximadamente de 11,000 toneladas (3). De acuerdo a las --
condiciones de humedad, temperatura, y posibles solventes a -
los cuales se vaya a someter un cable, serd el tipo de plas--
tificante wusado. Normalmente el grado de plastificacién de
los cables es de 30 a 50 PCR, ya que el plastificante es el -
ingrediente que se encuentra en mayor porcentaje en la resina
y que modifica substancialmente las propiedades eléctricas de
un compuesto, &sta es la razén por la cual es de gran impor-

tancia el tema que se trata en esta tesis.

En el capitulo tercero se tratari a detalle las caracte-

risticas generales de los plastificantes.
1.3.2 Estabilizadores

Como se menciond anteriormente el PVC es ficilmente de--
gradado por el calor o la luz ultravioleta y por esta razdn -
todos los compuestos de-PVC necesitan ser estabilizados, 1los

mecanismos de degradaci6n son muchos, complejos y no totalmen



TABLA L3

ESTABILIZADORES

GRUPO COMPOSICION|  VENTAJAS DESVENTAJAS | Usos EJEMPLOS
BUENAS PROPIE- ;
DADE ELECTRICAS| TOXICO , SULFATO TRIBASICO
SALES DE PLOMO |y Bajo COSTO | OPACIDAD CABLES DE PLOMO
SALES DE CALCIO | TRANSPARIENCIA| MENOR ESTABILIDAD] PELICULAS,COM-| ESTEARATO DE CALCIO]

CADMIO, BARIO, COSTO INTERMEDIO| QUE PLOMOS PUESTOS CRISTAL | COMPLEJOS DE BARIO
ZINC

CADMIO
COMPLEJOS ORGANO-| EFECTIVOS, TRAN .
ESTANOSOS SPARENCIA, NO | MUY CAROS 'ﬁ%@?'cgtsﬁs OCTILESTANO

TOXICOS

BAJA ACCION ESTA-

CABLES, COMPUES:

BILIZADORA, SE ACEITE EPOXIDADO
ACEITES Y ESTERES | FORMAN PARTES USA CON LOS ESTA- TOS CRISTALES DE SOYA, D.O.P
DE LA PLASTIFI- BILIZADORES
CACION ANTERIORES
ESPECIFICOS ABSO- -
RVER LUZ ULTRA- | EFECTIVOS CAROS PELICULAS TINUVIN.R,

VIOLETA

T -
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te comprendidos, sin embargo se cuenta con estabilizadores --
muy efectivos, generalmente los estabilizadores tienden a: --
absorber el &4cido clorhfidrico para evitar la degradacién en -
cadena, enmascaran la influencia de los &dtomos de cloro, impi
den la formacién de dobles enlaces, protegen de agentes oxi--
dantes, absorben radicales libres, reaccionan con impurezas
de la resina y atendan el afecto de la luz ultravioleta. En

la Tabla 1.3 se puede observar como estan clasificados.
1.3.3 Lubricantes

Estos materiales son usados para:

a) Reducir la friccifn entre el compuesto y las superfi-
cies del equipo donde esti siendo procesado, disminuye la -~
adhesién del compuesto. Por lo que es denomidado lubricante
externo.

b) Bajar la fricciﬁn entre particulas y la friccién in--
termolecular, normalmente baja la viscosidad del compuesto.

Como lubricantes son usados polietileno, &cido estefri--
co, aceites y ceras.

Normalmente los lubricantes son aplicados en muy pocas -

partes, esto es de 2 a 3 PCR.
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1.3.4 Otros Ingredientes

Como ya se ha mencionado, un compuesto podrid estar for-
mado por gran cantidad de ingredientes de los cuales no se --
han mencionado:

- las cargas - son usadas para bajar los costos en el --
compuesto, sin embargo mejoran las propiedades eléctricas y -
por tal motivo son usadas en la mayoria de las formulaciones
para cable. Entre las principales se encuentra el caolin cal
cinado y el carbonato de calcio. No es posible utilizarlas -
en compuestos de los cuales se requiera transparencia,

- pigmentos - se distinguen por ser materiales cuyo tama
fio de particula es muy pequefia, de gran dispersifn y no son -
solubles en la resina. Generalmente se adicionan de una a -
diez PCR., existen pigmentos de tipo orglnico e inorgdnico co
mo son negro de humo, bidéxido de titano, etc.

- agentes antiestfticos - son agentes quimicos que incor
porados en el polimero reduce la tendencia de las cargas estd
ticas o promueven rédpidamente la disipacibn de las cargas --
eléctricas. Como ejemplo se tiene a las aminas, polietilen--
glicol, sulfonatos, etc. En compuestos para discos fonogri--
ficos se incluyen estos materiales.

- modificadores de impacto - por lo general son polime--
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ros que al incorporarse en el compuesto incrementan la resis-
tencia al impacto. Normalmente son aplicados en compuestos -
rigidos ya que los flexibles no necesitan mejorar esta propie
dad. Como ejemplo se tiene el acrilonitrilo-butadieno-estire

no. (ABS), acrfilico y polietileno clorado.



5

CAPITULDO

2
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RESISTIVIDAD VOLUMETRICA

La resistividad volumétrica (RV) se define como la resis
tencia que opone un material al paso de la corriente eléctri-

ca en un volumen determinado.

La resistividad volumétrica es una prueba que se basa en
hacer pasar corriente eléctrica de alta diferencia de poten--

cial a través de la muestra, para medir el grado de conducti-

vidad.
Se puede decir que: RV=RA (=) ohms-cm.
L
Donde: R = resistencia del material. ohms.

A = Area del material expuesta al flujo de
corriente eléctrica. cm?
L = 1longitud de flujo de la corriente

eléctrica. cm.

La corriente eléctrica es una de las formas de energia -
que si no se aisla addecuadamente, puede provocar serios dafios
humancs y materiales. Por seguridad es de vital importancia
que la resistividad volumétrica sea determinada perfectamente
vya que podemos imaginar lo que sucederfa si un cable de alto
voltaje, en un tablero de control, es aislado en forma defi--

ciente.
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2.1 Teorfa

Una varilla metdlica sostenida en la mano y formada con
una piel no manifiesta estar cargada. Sin embargo, es posi--
ble cargar eléctricamente esa varilla si se le provee de un -
mango de vidrio o ebonita y si el metal no se toca con las ma
nos al frotarlo. La explicacién es que los metales, el cuer-
po humano y la tierra son conductores de la electricidad y --
que el vidrio, la ebonita, los plisticos, etc., son aislado--
res de la corriente (también llamados dieléctricos). Los plas
tificantes y los compuestos de PVC se caracterizan por ser --

buenos aisladores de la corriente eléctrica.

8i se aplica la misma diferencia de potencial entre 1los
extremos de una barra de cobre y de una barra de madera se --
producen corrientes muy diferentes. La caracteristica del con
ductor que interviene en esta diferencia, es su resistencia -
natural al paso de la corriente. Por lo general se define la
resistencia de un conductor aplicando una diferencia de poten

cial entre dos de sus puntos V y midiendo la corriente i.

R =V/i
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Si V esta en volts e i en amperes, la resistencia R estid

en ohms.

El flujo de corriente a través de un conductor se compa-
ra a menudo con el flujo de agua a través de un tubo, el cual
se produce debido a que hay una diferencia de presifén entre -
los extremos del tubo, la cual generalmente establece una bom
ba. Esta diferencia de presifn se puede comparar con la dife
rencia de potencial establecida entre los extremos de una re-
sistencia eléctrica, a la cual le imparte corriente un genera
dor eléctrico. E1 flujo de un fluidq medido en metros cfibi--
cos/seg. La rapidez del flufdo para una diferencia de presién
dada, depende de la naturaleza del conducto, asi también como
el paso de la corriente depende de la naturaleza del conduc--

tor eléctrico.

Normalmente los materiales no sé encuentran en estado pu
ro y éste es un aspecto muy importante en la resistividad vo-
lumétrica de los mismos. Por ejemplo, la rama de un arbol -
recién cortada tiene una resistividad volumétrica mucho menor
que la madera seca, ya que la rama tiene un alto contenido de
agua. Es también muy importante la naturaleza del contaminan-

te, ya que si recordamos un sencillo experimento en el cual -
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se prueba la conductividad eléctrica del agua en solucién de

azdcar y en otro caso en solucién de cloruro de sodio. De es-
te experimento se deduce que la corriente eléctrica se condu-
ce con mayor facilidad en la solucién de sal. Esto es expli-
cable ya que las substancias como el cloruro de sodio se rom-
pe su enlace al contacto con el agua y pasan a formar parte -
de iones en solucidén, no asi la molécula de azicar en la cual
sus dtomos estdn unidos con mayor fuerza, es decir enlaces co

valentes.

