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INTRODUCCION Y OBJETIVOS

1. Introduccion.

Esta tesis surge de una necesidad ecoldgica. Los adhesivos termofusibles o “Hot
Melts", ticnen I ventaja de que son sistemas 100% no volitiles; no contienen ningiin solvente
que sc tenga que evaporar. Por fa misma razén son compatibles con las altas velocidades de
produccion, lo que hace que tengan actualmente, un crecimicnto destacado dentro det mercado
de los adhesivos. Estos adhesivos son sélidos a temperatura ambiente, pero ai elevar la
temperatura se funden, o que hace factible su aplicacion y al enfriar solidifican formando un
enlace adhesivo.

Dentro de este tipo de adhesivos se ran los a la presion, los cuales sc
aplican cuando ¢l material se encuentra fundido, pero al enfriarse y Hegar a temperatura
ambiente, siguen siendo pegajosos. El enlace se forma con una ligera aplicacién de presién,
Estas iiltimas propiedades permiten que sea posible pegar y despegar cn miltiples ocasioncs ¢l
material que se cncuentra en contacto con ¢l adhesivo. Sus principales aplicaciones se
encuentran cn a industria de las cintas adhesivas y ¢l etiquetado, sin embargo, también se
utilizan en productos desechables (pafiales y toallas sanitarias), cmpagques, etc.

Al hablar de adhesivos termofusibles sensibles a la presion, los base hule son los que

constituyen la parte mis importante y creciente del do. Sin emt para poder hacer
una utilizacién adecuada de éstos, cs necesario formularlos correctamente dependiendo siempre
de su aplicacién final, Para ésto ¢s necesario ¢l descmpeiio de las formultaciones, cn

funcién de las proporcienes de sus compornentes.

Para motivos del trabajo de tesis, se escogid ¢l hule SEBS, fabricado por Shell, por
su gran resislencia a la oxidacion. Estc sc modificd con resinas pegajosas a diferentes
proporciones, con el fin de analizar su desempeiio. Se prepararon varias formulaciones a
distintos niveles de resina.

En la primera fasc se encontraron las condiciones de mezclado ptimas, para cada
una dc las formulaciones. Fué posible, también, obscrvar la compatibitidad y el buen mezclado
de los materiales de una manera cualitativa por medio de microscopia clectrénica. (Capitulo
).

Posteriormente se realiz6 un anélisis térmico por calorimetria, cn el cual s analiza la
variacion de la temperatura de transicion vitrea del hule al agregarse las resinas, También fu¢
posible comprobar la compatibilidad dc los materiales en la mezcla. Un andlisis
termogravimétrico  permitid  conocer  las  temperaturas  de  degradacidn  de  las
formulaciones.(Capituto ITI).

El anilisis dinAmico mecdnico, permitié estudiar el cfecto de las resinas pegajosas en
el médulo de desgarre y la temperatura de transicién vitrea del hule. (Capitulo V).

El anilisis de funcionalidad se lievd a cabo con los procedimientos del PSTC' . Se
realizaron prchas de desgarre (shear), pelado {peel) y pegajosidad (loop tack). (Capitulo IV).

* Pressure Sensitive Tape Council. (Métodos cstAndar para la realizacion de pruebas de
funcionalidad.)
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INTRODUCCION Y OBJETIVOS

Los adhesivos termofusibles basc SEBS mostraron magnificas cualidades de
estabilidad térmica. Sin cmbargo la importancia de la tesis radica en que es posible encontrar
tendencias en ¢l desempeilo en las pruchas de funcxonalxdad, mediante la correcta formulacion
del adhesivo, basandose en anilisis térmico, dind dnico y encontrando las condiciones
de operacién correctas para los componentes. Con las relaciones entre los diferentes andlisis, es
posible desarrollar a través de un discfio experimental, una funcién objetivo sujeta a
maximizacion de variables importantes, con sus restricciones pertinentes, para la obtencién de
un adhesivo competitivo, confiable y adecuado a una aplicacion especifica,

Para ¢l dcsa_n'ollo de un adhesivo, también ¢s necesario tomar en cuenta ¢l sustrato al
cual se va a aplicar. Esto depende de las encrgias superficiales tanto del adhesivo, como de la
superficic. En Ia tesis no se desarroll ningiin andlisis en base a este ltimo punto, pero para el
desarrotlo de un adhesivo comercial es indispensable,

Es necesario ¢l seguimicnto de este trabajo de tesis para poder cncontrar adhesivos
que no causen dafio a las personas y al medio ambiente.