En los conductores eléctricos, las cargas se pueden mo--
ver libremente a través del material, mientras que en los ais
ladores no lo pueden hacer. Afin cuando no hay aisladores per
fectos el poder aislante del cuarzo fundido es aproximadamen-
te 1024 veces mayor que el cobre, de modo que para muchos fi-
nes précticos algunos materiales se comportan como aisladores

perfectos.

A continuacifn se observa la RV de algunos materiales;



Material Resistividad Volumétrica

Aluminio

Carbono (Amorfo)

Cobre

Compuesto PVC ({Conductivo)
Plastificante (DTDP)
Compuesto PVC (Aislante)

Cuarzo fundido

ohms-cm a 500 vols

2.8 X
3.5 X
1.7 X
5.83

2.5 X
1.0 X
2.3 X

1070
1073
1070

1012

T015

1018
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En los metales un fen6meno fisico 1lamado efecto Hall, -

(4) muestra que s6lo la carga negativa se puede mover y la --

carga positiva estd inmévil como en el vidrio o cualquier

otro dielé&ctrico. Los transportadores de cargas en los meta-

les son electrones libres. Cuando los Atomos aislados se com-

binan para formar un s6lido metdlico, los electrones exterio-

res del dtomo ya no quedan unidos a Atomos individuales sino

que quedan en libertad de moverse en todo el volumen del s6-

lido. En algunos conductores como los electrolitos se pueden

mover tanto los aniones como los cationes.
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En los plastificantes la resistividad volumétrica es una
medida de su pureza, ya que cualquier contaminacién varia 1la

RV resultante del material.

En los compuestos de PVC la resistividad volumétrica es-
t4 en funcién de la RV, de los ingredientes y de la degrada--

cidén material.
2.2 Determinacidén de Resistividad Volumé&trica
Es muy importante el método andlisis pues, es demasiado
sensible esta propiedad ya que se ve afectada por condiciones
ambientales y por el transcurso del tiempo.
2.2.1 Resistividad Volumétrica en Liquidos
Para este fin se utiliza el método A.S.T.M. D 257-76
La resistencia al paso de la corriente es medida por un
-electrébmetro o medidor de alta resistencia, el cual es capaz

de imponer al material una diferencia de potencial de 25 a --

1000 volts y con una intensidad del orden de miliamperes.
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En la actualidad estos electrdmetros son de importacién
y por tal motivo su costo es muy elevado. En la Figura 2.1

se puede observar el circuito eléctrico caracteristico de es-

tos aparatos.

FIGURA 2.1

PUENTE DE WHEATSTONE

YOLTMETIRO

Donde: R1 y R2 = Resistencia patrqn de valor conocido.

R, = Resistencia variable
J
R, = Resistencia a medir
R
Re = Rg
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Los electrodos para la medicién de liquidos, son dos ci-
lindros de acero inoxidable o copas de resistividad volumétri
ca,las que se asemejan a un vaso pequefio dentro de otro de ma

yor tamafio, como se puede observar en la Figura 2.2

FIGURA 2.2

CELDA PARA MEDICION DE RV DE LIQUIDOS Y POTENCIOMETRO
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En forma general el electrémetro consiste de los siguien

tes mecanismos:

- Botén de encendido o apagado. Se manifiesta al poner-
se luminosa la caridtula de medicién,

- Conector de alta impedancia. (A I)

- Conector de baja impedancia (B I)

- Palanca G N D, sirve para conectar a tierra la baja
impedancia,

- Selector de voltaje. Por medio de este bot6n se puede
variar la diferencia de potencial de acuerdo al mate--
rial a hacer la medicién.

- Rango. Sirve para seleccionar la escala de medicién
dentro de.la caritula.

- Selector de carga, medicién y descarga.

- Indicador. Marca en la carédtula el valor de la resis-

tencia o corriente medida.

El procedimiento para llevar a cabo la medicién de resis
tividad volumétrica debe efectuarse en el orden que a conti=--

nuacibn se menciona.

1. Lavar perfectamente la copa con tetracloruro de car-
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bono, secarla a 105°C en la estufa durante media

hora y dejarlanenfriar a temperatura ambiente.

Con una probeta graduada, perfectamente limpia y se-

ca, agregar 45 ml., en la copa.

Colocar termémetro dentro del vA5tago y mantener la

copa y el plastificante a 25°C durante 30 minutos.

El electrbmetro deberd estar de preferencia en un -

cuarto de temmeratura controlada (25°C).

Se conecta la terminal A I del electrémetro al borne
del centro de la celda y la terminal B I al borne --

exterior de la copa.

Se acciona el interruptor (carga, medicibén y descar-
ga) en posicidn "carga'" y se cuentan 60 segundos con
un cronSmetro y se mueve el interruptor a posicifn
de "medida" y se toma la lectura en la escala que se
filale la flecha encendida donde se coloque la aguja -
indicadora. Posteriormente se mueve la palanca en

posicién ''descarga'.
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El cdlculo es de la manera siguiente:
RV = Valor observado X Factor (=) ohms-cm

El1 factor es un valor especifico de 1a resistencia de ca-
da copa y depende de la forma, relaciones de drea expuesta Yy
material de construccién. La copa usada para este trabajo --

tiene un factor de 646 (relacién drea/longitud).
2.2.2 Resistividad Volumétrica en Compuestos de PVC

Se utiliza el método A.S.T. D 257 - 76 y se hari uso del
mismo electrémetro descrito en el punto anterior. La dife--

rencia principal consiste en los electrodos utilizados.

Para la medicién de s6lidos se utiliza una celda de acri

lice 1a cual tiene como electrodos el mercurio que se le agre

ga.

Como procedimiento para medir la resistividad volumétrica

en s6lidos se mencionan los siguientes pasos:

1. Se funde en rodillos durante 3 minutos los grénulos
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del compuesto a que se desea medir la RV.

-

Se hace una placa del compuesto con un espesor de
10.16 mm., por medio de prensado. El espesor men--

cionado es un sté4ndard.

Se mantiene en el cuarto de temperatura controlada

la placa durante treinta minutos a 25°C.

Se deposita en medio de los bloques de acrilico (es
la celda anterior descrita) y se aprieta fuertemen-
te entre las placas por medio de tornillos y maripo-

sas.

Se llenan los orificios de la celda con mercurio tri.
destilado hasta el ras de la parte superior de los -

bloques de acrflico.

Se conectan a cada lado de la celda los electrodos
ATIyBI1I del electrfmetro, teniendo cuidado que el
mercurio haga buen contacto con ellos y evitando que

las partes metdlicas toquen los electrodos.
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7. Se acciona el selector (carga, medicidn y descarga)
en la posicién "carga" y se cuentan 60 segundos con
un cronémetro y se mueve el selector en posicién de
medida" y se toma la lectura en la escala que sefia-
le la flecha encendida y donde se coloque la aguja
indicadora. Posteriormente se mueve en posicién --

"descarga".

El calculo de la resistividad volumétrica es de la mane-

ra siguiente:

2
Ry = -Area expuesta cm

Espesor de placa o, X Lectura ohms (=) ohms-cm

En forma general se puede observar este electrodo en 1la

Figura 2.3,

Para obtener repetibilidad en los resultados, es necesa-
rioc seguir con todo cuidado los pasos anteriores descritos, -

ya que la RV es una propiedad muy sensible.
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FIGURA 2.3

CELDA PARA MEDICION DE RV DE SOLIDOS Y POTENCIOMETRO

: 10° 10° joe
10" 10° (05
1o 1ot 1o

10 1e® 18°
10t 16 10°

I

VOLTAME RANGO

ALRYIC O A

caRhe.
Al Bt “,_ W Al
\@ S’j PR g

POTENCIOMETRO
CELDA




CAPITULO 3
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PLASTIFICANTES '

3.1 Historia

El nitrato de celulosa fue uno de los primeros pldsticos
comerciales, sin embargo no era posible trabajarlo en estado
natural, y ante la necesidad de volverlo mis moldeable, se --
descubri6 que el alcanfor le conferia ciertas propiedades que
facilitaban su trabajo, de aqui que se decia que el alcanfor
tenia efectos de plastificacifn, naciendo asfi el primer plas-

tificante. (6)

Debido a la inflamabilidad del nitrato de celulosa, se -
vi6é la necesidad de buscar nuevos plisticos y por tanto la ne-

cesidad de nuevos plastificaﬁtes.

El crecimiento de la importancia de los plastificantes,
se ha presentado paralelamente a la evolucién de los materia-
les plasticos en general, y su principal desarrollo se ha for

jado a partir de este siglo.
3.2 Definicién de Plastificantes

En forma general, son materiales que transforman la con-

sistencia dura de la resina en flexible y procesable,
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3.3 Propiedades

Como se menciond, su principal propiedad consiste en im-

partir flexibilidad o plasticidad a la resina (ﬁolfmero).