2, Objetives,

2.1. Objetivo General.
« Formular adhesivos termofusibles base SEBS sensibles a la presion,

2.2, Objetivos Secundarios,
+ Establecer condiciones de mezclado para las formulaciones realizadas.
Comprobar la compatibitidad de los materiales.

o Analizar el efecto de las resinas pegajosas (tackifiers) al agregarlas al hule
mediante andlisis térmico y dinAmico mecanico.

« Establecer las relaciones entre lag propiedades dindmico mecénicas y térmicas con
respecto al desempeiio en las prucbas de funcionalidad.

-

CAPITULO 1.2



CAPITULO II

FUNDAMENTC TEORICO

TESIS DE LICENCIATURA

FORMULACION DE ADHESIVOS
TERMOFUSIBLES BASE SEBS




FUNDAMENTO TEGRICO

1. Generalidades de los Adhesivos

1.1 Introduccién....(1)

Un adhestvo cs una sustancia capaz de sujetar dos materiales, mediante la unién de
ambas superficies. La adhesidn es la atraccion fisica de Ia superficie de un material hacia la de
otro. Sustrato se llama al material, al cual, el adhesivo se adhiere; micntras que el enlace
adhesivo o junta adhesiva, se refiere al ensamble formado para mantener juntos a los sustratos
con un adhgsivo,

Lieva el nombre de adhesion prdctica, 1a fuerza fisica que posee un enlace adhesivo.
Depende, cn principio, de las fuerzas de adhesién, pero su magnitud se determina por las
propicdades fisicas de! adhesivo y del sustrato; asi como de Ia ingenieria del enlace adhesivo.

Interfase sc reficre al volumen de material, en el cual , las propiedades de una
sustancia gradualmente cambian hacia las propicdades de otra. La interfase es util para
describir las propiedades de un enlace adhesivo. Esta se encuentra entre las superficies de los
sustratos, excepto, en casos muy especiales, €8 imaginaria, pero es atil para describir las
propiedades encrpéticas de las superficies.

1.2 Teorias de Adhesién....(1)

No existe todavia una teoria unificadora de la adhesién, que involucre Ia relacién
entre la adhesién practica y lag interacciones basicas intermoleculares e interatémicas, las
cuales tiencn lugar entre el adhesivo y ¢l sustrato, ya sea ea el scno de la interfase o cn los
lugares donde ésta tiene contacto con los sustratos,

Las teorias existentes, son en su mayor parte, raciocinios hechos en base a los
fenémenos observados, aunque ca algunos casos, es posible pronosticar adhesion prictica en
algunos sistemas.

1.2.1 Tearfa de la Difusion.

Esta s aplica principalmente a los polimeros, Asume una solubilidad mutua entre ¢l
sustrato y el adhesivo, formando asi, una verdadera interfase. E) pardmetro de solubilidad, Ia
raiz cuadxad.a dc Ia dznszdad dc Ia caergla cohesiva del matesial (u=812), provee de una medida
de las & 1 que ocurren en cl material. Termodindmicamente, las
soluciones do dos sustancias, son posibles, cuando el parimetro de solubilidad de ambos
materiales son iguales.

En otras palabras, la adhesion entre dos polimeros, uno sicndo el adhesivo y el otro ¢l
sustrato, se maximiza cuando el pardmetro de solubilidad de ambos materiales ey igual, por lo
que la adhesién practica ocusre cuando un material s disuclve en ¢l otro. Esta teoria no 3
aplicable a materiales que no sean similarcs, como los polimeros en metales, o polimeros muy
diferentes.