Son liquidos incoloros, estables al calor y a la luz, de
pesos moleculares no tan altos como 1los polimeros, viscosidad
que varian de 20 a 600 centistokes (20°C). Se desea que sean
inodoros e¢ insaboros, sin embargo esta propiedad la cumplen -
muy pocos plastificantes entre los cuales se encuentra el --
dioctil adipato (DOA) y dioctil ft3lato (DOP). Su gravedad es
pecifica (20°C) varia de 0.900 a 1.25 dependiendo del plasti-
ficante. Se caracterizan por ser buenos aisladores al paso
de la corriente, esto es su RV, es generalmente mayor a -

1 x 1011

ohms-cm.

Dentro de propiedades secundarias que estos materiales -
imparten a los compuestos pldsticos son la resistencia a: gra
sas, 4cidos, bases, jabones, calor, a la flamay envejecimien-

to.

Estas propiedades son imposibles de obtener con un s&lo

plastificante y por tanto la importancia de la seleccién de
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este ingrediente al momento de formular un compuesto.

Cuando el plastificante es compatible en determinado por
centaje con la resina, es fdcilmente mezclado y forma un mate
rial totalmente homogéneo, el cual no podrd ser separado por
procesos mecfnicos, La compatibilidad se determina mediante -
el grado de incorporacién de las moléculas del plastificante

en el polfmero,

3.4 Teoria

La principal teoria es que la molécula del plastifican-
te se inserta entre las moléculas de la resina, debilitando -
las fuerzas de Van Der Walls, permitiendo un deslizamiento -
mejor entre las mol&culas. Un modelo de esta teoria es el --
deslizamiento de dos superficies planas, cuando se les inter-

ponen esferas metdlicas.

3.5 Clasificaci6n

Por sus caracteristicas se agrupan en la siguiente for-

ma:
Plastificantes primarios, secundarios y poliméricos.
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3.5,1 Plastificantes Primarios

Esta es una clasificaci6n arbitraria sin embargo, se les
llama de esta forma por su alta compatibilidad con la resina,
ya que pueden ser mezclados hasta en 100 PCR, sin que haya mi

gracién del plastificante al exterior del compuesto.

Por razones de compatibilidad, costo y procesabilidad, -
la familia de los ésteres es la mds importante dentro de los

cuales tenemos los derivados del anhidrido ftdlico como son:

DIALFANOL FTALATO DAP
DIBUTIL FTALATO DBP
DICAPRIL FTALATO pce
DIOCTIL FTALATO DOP
DIISODECIL FTALATQ DIDP
DITRIDECIL FTALATO DTDP
DIISOOCTIL FTALATO DIop
DIISOBUTIL FTALATO DIBP

Los plastificantes anteriores se caracterizan por tener
bajo caloer, imparten buenas propiedades mecdnicas baja toxici

dad y alta resistencia al paso de la corriente.
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Para compuestos que serin destinados a bajas temperaturas,
se utilizan los adipatos, sebacatos, azelatos y como ejemplo -

ellos son:

DIOCTIL  ADIPATO DOA
DIISONONIL ADIPATO DINA
DIISODECIL ADIPATO DIDA
DIBUTIL SEBACATO DBS
DIOCTIL SEBACATO DOS
DIOCTIL AZELATO Doz
DIISOOCTIL AZELATO DIOZ

Estos materiales tienen el inconveniente de tener altos

costos y compatibilidad limitada,

En materiales sometidos a temperaturas mayores de 100°C,
se utilizan plastificantes derivados del anhidrido trimelitico

como:

TRIOCTIL TRIMELITATO TOTM
TRIISONONIL TRIMELITATO  TINTM
TRIISOOCTIL TRIMELITATO  TIOTM
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Estos materiales son diffcilmente'extraidos de la resina

por la presencia de solventes, aceites, jabén, etc.

Si por condiciones de seguridad se requiere de conmpues-
tos plisticos resistentes a la flama, se utilizan fostatos,

de los cuales tenemos:

TRITOLIL FOSFATO TTP
TRIXILENIL FOSFATO TXP
TRICRESIL FOSFAT(Q TCP

Normalmente son acompafiados de algfin otro plastificante

primario, para aumentar la compatibilidad.

Dentro de la familia de los plastificantes primarios - se
encuentran los aceites epoxidados, los cuales a la vez propor
cionan el material pléstico,excelentes propiedades de estabi-
lidaditérmica y por tanto reducen la cantidad de estabiliza-
dores térmicos. Por su origen vegetal, no son tbxicos y se
utilizan en materiales para uso en alimentos y férmacos. Como

ejemplo tenemos:

ACEITE EPOXIDADO DE SOYA
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ACEITE EPOXIDADO DE CARTAMO
ACEITE EPOXIDADO DE GIRASOL

3.5.2 Plastificantes Secundarios
'

Generalmente son productos hidrocarbonados derivados del
petr6leo, los cuales poseen baja compatibilidad con la resina,
de tal forma que en la generalidad se utilizan en combinacioén
con los plastificantes primarios y normalmente no mis del 20%
de estos. Su color es alto y la estabilidad térmica baja. -
Son usados principalmente para reducir el costo de los com--

puestos. De estos materiales los mds usados son:

PARAFINAS CLORADAS
DEFENILOS CLORADOS

A los compuestos imparten propiedades de resistencia a -
la ruptura, brillo, consistencia y estabilidad de agentes --
quimicos.,

3.5.3 Plastificantes Poliméricos

Ha sido incorrecto el uso de este nombre, ya que no ne-
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cesariamente provienen de una polimerizaci6én. Su caracterfs-
tica principal es la de ser los plastificantes de pesos mole-
culares mayores, por esta propiedad son utilizados como plas-
tificantes no migratorios, Como ejemplo se tienen los deriva
dos de la reaccidn de un polialcohol y un &cido como el adfipi

co o el sebdsico. Un ejemplo de estos es el:
POLIPROPILEN ADIPATO - PPA

3.6 Seleccién

Para la seleccifn de un plastificante, se parte de cono-
cer las caraéteristicas deseadas del producto final. Esto es
determinar el uso y condiciones bajo las cudles estard ex--
puesto. Posteriormente se elige el tipo genérico (ftalatos,
adipatos, fosfatos, etc.) y una vez que se determina elvo los

'plastificantes usados, se analizan aspectos como costo, exis-
tencia en el mercado, manejo, etc., finalmente se deben rea-
lizar pruebas en laboratorios para determinar los porcentajes
y si cumplen con las caracteristicas fisicas y quimicas desea

das.

Es importante tener en cuenta el efecto de los plastifi-
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cantes en propiedades mecinicas del compuesto como son:

- Resistencia a la tensifn: A medida que el material
se plastifica, esta propiedad disminuye.

- Médulo de elongacién: Varfa en forma directamente
proporcional con el aumento de plastificante.

- Dureza: Disminuye a medida que aumenta la cantidad
de plastificante.

- Resistencia a la fatiga: Esta caracteristica se ana-
liza tinicamente en formulaciones para suela de zapato
y aumenta el nGmero de flexiones con el aumento de -~
plastificantes, sin embargo la abrasi6én disminuye no-
tableménte.

- Viscosidad del compuesto: Disminuye con la plastifi-
cacifn del material. Este comportamiento lo podemos
observar en la Grifica 3.1, en donde se analiza el --
comportamiento de los plastificantes que se estudian

en este trabajo.

Por lo anterior se concluye que la selecci6n de un plas-
tificante para un compuesto de uso general es sencille y cuan
do se requieren propiedades muy especificas, esta“seleccidn -
se puede complicar y es necesario apoyarse en las pruebas de -

laboratorio.



VISCOSIDAD {poise)

GRAFICA 3.4

VISCOSIDAD BROOKFIELD VS. NIVEL DE PLASTIFICANTE

;
70

lL..‘
} f 7

80 90 100

PCR PLASTIFICANTE

€y




44

3.7 Plastificante Grado Eléctrico

Se les denomina grado eléctrico, por su alta resistencia
al paso de la corriente y en ocasiones son utilizados como 1%~
quidos de enfriamiento en transformadores eléctricos. Su resis

11

tencia al paso de la corriente debe ser mayor a 1 X 10 Ohms -

cm.

Para la seleccién del plastificante primario utilizado en
formulacién para cable, se toma en cuenta la forma de la molé-
cula y su peso. Ya que a medida que aumenta su peso molecular
y la molécula es mis voluminosa, el plastificante es més resis
tente a la temperatura. A continuacifn se mencionan 4 ejemplos

de recubrimientos para cable:

a) Cables de uso general tipo T 60°C
Su principal volumen de consumo es en la instalacién
eléctrica de tipo casa habitacibn, asi como la fabri-
cacién de clavijas, enchufes y asiladores sometidos
a condiciones no mayores de 60°C. Para este fin son
utilizados plastificantes derivados de alcoholes de

6 a 8 atomos de carbono (DOP).



b)

c)

d)
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Cables tipo Tw 60°C
Este tipo de compuestos, estan disefiados para traba-
jar a temperaturas promedio de 60°C y bajo condicio-

nes de humedad.

En este caso el alcohol para producir los plastifican

tes son de 9 a 11 4dtomos de carbono (DIDP).

Cables tipo THW 75°C & TW 90°C

Estos conductores son usados principalmente en la in-
dustria, donde las condiciones de temperatura y co-
rriente del conductor son severas. Es importente el
comportamiento'de estos materiales, al transcurso del
tiempo. El plastificante usado en este tipo de con-
ductores es fabricado con alcohol de 13 dtomos de -

carbono (DTDP).

Cable tipo THW 105°C

Para estos compuestos de PVC, destinados a alta tem-
peratura, como ya se menciond, se utiliza el anhidri-
do trimelitico, el cual reacciona con 3 moleculas de
alcohol y por tanto da como resultado un plastifican-

te cuya molécula es mds voluminosa y por tanto mis -
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estable y dificil de extraer.

Los plastificantes derivados del anhidrido ftalico son
usados en mayor porcentaje de las formulaciones de compuestos
aislantes de la corriente eléctrica y es por este motivo, que
este trabajo en los capitulos siguientes se dedican exclusiva-
mente a estos materiales, sin olvidar que la mayoria de los -
conceptos se pueden hacer extensivos al resto de los plastifi

cantes tipo diester.’



CAPITULO

4



47

OBTENCION DE FTALATOS

Es de vital importancia el proceso de obtencién de los -
plastificantes, ya que de &ste depende en forma directa las -
caracteristicas del producto. Por tal motivo se hard una des
cripcitn detallada y en el transcurso de ella se analizarin -
los factores de proceso que afectan directamente a la resis-

tividad volumétrica del plastificante.
4.1 Reacciones de Esterificacién
La obtenci6én de los ftalatos es conocida como esterifica

cién y se lleva a cabo al hacer reaccionar una molécula de --

anhidrido ft4lico y dos moléculas de alcohol como sigue:

o
i
AN ' C—D—Qgﬂn
°+2 [s H H~—"-—~°“ +H
@ %‘/ 2 8 11 D Ted s_ O-CgHm ‘10
o
Anhidrido ft&lico. 2 etil hexanol dioctil ftalato
.
|
% ot
LAT. = L= Ll
c ° +2. CmH'L\OH'\‘Bﬂ ‘C‘*O'Clo“!|+H2.0
1] (]
[}

1
Anhidrido ftilico isodecanol diisodecil ftalato



48

?
0-C,
c o 0 (ot Ol o THa0
g

[

Anhidrido ftdlico tridecanol ditridecil ftalato

Como se observa en las reacciones anteriores lo que Gni-
camente varia es el tipo de alcohol

» que se hace reaccionar,
por tal motivo por facilidad en lo sucesivo se trabajara con

la siguiente reaccién genérica:

o+;z R OH=s~(OL. . +H

4.2

Propiedades Ffsicas de Reactivos, Productos y Cataliza--
dor

4.2.1 Anhidrido Ftilico

Propiedades Fisicas



color totalmente blanco.
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El anhfdrido ftdlico es sdlido a temperatura ambiente y

pequeiias.

son.:

Sus constantes fisicas son:

Su forma comercial es en escamas

Peso molecular gr/gr mol 148.11

Punto de solidificacién °C 130

Pureza % 99.8 min,

Acidez total % 0.1 max.

Color fundido (hazen) 20 max.

Hierro % 0.0071 max.
Solubilidad a 25°C

Agua Ligeramente soluble

Alcohol Soluble

Eter Ligeramente soluble

Dentro de sus propiedades quimicas las mds importantes
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- La hidré6lisis se lleva a cabo en aproximadamente 2 mi-

nutos, cuando se agita con agua a temperatura ambiente.

o
%\\ ggu-okt

A + H’“D @ ¢ —on
il’ 8

- Reacciona f4cilmente con el amoniaco, generado con es-

tas amidas y sales de amonio de 4cidos carboxflicos.

2 o
(J "
\ -
O Q/“’ + . NHs - O ;—:::*
i (o]
[o]

- En presencia de dcido clorhidrico reacciona para for--

mar el cloruro de dcido carboxilice

E
o+ HIL — —on
[ )]
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- En presencia de anillos aromiticos da como resultado

cetonas. Esta reaccifn es acilacién de Friedel-Crafts.

. v}
N C—
Alia b
c/o + /\H ‘c‘.-...gu

P 6

N0

- Reacciona instanténeamente con el i6n hidr6xido produ-

ciendo la sal correspondiente,.

s)
i

>+ N0 — (O, o+ 1

o=n

La toxicidad de anhfdrido ft4lico hecha con animales, ha
demostrado un nivel bajo, sin embargo los polvos y vapores --
son bastante irritantes. En las personas provoca sintomas de

gripe, nfuseas e irritacién en ojos y piel.

En estado sdlido es fécilmente manejado en bolsas de car
t6n, polietileno, etc., En estado liquido se recomienda acero
inoxidable, ya que en presencia de humedad se forma en el 4ci

do ft&lico, que es muy corrosivo,



4.2.2 Alcoholes
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Son liquidos a temperatura ambiente, incoloros, de vola-

tilidad baja, olor desagradable y el aspirarlos provoca gene-

ralmente dolor de cabeza.

Sus constantes fisicas son:

2 ETIL HEXANOL ISODECANCL

Peso molecular 130.22 158.3
gr/gr mol

Punto de Ebullicién °C 184 215
Gravedad Espec{fica . 20/20°C 0,833 0.840
Punto de Inflamacién °C 185 220

Solubilidad a 25°C
gr/100gr de solvente

Agua 0.0034 0.0018
Acetona Infinito Infinito
Metanol Infinito Infinito
Benceno 25.400 21.200
Tolueno 20.300 17.300

Acetato de Etilo 92.800 93.100

TRIDECANOL
200.4

253
0.845
260

0.0012
Infinito
Infinito
19.700
16.500
93.300
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Sus propiedades quimicas mis importantes son:

- Con los hidricidos forman haldgenos de alquilo y agua.

R LRIl ——RIHLLHL

- Se deshidratan cuando son calentados con un dcido fuer

te como el sulfdrico para formar alquenos y agua.

LR L HAH == RCHLH+

- En presencia de sodio y potasio metdlico forman alco-

h6xidos e hidrSgeno gaseoso.

ZR-TH:OH 2Na —2 RIH:Nath

)
2
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- Pueden ser oxidados en presencia de cobre metdlico a
altas temperaturas y dan como resultado aldheidos e -

hidr6geno gaseoso.

i
' —— RLH+H
-l H- +
R[HzDH A 2
Para el almacenamiento de los alcoholes se puede utili-

zar acero al carbén,

Pruebas en animales mostraron que el 50% de ellos morian

al inyectarles las siguientes cantidades:

Grs. alcohol/1 Kg.
de peso animal

2 Etil hexanol 3.7
Isodecanol 4.7

Tridecanol 5.5

Al inhalar estos materiales los sintomas son: dolor de
cabeza, nhuseas, vémito, diarrea, tos, respiracién cortada,

excitacién y delirio seguido del coma.
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4.2.3 Catalizador

El catalizador mis usado en la esterificacidén es el &cido
para toluen sulf6nico, sin embargo como se explicard posterior
mente el catalizador utilizado en este trabajo serd el alumina

to de tri-2-etil hexilo, cuyas propiedades son:
Es liqﬁido a temperatura ambiente, de color ligeramente -
amarillo (miel). Debe de mantenerse en recipientes cerrados

ya que se hidr6liza ripidamente con la humedad del ambiente.

CONSTANTES FISICAS

Peso molecular gr/gr mol 543"
Peso gquivalente 181
Punto de ebullicién °C 245
Densidad gr/lt 0.9730
Contenido de aluminio % 4.95
Viscosidad cp (120°C) 140

Indice de refracciﬁn (2b°C) 1.4815
Punto de inflamaci6én °C 68
Solubilidad a 25°C

Pentano Miscible
Benceno Miscible

Agua Reacciona
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Sus principales propiedades quimicas:

- Sufre 1la reaccién denominada alcohd6lisis, al poner en
contacto el aluminato de tri-2-etil hexilo, se realiza
rapidamente el intercambio de alcohol a temperatura -

ambiente.