1.2.2 Tegrfa Electrostdtica.

La base dc esta teoria s Ia diferencia en las clectronegatividades de los sustratos. Si
dos materiales que tienen diferentes electronegatividades, se ponen en contacto, puede ocurrir la
transferencia de electrones del material con menor electronegatividad, al de alta
electroncgatividad, Esta transferencia forma, entonces, una doble capa de carga a través de la
interfase, la cual provoca una atraccién entre los materiales,

CAPITULO 151



FUNDAMENTO TEORICO

Esta tcoria aiin se encuentra ca desarrollo.

1.23 Teoria del Enitrelazado Mecdnico.

Si un adhesivo y un sustrato, tienen muy diferentes propiedades fisicas y se
encuentran en una interfase rugosa, hay un plano abrupto para Ia transferencia de esfuerzo,
cuando el sistema se cocuentra bajo una carga. Ademds, hay un drea minima interfacial entre
los dos, por lo tanto hay un minimo de oportunidades de que se enlacen,

§i, en vez de una interfase rugosa, existe una arruga microscdpica, en donde se aplica
¢l adhesivo, entonces existe [a posibilidad de un entrelazado mecAnico. La superficie arrugada
microscopicamente, da un nimero mayor de pumtos pam la transmision de los esfuerzos
cuando sc encuentran bajo carga, asf como mayor superficie para el enlace que el sistema

amugado que se planted ¢a ¢l parrafo anterior.

También se ticne un efecto de "candado”. Esto implica que si el adhesivo fluye
completamente deatro de las asperezas de 1a superficie del sustrato, entonces el adhesivo tendrd
que pasar de regreso por las asperezas cuando se remueva. Esto es el mismo caso que cuando
s¢ introduce una llave a un candado y se le da vuelta. La llave pama ser removida, tendrd que
pasar por el mismo camino que cuando entrd. La viscosidad de? adhesivo, asi como el tiempo
de contacto del adhesivo con el sustrato, jucgan un papel muy importante en Ia detcrminacién
de I calidad del enlace mecdnico entre el adhesivo y el sustrato.

1.2.4 Teorta del Mojado y de la Energla Superficial.

Esta teoria concieme al efecto de las fuerzas intermoleculares ¢ interatémicas en las
cnergias superficiales del adhesivo y del sustrato y dc I2 encrgia interfacial que existe catre los
dos Las distancias en las que operan las fuerzas intermoleculares ¢ interatémicas son del orden
de 107 cm. Pam tener un valor medible de estas fucrzas, ¢l adhesivo debe mantenerse en’
contacto intimo con el sustrato, la superficie del sustrato debe de estar completamente
"mojada” por el adhesivo.

La encrgla superficial, correspondiente al exceso de energfa que un material ticne
debido & su superficie, puede entenderse examinando una molécula del centro def material,
donde ésta experimenta enlaces intermoleculares en todas las direcciones. En contraste, una
molécula de la superficie, tiene enlaces intermolectlares Yinicamente hacia ¢l centro y en el
mismo plano de la superficie.

No existen fuerzas intermoleculares arriba de la superficie, debido a ésto, se causa un
cambio en las propiedades fisicas de las capas de moléculas situadas, inmediatamente,
adyacentes a la supcrficie, Engmcral,lademdaddelasmpassuperﬁmalesmmcmsquela
del centro del material. Debido a que las distancias entre las moléculas se la
cnergia intermolecular también se incrementa, lo que implica un exceso de energia superficial.

La energia interfacial, es usualments menor en magnitud que la energia superficial,
s¢ encuentra cuando ¢l material esta en contacto con una sustancia diferente. Esta energia se
incrementa debido a que las firerzag intermoleculares en un medio no se ajustan neccsariamente
a las fuerzag intermoleculares del otro.