RO-AL-0R 3R0H— ROALIR3R0A
IR R

- Cuando el aluminato de tri-2-etil hexilo se pone en -
contacto con un éster, se realiza la reaccién llamada

intercambio de éster.

| i 4
RD-HIL—DR%R-EDR*JRD-H‘L-DR%R&UR
IR R



57

- El1 aluminato de tri-2-etil hexilo reacciona ripidamen-
te con los &cidos carboxflicos para formar acilatos de

. p
RHALRRED— DEDRERAD

- Este compuesto reacciona con los anhfdridos de 4cidos
carboxflicos, resultando una funcidn éster y un dialcg

Xy acilato de aluminio.

4]

RIAOR- O —Or ™
R

<
u
o

Su manejo no tiene problema, ya que se puede almacenar -
en recipientes de todo tipo. 8Sin embargo debe evitarse que -

esté en contacto con humedad.

La toxicidad de este material es de LD, 7.5 g/kg., de
peso en ratas, lo cual significa que su toxicidad es baja. Sin

embargo sus vapores son muy irritantes al sistema respiratorio.
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4.2.4 Plastificantes Derivados del Anhidrido Ftidlico

Compuestos lfquidos a temperatura ambiente, incoloros de
olor casi imperceptible e insaboros, tienen la consistencia -

de los aceites.
Sus constantes fisicas son:
DOP DIDP DTDP

Peso Molecular gr/gr mol 390 446 530
Indice de Refraccién 20°C 1.4852  1.4850  1,4840

Punto de Inflamacién °C ~ 190 205 210
Gravedad Especifica 0.982 0.967 0.955
Humedad Mﬁxima % 0.1 0.1 0.1
Acidez % 0.01 0.01 0.01

Resistividad Volumétrica
ohm - cm X 102 0.18 1.0 - 2.5

- Reacciones quimicas de los ftalatos:
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- Conversién en dcidos. Hidré6lisis.

i :
n- , *f—» RCOH + ROH
R’[DR+ HzD s R\:_l[]- + RUY
0

- Conversifén en amidas. Aminolisis.
A 1 / 1] ;
[OR+NH, — RLNHRUR
3 2
- Reacci6n con reactivos de Grignard.

0 b
RLOR-2RMBY=RL-R -2RAEX

UH

- Reduccifin a alcoholes.

) .,
RL R+ 2H, “séa- RCHH ROK
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4.3 Producciédn de Plastificantes

La obtencibn de plastificantes derivados del anhidrido -

ftdlico, es un proceso en el cual deben de cuidarse todos los

detalles y condiciones de operacién, ya que a pequefias varia

ciones pueden provocar serios problemas y por tanto poner en

peligro la calidad del producto.

En forma general el proceso consta de las siguientes -~-

etapas:

2)

b)

<)

d)

e)
£}

Reaccién del alcohol y anhidrido, hasta una conver--
si6n determinada.

Neutralizacién del monoéster remanente en el plasti-
ficante e hidrolizar el catalizador.

Lavar el producto con agua para eliminar residuos de
monoéster.

Destilacibén para separar el alcohol disuelto en el
plastificante.

Secado para eliminar la humedad.

Tratamiento y filtracibn.

Para llevar a cabo adecuadamente las etapas anteriores
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y obtener un producto dentro de los sté4ndares . de calidad, es
importante se ponga atencidn a los pasos que a comtinuacién -

se mencionan.
4,3,1 Almacenamiento

Anhidrido ftélico. Se puede conservar en estado sélido
{escamas), ﬁnicamente deber4 evitarse el contacto con el agua,
ya que se formar4 4cido ftllico y esto provocari que la reac-
cién sea muy lenta. En estado liquido se recomienda equipo y

tuberia de acero inoxidable.

Alcoholes. Cuando se trata de alcohol virgen, puede ser
almacenado en tanques de acero al carbbén y evitando contacto
con agua, ya que hidrolizaria posteriormente el catalizador.
En caso de que se tenga alcohol recuperado, es necesario que
el tanque sea de acero inoxidable, ya que si se trabaja con
catalizador de tipo 4cido, éste reacéionaré con el acero al

carbén.
4.3.2 Reacciﬁn

La reaccifn se puede llevar a cabo en forma contfnua --
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Esquema 4.1, o por lotes, Esquema 4.2, y la diferencia consis
te en el equipo de proceso. Se hard el andlisis en reaccién

por lotes, debido a ser el equipo mis sencillo.

La reaccidén se lleva a cabo en 2 etapas; la primera con-
siste en la formacién de monoéster, la cual se lleva a cabo
en forma inmediata a la disolucién del alcohol y el anhfdrido
ftdlico. No requiere catalizadores y se lleva a cabo a tem-
peratura ambiente con agitacién. La segunda etapa es 1la dies
terificacién, la cual requiere la presencia de un catalizador
y temperatura, este aspecto es el primer factor en el proceso
que influye en 1a resistividad volumétrica del producto, la -
evaluacién del catalizador es muy importante para lograr la -
selectividad en la reaccibn, de otra manera se pueden formar
productos secundarios que afectan a la resistividad volumétri

ca del producto final.

El avance de la reaccibn o conversifn se determinamedian
te una titulacién basada en el porcentaje de &cido ftdlico en
la masa reaccionante. En la Gré4fica 4.1 se relaciona la -~
acidez del plastificante y la resistividad volumétrica. De -

esta grifica se concluye que la acidez afecta la RV,
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PROCESO DE ESTERIFICACION POR LOTES
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Por lo general se agrega el catalizador al monoéster -~
después de los 100°C, de esta forma se asegura la ausencia de
agua. El1 catalizador utilizado (aluminato de Tri-2-etil hexi-
lo) inicia su actividad después de los 180°C por lo que es ne-
cesario llevar la masa reaccionante lo més répidamente a esta
temperatura y no mis de la temperatura de ebullicién del alco

ho1l,

Una forma de acelerar la reaccién y evitar que el catali
zador se hidrolice, es aplicar vacfo al sistema y de esta for
ma por la parte superior del reactor, eliminar el agua produ-

cida y desplazar el equilibrio de la reaccién a productos.

El equipo tipico de reaccién se puede observar en el es-

quema 4.2. Sus principales carateristicas son.

- Fabricado en acero inoxidable, la presencia de acero
al carbén imparte coloracibén al plastificante.

- Disefado para trabajar en vacfo, la presencia de oxi—
geno imparte coloracién.

- Columna de vacfo para eliminar el agua producida en
la reaccifbn,

- Sistema de chaqueta de calentamiento
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Serpentin para la inyecci6n de vapor vivo.

Agitador de 50 a 300 RPM.

Registros de presidén y temperatura.

fuestreo de masa reaccionante.

En el porcentaje de conversibén de la reaccién, es impor-
tante el tipo de catalizador usado, ya que con catalizadores
de tipo 4cido la conversién normalmente es del 95% . Con alu
minato de tri-Z2-etil-hexilo se pueden lograr conversiones su-
periores al 97%. En la Gréfica 4.2 se muestra una curva tipi
ca de reaccibn de esterificacién (se omiten detalles tecnol$

gicos).

Se mencioné que la acidez del producto afecta a la resis
tividad volumétrica del plastificante, sin embargo no es un -
factor que influYe en el producto ya que como se detalla a --
continuacién, en el proceso se lleva a cabo la neutralizacién

con la cual se elimina la acidez.

4,3.3 Neutralizacién

Una vez que se determina finalizar con la reaccibn es ne

cesario enfriar la masa reaccionante a una temperatura menor
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de 100°C, para asi proceder a neutralizar el monoéster por me

dio de la reaccifn siguiente:

02 <= : “"* + Na,_[ D3 2@ ﬁ-z-::[D;Hzn
o &)

El carbonato de sodio se agrega como solucibn, se agita
la masa reaccionante y posteriormente se deja reposar para --
que sea decantada la sal del monoéster que esti en solucién -

con el agua.

Para la resistividad volumétrica tal vez sea la etapa --
mds importante, si se recuerda la resistividad volumétrica --
disminuye con la presencia de compuestos de tendencias iénica

como es el monoéster y el catalizador.
4.3.4 Lavado

Por la razén anterior, es necesarioc remover de la masa rea
ccionante, los residuos de catalizador hidrolizado y la sal -
de monoéster, puesto que el reposo de la etapa anterior no es

infinito.
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Se aconseja que el lavado de la masa reaccionante sea -
con agua desmineralizada, pues de no ser asi la resistividad
volumétrica del producto se ve afectada por la presencia de

+ s +

iénes como el Ca'’, Na¥, si , H', HCO; , OH  presentes en

el agua.

El efecto de lavado con agua desmineralizada se puede --
observar en la Gréfica 4.3. En donde mejora sin lugar a du--

das la resistividad volumétrica.

En caso de no contar con el equipo para desmineralizar
el agua alin asi sigue siendo conveniente lavar el plastifican
te con agua cruda, pués de no hacerlo el producto podré salir

se de especificacifén en acidez.

4,3.5 Destilacién

Una de las principales especificaciones de los plastifi-
cantes es el punto de inflamacién. Esta propiedad depende del
porcentaje de alcohol disuelto en plastificante y se requiere
que esté en la menor cantidad posible. La remocién de este -
material se lleva a cabo calentando el producto y aplicando -

vacfo o inyectando vapor vivo en el seno del plastificante,--
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para que por arrastre, el alcohol sea separado,

Como se puede ver en la Gr&fica 4.4 a medida que el pun-
to de inflamacién aumenta la resistividad volumétrica del --

plastificante se mejora;
4.3.6 8Secado

En esta etapa se elimina la humedad existente debido al

arrastre de vapor efectuado en la etapa anterior,

En la Gréfica 4.5 se puede observar la relacibn entre --

humedad y la resistividad volumétrica.
4.3.7 Tratamiento y Filtrado

Para reducir el color del plastificanté o llevar a cabo
un tratamiento especifico, el plastificante se traslada a un
tanque de tratamiento como el del Esquema 4.3 y posteriormen-
te es filtrado, para finalmente ser almacenado libre de conta

minaciones.
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4.3.8 Almacenamiento

Este aspecto es muy importante ya que se ha encontrado -
que conforme avanza el tiempo, el plastificante disminuye su
resistividad volumétrica, esto es ocasionado por la reversibji
lidad de 1la reacciﬁn original de los ftalatos en presencia de
agua. Por lo cual se recomienda de-humidificadores en los --
tanques de almacenamiento, cuando se requiere guardarlo por -

largos perfodos de tiempo.

Si se tiene cuidado en el seguimiento de los pasos ante-
riores, serd probable que el plastificante obtenido cumpla --

con las especificaciones del mercado,



CAPITULOQ

5
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INFLUENCIA DE LA RV DEL PLASTIFICANTE EN LOS COMPUESTOS
DE PVC PARA CABLE

Como se mencioné en el capitulo nGmero 2, la resistivi--
dad volumétrica de un material no puro, dependerd de la in--
filuencia que imparten sus ingredientes al material. Por tal
motivo en este capitulo se analizarﬁn si existe relacién en-
tre la resistividad volumétrica del plastificante y el com--

puesto de PVC, para islamiento eléctrico.
5.1 Formulacién de un Compuesto para Cable
Para este proplsito a continuacién se presenta una formu

lacién tipica para la fabricacién de un compuesto de PVC, para

aislamiento de conductores eléctricos.

INGREDIENTES CANTIDAD
(PCR)
Resina de PVC Peso Molecular 135 mil 100
Plastificante DOop, DIDP o DTDP 40
Carga Carbonato de Cdlcio 10
Estabilizador Sulfato Tribésico de 7
Plomo ’

Lubricante Estearatq de Célcio 2
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Con los ingredientes anteriores se obtiene un compuesto
pléstico con propiedades mecénicas y fisicas aceptables para
ser usado en el aislamiento de conductores eléctricos. La -
formulacifn de este material es muy sencilla, con la inten--
¢cién de tener el minimo de variables en la resistividad volu-

métrica del producto en estudio.
5.2 Parte Experimental

Como objetivo se tuvo el determinar la relacidn entre la
RV del plastificante y la RV del compuesto final, Debido a -~
que cada uno de los iﬁgredientes influyen en la resistividad
volumétrica del compuesto, estos se rantendrin constantes en
todas las pruebas, con excepcién légicamente del plastifican-
te, el cual tendré un valor diferente en cada formulacién y -
cuyos valores varfan en los rangos de resistividad volumétri-

ca mis comGn para cada plastificante.

Para la elaboracién del compuesto a nivel experimental -
en laboratorio, se realiza en dos etapas. La primera, se in-
corporan todos los ingredientes en una mezcladora de alta ve-
locidad, hasta formar una mezcla pulvurulenta seca, mediante

los pasos siguientes:!



79

1. Agitar la resina en la mezcladora, hasta obtener
por friccibn 60°C.

2. Agregur plastificante y continuar agitando, hasta
obtener 70°C. En esta parte el plastificante es
adsorbido en los poros de la resina.

3. Se adiciona el estabilizador y se aumenta la tem-
peratura a 80°C.

4. Finalmente se agrega el carbonato de cdlcio y se

continfia hasta obtener 110°C.

En esta etapa a pesar de estar reunidos todos los ingre-
dientes, la consistencia del material es de un polvo, llamado
“"Mezcla Seca'". En 1a segunda etapa, el material pléstico se
funde por accién de la temperatura y es amasado por efecto de
la presién en un molino de rodillos o en una extruosa, para
este caso el material es fundido en un molino, durante 3 mi-
nutos y es retirado el material en forma de pelicula o mante
con el cual finalmente se elabora la placa para medir la re-

sistividad volumétrica.
El equipo utilizado es:

- 1 Mezclador de alta velocidad.
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Balanza analfitica

Vaso de precipitado de 1 Lt,
Molino de rodillos
Termémetro de contacto
Espétula

Medidor de espesores

Prensa hidréulica

Electrémetro

1
I R R O T R = Sy o

Celda para s6lidos

Es conveniente que las prucbas de medicién de resistivi-
dad volumétrica, se lleven a cabo en un cuarto de temperatura
y humedad controlada para evitar la variaciém de la RV, por -

efecto de variaciones climatolégicas.
5.3 Relacibn de RV, Plastificante-Compuesto

Para encontrar la relacién entre el plastificante y el
compuesto, en cuanto a resistividad volumétrica se refiere,
se hicieron 30 formulaciones con plastificantes de diversos
valores de RV y asi se determind el efecto de cada uno de --
ellos (DOP, DIDP, DTDP) en el compuesto diseflado para esta -

prueba.



81

5.3.1 Usando Plastificante DOP

A continuacién se presentan los valores de DOP de prueba

Yy respectivamente los valores de RV del compuesto obtenido.

MUESTRA DO P COMPUESTO CON DOP
RV ohms-cm RV ohms-cm

x 1012 X 1012

1 0.2 2.31

2 0.59 2.43

3 0.9 2.62

4 1.32 2.74

5 1.68 2.83

6 1.98 3.05

7 2.29 2.97

8 2.65 2.91

9 3.11 3.16

10 3.60 3.41

En la Gréfica 5,1 se puede observar representados los -
valores anteriores, los cuales en el intervalo estudiado, el
comportamiento es pricticamente lineal y matemAticamente de

los valores extremos encontramos que:
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(3.60x1012-0.2x10% %) _ 3,4x1012 _
12

3.09

(3.41x1012-2.31x10%%  1.1x10%2

Por cada 3.09 unidades de RV del plastificante se varia

en 1 unidad la del compuesto.
5.3.2 Usando Plastificante DIDP

Para este caso los valores de RV del plastificante y del

compuesto son los siguientes:

MUESTRA DIDP COMPUESTO CON DIDP
RV ohms-cm : RV ohms-cm
x 1012 x 1013

11 0.32 0.4

12 ' 0.61 0,57
13 0,72 0.71
14 0.91 0.69
15 1.16 0.78
16 1.35 0,97
17 1.7 1.1

18 2.13 1.34
19 1.48 : 1.35

20 2,51 1.43
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Estos valores se observan en la Grlfica 5.2, en donde el

comportamiento general es similar al anélisis del DOPD.

Para determinar la relacién de la RV del plastificante
y del compuesto se procede a la misma forma que en el anéli-
sis del DOP, también se puede considerar que la relacibn es

lineal por tanto tenemos que:

(z.sixw0t? . g.32x10%%) 7.8exz0?? 076
(14.3x10%% - 4x10%%) 10.3x10"°

Esto es que por cada 0.76 veces que se varia la RV del
plastificante el compuesto se afecta en una unidad. Este and

lisis es vélido Gnicamente en este rango de valores.

5.3.3 Usando Plastificante DTDP

Los valores obtenidos para la variacién de RV del plas-

tificante son:
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MUESTRA DTDP COMPUESTO CON DTDP
RV chm-cm RV ohm-cm
x 1012 x 1013
21 1.40 1.81
22 1.64 1.92
23 1.75 2.05
24 1.69 1.97
25 2.17 2.25
26 ' 2.27 2,20
27 2.43 ‘ 2.31
28 2.73 2,43
29 | 3.05 2.46
30 3,37 2.51

De la Grifica 5,3 se obsexva que las relaciones de re--
sistividad volumétrica no es lineal en todo el rango analiza-
do, pero para fines de encontrar la relacién, sﬁlo se toman -
en cuenta los valores de la muestra 21 a 28 y haciendo una -

relacibn matemitica similar a las anteriores, tenemos:



|
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12 12

2.73X10%% - 1.40x10 1. 33X1.0

24.3x10%% - 1s.1x10% 6.2 x101?