Para los liquidos, as magnitudes de energia superficial y de tensién superficial,
generalmente representadas por el simbolo v, son numéricamente iguales y se expresan en
milijoules por metro cuadrado. La encrgia superficial o tensién superficial, se observa
ficilmente, en los liguidos que parecen teaer "picl”.
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En una superficic sélida, la energia superficial y la tension superficial no son las
mismas. Termodindmicamente, 1a energia superficial se puede definir como un cambio en Ia
funcion de la energia libre, provocada por un cambio en cl Area superficial del material. La
energia superficial de los sélidos no se puede medir directamente. Como sea, ¢l valor para la
mayoria de los sélidos inorgénicos, sc picnsa que esta cn ¢l rango de los cientos de milijoules
por metro cuadrado y para los polimeros, ¢s aproximadamente el mismo que para los liquidos
orginicos (10 - 65 ml/im?).

La teoria del mojado estd relacionzada al estudio de fos Angulos de contacto entre
liquidos y superficies sdlidas. Un balance de fucrzas en ¢l punto de contacto entre cf liquido y
el s6lido s¢ pucde escribir de la siguiente manera;

Donde y,y es 1a tension interfacial tiquido - vapor, 0 es el dngulo de contacto, gy €5
Ia tensién interfacial sélido - vapor y 1y, ¢s la tension interfacial sotido - liquido.

Enla figura No, | se definen estos parametros:
Yy

Cota de Liguido

+ +

Y Ysv

Superficie S6lida
Suereo Righda

Figura No. 1

W, ¢l trabajo de adhesién, s¢ puede definir en términos de encrgias superficiales del
adhesivo y del sustrato:

W= x + 7;— 7]’ ..... Ecuacién No.2

y la ecuacion de Young-Dupre permite determinar ¢l trabajo de adhesién:

W, = ¥, {1+ cos O)....Eeuacién No. 3

por una simple medida del Angulo de contacto y de la tensién superficial del liquido.

Mucho del trabajo experimental ea la cicncia de 1a adhesion se ha contrado dentro de
la relacién cntre 12 adhesién prictica y el trabajo de adhesin, Recientes investigaciones indican
que ta adhesién préctica puede ser relacionada con el trabajo de adhesién, con una funcion que
describa los mecanismos de disipacion de energfa con el enlace adhesivo.

La energla superficial de los polimeros es una consideracion imiportante cn la teoria
del mojado. La tension critica de mojado, ¥, ,de una superficie slida, da un criterio para el
completo mojado de fa superficic. Para ésto, se requicre que ia tensién superficial de la capa de
liquido que estd mojando, sca menor que la tension superficial critica de mojado de la
superficie sdlida. La teasion superficial critica de mojado, se determina por 1a medida de los
ingulos de contacto en ¢l equilibrio, de varios liquidos en una sola superficie, con ¢l fin de
gencrar ung grifica del coseno del dngulo de contacto versus la tension superficial liquido -
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vapor. Esta grifica, cxtrapolada hasta cos 6 = 1, define Ia tension superficial critica de mojado
para esta superficie.

1.2.5 Aportacidn de las Diferentes Teorias de Adhesidn.

Las difercntcs teorias se pueden usar para la formulacién de una guia para la buena
adhesién:
1} Un adhesivo debe tener una tension superficial del liquido menor que la tensién
superficial critica de mojado de 1a superficic del sustrato.

2) El sustrato debe ser lo suficientemente Aspero mecinicamente, para que las
asperezas de la superficie scan del orden de un micrometro de tamadfo.

3) La viscosidad del adhesivo y las condiciones de aplicacién, deben ser tales que las
asperczas en la superficic del sustrato se mojen completamente.

4) Sl se espera un ambiente con condiciones adversas para ¢l cnlace, debe
sc la capacidad de formar enlaces covalentes en 1a interfase.

5) Para una buena adhesién, el adhesivo y ¢l sustrato deben ser, en lo posible,
mutuamente solubles, hasta el grado en que ambos se dlfundan el uno en ¢l otro,
para que haya una zona interfacial.

2. Adhesivos ""Hot Melt'' o Termofusibles.

2.1 Introduccion....(2)

Los adhesivos termofusibles o "Hot Melt" se definen como materiales termoplasticos,
son 100% no volétiles y gencralmente sélidos a temp 3 ambiente. Se funden, generalmente
a temperaturas entre 65 y 180 °C y sc aplican en este estado. Al enfriarse, solidifican. La
naturaleza termopldstica cs inherente a este tipo de adhesivoes, esto significa que se derriten al
calentarse y solidifican al enfriarse.

Actual se usan innv bles materiales termoplasticos fundidos, tales como el
polietileno, asfalto, mezclas de hule con cera, ctc. Estos son productos simples con limitadas
propicdades de adhesitn, los cuales no pueden ser considerados como adhesivos "Hot Melt".
Para ser considerados adhesivos termofusibles es necesario formularlos adecuadamente.

Los polimeros sintéticos han incrementado su utilizacién como materiales
termofusibles y la tecnologia moderna se ha desarrollado en base a éstos.

Industrialmente, estos adhesivos han adquirido gran importancia, ya que son
compatibles con altas velocidades de produccion, teniendo un costo relativamente bajo en
materias primas y sobre todo, las ventajas ecolégicas que implica el no tener que eliminar o
remover un solvente.

2.2 Caracteristicas...{2)
Los adhesivos "Hot Meit" tienen que derretirse para aplicarse cn estado fundido.
Deben fluir para poderse aplicar, ésto implica que su viscosidad debe ser adecuada para que cl
material pueda fluir por el equipo aplicador. Esta restriccién de la viscosidad influye en.la
formulacién de los sistemas termofusibles.
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La icibn de cstos adhesivos incluye un polimero y un sistema diluyente. El
polimero es o componemc principal. Casi cualquier polimero tormoplstico resistente a Ia
degradacion por el calor s¢ puede usar. Algunos cjemplos pueden ser el polietileno, poli(acetato
de vinilo), copolimeros de etileno y acetato de viailo, etc,

La viscosidad en fundido de Jos poli ¢s proporcional a su peso molecufar, por lo
que un adkesivo que sea 100 % polimero tendria las siguientes limitaciones:

+  Adhesién fimitada.

+ Falta de algunas propicdades en cstado fundido, tales como pegajesidad (tack) y
capacidad de mojado de la superficie.

Cuando cl polimero ticne un bajo peso molecular, en estado fundido ficne una baja
viscasidad, propiedades mecénicas pobres y baja fuerza adhesiva, En contraste, cuando es de
alto peso molecular se ticien buenas propiedad anicas, alta viscosidad, asl como uma
buena fuerza adhesiva. Debido a que en las formulaciones, Jas camctcﬁsncas del polimero
predominan, s descable escoger un polimero de alto peso molecular,

El sistema difuyente hace posible utilizar Ias propiedades def poli Gengral,
consta de una mezela de materiales como ceras, plastificantes, resinas pegajosas {tackificrs),
estabilizantes, pigmentos, cte. Tiene los siguicntes efectos sobre la mezcta:

+ Es un vchiculo para el polimero, Jo que hace que la viscosidad del adhesivo
disminuya, haciéndolo mas fiicil de aplicar.

+ Aunrcnia Ia capacidad de fluir en fa superficic y Ia fucrza adhesiva del polimero,

+ Incrementa la pegajosidad (tack).

+ Pucde hacer af adhesivo rigido o flexible.

El sistema diluycnte permancee dentro del adhesivo al derretirse y aplicarse. No se

_ disipa ni se absorbe. El enlace con Ia superficie reflejard las propicdades de todos los
tes del adhesivo, incluyendo of dituyente.

Las propiedades deseables del adhesivo como la fuerza adhesiva, resistencia al calor,
y flexibilidad a bajas temperaturas, disminuyen proporcionalmente con respecto al peso
mofecular dcl polimero, y a fa concentracién de éste en la mezcla. No sc pueden gatantizar Ias
propiedades descables deb polimero, cuando éste sc en tal tracin que las
propiedades del sistema diluyente prevalecen.