En este caso la relacién de variacién de resistividad -
volumétrica entre plastificante y compuestos es pequefia ya -
que por cada 0.21 unidades de RV en el plastificante, se

varfa en una una -unidad la del compuesto,

Es importante hacer notar que las gréficas anteriores -
finicamente nos representan una idea general de la variacién
de la resistividad volumétrica de un compuesto, conforme se
varia la resistividad volumétrica del plastificante y no es
posible tratar de explorar este comportamiento para otras ma-
terias primas de la formulacidén estudiada y desde-luego, me-
nos posible, si se varian el tipo de ingredientes de la for-

mulacién.

Durante los anélisis anteriores se observé que para un
mismo valor de RV del plastificante se obtenian diversos va-
lores de RV en el compuesto. La variacién anterior se su-
puso que se debfa a la variacibén en las condiciones de opera-

cién, principalmente por la variacién en el tiempo que el ma-
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terial es calentado a una temperatura determinada., Para este
fin se hicieron formulaciones patrén con DOP, DIDP y DTDP, -
respectivamente y se var16 el tiempo de amasado en los rodi-
llos de 3 als minutos. En la gri&fica 5.4 podemos observar
en los tres casos que a medida que el material se degrada la
resistividad volumétrica del material disminuye. Finalmente
se elaboraron 13 placas de la formulacién patrén con DIDP co-
mo plastificante y se sometieron a 180°C de temperatura a di-
ferentes tiempos cada ficha., En la gréfica 5.5 se confirma
que a medida que aumenta la degradacibn la resistividad volu-
métrica disminuye. Observéndose que el material es mucho més
estable al calor estftico, que cuando es amasado y calentado

simultdneamente.

Por todo lo anterior, la resistividad volumétrica del -
plastificante y el tiempo a que el material es sometido al -
calor afectan la resistividad Volumétrica del compuesto,

)

Debido a que el costo de los materiales cada dia es ma-
yor, es por tanto necesario el reprocesar los materiales de
desperdicio y por consiguiente que los materiales tengan la
mejor resistividad volumétrica posible, y para este fin en el
capitulo siguiente se analizaré la forma de mejorar la resis-

tividad de los plastificantes.
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COMO MEJORAR LA RESISTIVIDAD VOLUMETRICA

En la actualidad el equipo para llevar a cabo la esterifi
cacién, aunque es muy sencillo, a la vez es muy caro por es--
tar construido en acero inoxidable. Por la situacién econémi
ca que se vive, — no es posible en muchos casos contar con el
equipo Gptimamente implementado y por consecuencia el produc-
to podri estar fuera de especificacién en alguna de sus pro--
piedades. Otra situacidén que lleva al mismo resultado es la
mala calidad en alguna materia prima o alguna condicién de --

operacifn se salga de control.

Desde el punto de vista resistividad volumétrica €sto no
es problema, ya que si el material es producido fuera de esta
especificacién, el objetivo de este capfitulo serid presentar -
la forma de mejorar esta propiedad, para que el producto cum-
pla con las especificaciones que se requieren en el mercado.
En el caso de fabricacién de cables, &stos requieren ser fa--

bricades con plastificante de grado eléctrico.

6.1 Teoria

Como ya se ha mencionado, la corriente eléctrica es tras-
mitida por la presencia de iones y si nuestro objetivo es evi

tar que ésto suceda, por lo tanto la estrategia serd agregar
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una sustancia capaz de atrapar los iones presentes en el plas

tificante.

Los compuestos quimicos propuestos para este fin son los

siguientes:

MATERIAL FORMULA
Carbén Activado _ C
Silicato de Potasio KZSiO3
Silicato de Sodio Na,$i04
Oxido de Aluminio Al;04
Hidréxido de Sodio NaOH
Carbonato de Calcio CaCO3

El carbdn activado tiene propiedades absorbentes y el res
to de los materiales estin constitu@dos por enlaces de tipo -
i6énico. Por esta caracteristica esperamos que hagan la fun--
cién de atrapadores de ifnes, para que por medio de filtrédo

sean separados del plastificante y se mejore 1a RV.

6.2 Parte Experimental

Como no se conoce el efecto en el plastificante de las --
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sustancias propuestas, por tal motivo el presente estudio se -

llevb a cabo a nivel laboratorio.

Los puntos de que consta esta parte experimental son los

siguientes:

Eleccién de la sustancia quimica que mejore en mayor
porcentaje la resistividad volumétrica del plastifican-
te y que no afecte al resto de las propiedades.
Determinacién del porcentaje 6ptimo"de1 agente modifi-
cador de la resistividad volumétrica.

Encontrar la temperatura més conveniente.

Evaluacién del tiempo de agitacién y

Buscar el nfimero conveniente de tratamientos.

"Equipo experimental

Laboratorio

1. Vaso de precipitado de 1000 ml. (tanque)
2. Parrilla de calentamiento

3. Agitador magnético

Termémetro 20 a 150°C

3

4

5. Balanza analfitica
6. Embudo y papel filtro

7. Bomba de vacfo

8. Equipo para verificar resistividad volumétrica,

acidez, color y humedad.
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6.2.1 Seleccién de Tratamiento Quimico

Para encontrar la sustancia quimica que importe mejores -

resultados, utilizaremos como punto de partida las condicio--

nes que normalmente se tienen en la industria y que consta de

los siguientes pasos:

1.

Calentar el plastificante a 90°C

Agregar el 1% en peso de cada sustancia con respecto
al plastificante.

Mantener la temperatura durante 30 minutos con agita-
cién.

Filtrar

Determinar resistividad volumétrica,.acidez, color

y humedad.

Del tratamiento anterior los resultados son los siguien--

tes:



a)
b)
c)
d)
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MUESTRA COLOR  ACIDEZ ~ HWEDAD yrpimeiiibnl
Inicial 90 0.0073  0.060  1.08X10'% ohm-cm
Carbdn Activado 65 0.0081 0.029 1.92 "

Silicato de Potasio 75 0.0067 0.067 1.38 "

Silicato de Sodio 65 0.0050 0.064 1.50 "
Oxido de Aluminio 65 0.0048 0.022 2.87 "
Hidréxido de Sodio 45 0.0032 2.070 0.18 "

Carbonato de Calcio 70 0.0040 0.022 0.80 "

De los resultados anteriores se. deduce que:

a)

b)

El carbén activado aument6 la resistividad volumétrica
en baja proporcidén y presentd el problema de adherirse
en las paredes del vaso dep. El color y la humedad dis
minuyeron.

El silicato de pota;io di6é muy poco beneficio a la re-
sistividad volumétrica y al igual que la anterior se -
adhirié a las paredes del vaso dep. E1 color disminuyé
un poco y la humedad aumentq

El silicato de sodio aumentd poco las propiedades eléc
ctricas del plastificante. E1 color, la humedad y 1la

acidez se vieron beneficiadas.
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d) El §xido de aluminio aumentd 2.66 veces el valor de
resistividad Volumétrica y el color, la humedad vy 1la
acidez se beneficiaron.

e) El hidr6xido de sodio disminuye la resistividad volu-
métrica considerablemente, el color disminuyé a la mi
tad y la humedad aument§. PresentS el problema de hi
drolizar el plastificante,

f) El carbonato de calcio disminuy6 la resistividad volu

métrica. El color, la humedad y la acidez se bajaron

muy poco.

De acuerdo con lo anterior y a la Grédfica 6.1 se conclu-
ye que el 6xido de aluminio es la que mejores propiedades --
eléctricas imparte al plastificante, por lo que de dqui en ade
lante el estudio experimental se continfia con el 6xido de alu

minio.
6.2.2 Determinacién del Porcentaje Optimo de Tratamiento

Esta parte es muy importante, ya que los costos de las
materias primas se han incrementado notablemente y no es con-
veniente sobrepasar demasiado la especificacién de resistivi-

dad volumétrica, pués Gnicamente encarecemos el material.
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Las condiciones experimentales son:

1. Calentar el plastificante a 90°C.

2. Variar la concentracifn de 6xido de aluminio en cada
prueba, esto es: 0%, 0.5% 1%, 2% y 3% con respecto a
la masa de plastificante.

3. Mantener la temperatura durante 30 minutos en agita-
cibn.

4. Filtrar.

5. Determinar la resistividad volumétrica.

Los resultados de esta evaluacién, a continuacién se -

detallan:

CONCENTRACION RESISTIVIDAD VOLUMETRICA

0.0 8 1.04%10"% ohn-cm a 500 volts
0.1 % 2.10x1012 "
0.5 % 3.05x1012 "
1.0 % 3.67X1012 "
2.0 % 4.64x101% n

3.0 3 6.00x10t%  n
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De los valores anteriores y de la Gréfica 6.2, se obser
va que a partir de 0.5% se cumple con la especificacidn de RV.
En lo sucesivo se trabajard con una concentracidn de 1%, para

tener mayor margen de seguridad.
6.2.3 Temperatura de Operacibn

Para encontrar la temperatura Optima de tratamiento, se

realizaron 6 pruebas bajo las siguientes condiciones:

1. Calentar el plastificante a T°C (80, 90, 100, 105,
110 y 115)°C.

2. Agfegar 1% en peso de 6xido de aluminio con respec
to al plastificante a tratar.

3. Mantener la temperatura T°C, durante 30 minutos.

4, Filtrar.