Tampoco se puede decir que un producto en ¢l que predominan las propiedades del
diluyente no es util, Este tipo de producto tienc aplicacion cn donde el enlace adhesivo s¢
cxpone a poco esfuerzo,

Et hecho de que al disminuir 1a viscosidad disminuyan tambidn, las propiedades
mecanicas y adhesivas, hace necesario eb desarsollo de equipos especiales para 1a aplicacion de
este tipo de adhesivos.

2.3 Comgpoesicién....(2)

La composicién de cstos adhesivos vara considerablemente, Los polimeros se
modifican con ofros componentcs pasn impartir ventajas especificas al adhesivo. Una
descripeidn gencral do fos posibles componcntes de una formulacion se mucstran cn fa tabla
No. i
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Tabla No. 1
Composicion Funcion

Polimero Proporciona a Ia mezcla fuerza adhesiva, bucnas propiedades
mecénicas y fuerza cohesiva, Entre los polimeros mads usados estén el
EVA, poliamidas y polidsteres, hules termoplasticos, etc.

Resinas Pegajosas | Promucven la capacidad de fluir y [a bucna adbesion, dando

N propiedades pegajosas a la mezela, asi como bucna flexibilidad. Las

(Tackificr) h . .
resinas  comunmente son materiales pegajosos, terpenos, terpenos
modificados, hidrocarburos, hidrocarburos clorados, cte.

Plastificantc Su funcidn s promover la flexibilidad y cl mojado del adhesivo,
Generalmente son flalatos, glicoles, polibutenos y aceites minerales.

Cena Diluye y cvita la formacion de bloques o grumos en cl adhesivo.
Promueve ¢l mojado vy es un control de velocidad de secado. Se usan
gencralmente parafinas, ceras sintéticas, cte.

Extendedores Disminuyen ¢l costo y son controladores del flujo en estado
fandido.Pueden dar color al adhesivo en estado sdlido. Se usan
generalmente arcnas y talcos.

Estabilizadores Son antioxidantes, Se encarpan de proteger la viscosidad, color y olor

de la mezla. Los mis comunes son los fonoles estéricamentc

impedidos.

2.4 Desempeito de los Adhesivos Tipo " Hot Melt"....(2)

2.4,1 En Términos de las Caracteristicas del Producto.

T

Solido
Pléstico

Incremento Curva de

de viscosidad "“D

Enfriamiento

Liquido

Temperatura Decreciente —D
Fig. 2 Efecto de Ia Temperatura sobre Ia Viscosidad
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A la temperatura de aplicacion, ¢l adhesivo es liquido. Estd disciiado para tener una
estabilidad térmica adecuada para una operacién continua en estado liquido. Como se puede
observar cn la figura No. 2, ¢l clevar mucho la temperatura, no necesariamente significa un
decremento significativo en fa viscosidad, ya quc la curva ¢s pricticamente asintotica a altas
temperaturas, El Gnico efecto al clevar demasiado Ia temperatura s la degradacion del
adhesivo.

El proceso de cnfriamiento es extremad, corto en términos de tiempo, Se habla
de una fraccion de segundo entre ¢l estado liquido y ¢l cstado plastico, Al perder calor ¢l
adhesivo, disminuye Ja temperatura, micntras que la  viscosidad se  inerementa
exponencialmente.

El ¢stado plistico se reficre a un estado cercano al "punto de solidificacién”. También
sc acerca al punto de ablandamiento del adhesivo. Se refiere como estado pléstico, ya que at
alcanzarse, cl material es blando y deformable.

La rigidez final del adhesivo, s¢ alcanza hasta después de algin tiempo de haber
llegado a temperatura ambiente. Este tiempo varfa segin la composicion del "hot melt", Los
productos mds blandos requerirdn mayor ticmpo para alcanzar sus propicdades finales en ¢l
cnlace.

2.4.2 En Términos de las Caracteristicas del Enlace.

En la curva de enfriamicnto (figura No. 2), ¢l intervalo de temperaturas de
aplicacion, dcbe scr ¢l adecuado para poder alcanzar propicdades 6ptimas; tales como: buen
mojado, viscosidad adecuada para su prc iento, penetracidn consistente cn la superficic y
bucna estabilidad térmica.

A temperaturas mas altas, las propiedades adhesivas del enlace s pueden detesiorar.
El hecho de que cl adhesivo se asiente mis lentamente, hace que éste se extienda mds sobre la
superficic y repercute en un menor espesor de la capa adhesiva.

Micntras que ¢l "hot melt" se enfria, la viscosidad s¢ incrementa répidamente, lo que
ocasiona que su capacidad de mojado disminuya a la misma velocidad. Mientras ésto sucede, ¢t
adhesivo ticne muy poca fucrza para mantener unidas fas superficies, hasta que s¢ alcanza cl
cstado plastico. Lo inico que logra mantenct los sustratos unidos es la pegajosidad del
material, por lo que ¢s necesario aplicar presion a los sustratos para mantenerlos unidos en este
periodo de tiempo. Al alcanzarse cl estado plastico, ya no se requiere la compresion.

Una vez alcanzado ¢l estado pléstico, el adhesivo es mucho mis clistico que en su
condicién final, por lo que el enlace serd flexible y no tan fuerte. Serd necesario dejar pasar
unas cuantas horas para alcanzar ¢l estado final del enlace. Para lograr ésto es necesario que el
adhesivo se enfric abajo de su punto de ablandamicnto, asi el enlace serd rigido y listo para
probarse.

2.5 Propiedades Criticas....(2), (3)

2.5.1 Viscosidad.

Como ya sc discutio anteriormente ¢l componente principal de un adhesivo "hot melt”
¢s el polimero; y su peso molccular, €l factor méas importante para determinar la viscosidad del
material. La viscosidad del adhesivo fundido sc considera como Iz propicdad més distintiva, Es
la medida mas comin y confiable para garantizar la uniformidad del producto.
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Pata que ¢l adhesivo pueda aplicarse uniformementc sc neccsita mantencr la
temperatura constante dentro del equipo aplicador. Con ésto sc garantiza que la viscosidad no
varie, haciendo que ¢l flujo sca uniforme y constante. Sin embargo, en la prictica se observa
que cl intervalo en la temperatura de aplicacion puede ser de 6a 12 °C.

2.5.2 Estabifidad Térmica.

Uno de los factores que debe ser tomado en cuenta es Ia uniformided del material
cuando estd fundido, La incompatibilidad de los componentes hace que ¢l mnterial se separe en
dos fases. Al aplicarse materiales incompatibles, se tendré un mal desempedio del enlace
adhesivo, ya que sc veran disminuidas algunas propiedades como la fuerza adhesiva y
pegajosidad.

Cuando ¢! calentamicnto es prolongado, algunos productos son mas suceptibles que
otros a la degradacion. Una caracteristica de un material degradado, es la formacidn de
cenizas, lo que repercutira cn ¢l cquipo aplicador; ya que los filtros y boquillas se taparan,

La viscosidad también puede variar en un calentamiento prolongado. La figura No, 3
muestra fos posibles cambios de viscosidad que pueden Ilegar a tenerse. Se pueden tolerar
pequeitos cambios en [a viscosidad, sin embargo, se desea un producto que mantenga constante
esta propicdad,

Efecto cn la Estabilidad
Térmica

Viscosidad

Tictupo
Fig, 3 Viscostdad v Tiempo
Otro fenémeno interesante durante el calentamicato prolongado es la formacién de
una capa insoluble en Ia superficic del adhesivo fundido. Este tipo de efecto no ¢s descable, ya
que cs una pelicula movible, capaz de interferir con Ia operacion uniforme del aplicador.