5. Determinar la resistividad volumétrica.
Se tomo como base 80°C para iniciar el tratamiento, con
una temperatura menor la filtraci6n se vuelve demasiado len-

ta y operacionalmente esto no funciona.

La temperatura tope es de 115°C, después de este punto
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se empieza a elevar el color del plastificante, y esto es oca
sionado porque el tanque de tratamiento es acero al carbdn,

los resultados obtenidos son los siguientes:

TEMPERATURA RESISTIVIDAD VOLUMETRICA
80 °C 1.8 X10'2 chms-cm a 500 volts
90 °C 2.13%1012 "
100 °C 5.35%10'2 "
105 °C - 2.18x10'2 "
110 °C " 3.30%10"2 "
115 °C . 3.74x10"2 "

Inicial 1.4 x10'2 "

En la Grafica 6.3 se observa que hay un valor midximo de
resistividad volumétrica a los 100°C. Esta es una muy buena -
temperatura de trabajo, ya que no se corre el peligro de ama-

rillamiento.
6.2.4 Evaluacién del Tiempo de Agitacidn

Este punto es muy importante por las siguientes razones:
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a) Normalmente en la industria se cuenta con el equipo

b)

justo de operacién y dado que no se pueden mezclar
productos, por tal razfn esta etapa se tiene que -
llevar a cabo en el menor tiempo posible y con el
mejor resultado.

Mantener la agitaci6n més del tiempo necesario incre-
menta los c:costos de valor de calentamiento y energia

eléctrica.

Para evaluar el tiempo de operacidén se llev6 a cabo el -

estudio

bajo las siguientes condiciones:

Calentar el plastificante a 100°C.

Agrerar 0.5% de peso dxido de aluminio con respecto
al peso de plastificante.

Mantener la temperatura de 100°C durante 15, 30, 45 y
60 minutos en cada prueba.

Determinar resistividad volumétrica.

Los resultados obtenidos fueron:
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TIEMPO RESISTIVIDAD VOLUMETRICA
MINDTOS FvID !
00 1.04X10'2 ohms-cm a 500 volts
15 1.71x1012 "
30 1.93x10' "
45 2.32x10 12 "
60 3.70X10 2 "

Los valores anteriores representados en la Grafica 6.4,

muestran que la RV se mejora a medida que aumenta el tiempo de

tratamiento.
6.2.5 N{mero de Tratamientos

En este punto se busca el efecto de re-tratar el mate--

rial para evaluar el resultade de repetir la opéracién.
Las condiciones de prueba fueron las siguientes:
1. Calentar a 100°C el plastificante.

2. Agregar 0.5% en peso de 6xido de aluminio

3. Mantener la temperatura de 100°C durante 45 minutos -
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con agitacién.
4, Filtrar.
5. Determinar resistividad volumétrica.

6. Repetir la operacién hasta un total de 3 veces.

Como resultado se obtuvo:

NUMERQ DE TRATAMIENTO RESISTIVIDAD VOLUMETRICA
0 1.04X10%% ohms-cm a 500 volts
1 | 5.58x10%2 L
2 6.18x10%2 "
3 5.9ax10% "

De 1la Gréfica 6.5 se deduce que el re-tratar el material

no e€s muy conveniente.

6.3 Efecto de Tratamiento sobre DOP, DIDP y DTDP.

Para completar el estudio a la mejora de resistividad vo-
lumétrica en plastificantes, se evalubé el dioctil ftalato y
diisodecil ftalato en base a las siguientes condiciones de -

operacién:

1. Calentarlos a 100 °C.
2.  Agregar 0.5% de 6xido de aluminio.

3. Agitar durante 45 minutos.
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4, Filtrar.

5. Determinar resistividad volumétrica.

Se obtuvieron los siguientes resultados:

PLASTIFICANTE RV INICIAL RV FINAL RESPECIFICACION $MEJORA

ohm-cm a 500 volts

DOD 0.140x10%%  1.84x10%2 0.185x10-2 1235
DIDP 0.20ax10%%  1.28x1012 1.0 xio*2 627
DTDP 1.04 x108%  5.58%10%2 2.5 x10%2 536

Para el DOP se obtuvo una mejora considerable, lo cual se
explica, ya que este plastificante es el de menor viscocidad,
y al llevar a cabo el tratamiento, éste presentaba mayor tur-
bulencia, lo cual hace mids probable que el 6xido de aluminio
atrape los iones presentes en plastificante. El DIDP es tam-

bién de viscocidad menor que el DTDP.

Este trabajo presentbé un pequefio paso hacia la mejora de
la resistividad volumétrica de los plastificantes, ya que es
necesario continuar con la experimentacién de otras posibles
substancias que mejoran la RV, asi como el determinar los efec
tos de variar las condiciones de operacibn, para los diversos
plastificantes usados en las formulaciones de compuestos dise-

fiados para el aislamiento de la energia eléctrica.
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CONCLUSIONES

El tema presentado en este trabajo, ha sido de controver-
sia en el campo de la fabricacién de aislamiento de PVC para
cable, debido fundamentalmente a la sensibilidad con que varia
la resistividad volumétrica enun plastificante y a la multitud
de variables que afectan csta propiedad, durante la elaboracidn
del prdducto final. 4

En el capitulo No. 5, se analizd el efecto de la resistivi-
dad volumétrica del compuesto, manteniendo fijos los valores de
RV de los ingredientes y las condiciones de operacidn del pro-
ceso. Se encontré que éxiste una relacién directa de la RV --
del plastificante en el compuesto de PVC y que esta influencia
es especifica para cada tipo de plastificante. En los rangos -
estudiados y en la base a la férmula experimental, para el DOP,
por cada 3.09 unidades de RV, afecta en una unidad al compuesto,
para el DIDP la relacién es de 0.76 y para el DTDP en 0.21 uni-
dades.

A medida que un plastificante es de mayor peso y volumen -
mélecular, aumenta la resistencia a la movilidad de los iones
dentro del mismo, es por esta razén, que para un mismo conteni-
do de iones en un volumen determinado de plastificante, la RV -
obtenida es més alta, cuando el plastificante es de peso mble-
cular mayor. De lo anterior se puede deducir que pafa un nismo

valor de RV de los plastificantes analizados, el contenido de
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iones es mayor en el DTDP, posteriormente en el BIDP y final-
mente en el DOP. De este razonamiento se explica el porque

al mezclar el plasfificante de tipo idnico, en la formulacién
propuesta, el plastificante DTDP, es el que afecta en mayor -

medida la RV del producto £final.

Se observ6é la forma en que la degradacidn afecta la resis
tividad volumétrica del compuesto experimental, encontrandose
que el plastificante quimicamente més estable es el DTDP, si-

guiendo el DIDP y posteriormente DOP.

Del andlisis de las substancias quimicas que podrian -
mejorar la RV, se llegd a la conclusidn que el 6xido de alu-
minio, es el que eleva esta propiedad en mayor porcentaje y
que ademds beneficia el resto de sdsﬂpropiedades como son co;

lor, acidez y humedad.

Se investigd que las condiciones 6ptimas de tratamiento
es el agregar (0.5% en peso de 6xido de aluminio, calentar a--
100°C, agitar durante 45 minutos y posteriormente llevar a
cabo el filtrado. Una razdn por la cual el 6xido de aluminio
mejora las propiedades del plastificante, es su tamafio de par

ticula muy pequefio, el cual retiene en la filtracién cualquier
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impureza. Bajo las condiciones anteriormente mencionadas, se
obtuvieron mejoras de aproximadamente 12 veces el valor de RV
inicial del DOP sin tratamiento, 6 veces en el DIDP y 5 veces

en el DTDP.

Se espera que este trabajo de pauta a continuar investi-
gando la influencia de la resistividad volumétrica del plas-
tificante en diferentes formulaciones, para compuestos desti-
nados al aislamiento de la energia elé&ctrica, asi como la in-
vestigacién de otros tratamientos y la forma de aplicarloes.
Desde el punto de vista seguridad, es importante el estudié
de la pérdida en el poder de asilamiento o disminicidén de la
resistividad volumétrica, en la medida que el aislamiento de
PVC se envejece. En el capitulo No. 2 se presentd el diagra-
ma eléctrico bdsico, para la fabricacién de un potencidmetro

que podrfa ser fabricado en nuestro pais.
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