2.5.3 Pegajosidad. (Tack)

Las propicdades pegajosas existen en un "hot melt", cuando cambia de liquido a
slido. Sc presentan tnicamente cn un corto periodo de tiempo, pero su existencia es crucial
para mantener los sustratos unidos.

Esta propicdad sc debe a las resinas pegajosas de la formulacién. El grado de
pegajosidad pucde variar desde casi inexistente, hasta un grado capaz de romper a los
sustratos, cuando sc someten a un esfuerzo.

CAPITULO 118



FUNDAMENTO TEORICO

2.5.4 Intervalo.

El intervalo de un adhesivo termofusible sc define como el tiempo transcurrido entre
Ia aplicacion y ¢l mommcnto anterior al que el adhesivo pierda sus propiedades de mojado sobre
el segundo sustrato debido a la solidificacion. Dicho ¢n otras palabras, es ¢l tiempo en que ¢l
adhesivo fundido s operable.

Actualmente los intervalos de este tipo de adhesivos varian desde fracciones de
segundo, hasta un intervalo infinito, caracteristicos de los "hot melts” scasibles a Ia presion.

2.5,5 Aplicacidn Final.

Es necesario tener un criterio para escoger a un adhesivo "hot melt" para uma
aplicacién determinada, sobre otro tipo de adhesivos. No resulta apropiado usar un material de
este tipo simplemente porque es novedoso. La tinica justificacién para usarlos es para sacar
ventaja de sus propiedades.

2.6 Ventajas de los Adhesivos "Hot Meit"....(2)
2.6.1 Ecoldgicas.

El hecho de que los adhesivos termofusibles no contengan comp volatiles,

hace que tengan una ventaja sobre otro tipo de adbesivos. Los solventes, que en otro tipo de
adhesivos se tienen que cvaporar, son toxicos en muchas ocasiones para ¢l organismo humano.,

2.6.2 Rapidez en la Formacidn del Enlace.

Es la caracteristica determinante, Debido a csta ventaja se pueden obtener mayores
velocidades de produccion. Gracias a ésto sc pueden tener embarques inmediatos, ya que no es
necesario esperar [a disipacion del solvente,

Sctiene también un mejor control de Ia cantidad de adhesivo aplicado, ya que cl "hot
melt" no sc extiende demasiado ni penctra mucho en el sustrato, Esto da como resultado
especificaciones mas precisas del producto que se reflejan en ganancias ccondmicas.

2.6.3 Capacidad para Unir Superficies Impermeables.

Debido a que los "hot melts™ son materiales 100% sélidos, tienen la ventaja de poder

unir superficics impermeables o sin poros. Ahora las superficics que no podian unirsc a

locidades de produccién r bles, debido a que no cxiste porosidad para disipar el

solvente, s¢ pucden unir con estos adhesivos. Este mercado actualmentc se encuentra en
constante crecimiento gracias al desarrollo de nuevos materiales sintéticos impermeables.

2.6.4 Lienado de Asperezas.

Esta cs una caracteristica que ningiin otro tipo de adhesivo tienc. Gracias a que Ia
viscosidad aumenta ripidamente dando como resultado una baja penctracién, los adhesivos
"hot melt", son idcales para recubrir superficies porosas, obteniéndose asi un ahorro en la
cantidad de adhesivo empleado para este tipo de superficies.

2.6.5 Resistencia a la Humedad,

La exposicion a humedades rclativamente altas, no tienc ningin cfecto sobre un "hot
melt", Sin embargo si pudicre tener efecto sobre ¢l sustrato,
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2.7 Limitaciones,..(2)

La mayor limitacion radica cn la poca fuerza adhesiva a viscosidades operables. Si se
ince 1 suficicr fa t 2 para lograr una baja viscosidad, nos
cncontrariamos con [a limitante de la dcgmdacnon Los "hot melts" son compuestos orgdnicos
sujetos a degradacién témmica. Esta es més ripida en presencia de aire, pero ain en vacio ol
adhesivo se descompone.

Por sus caracteristicas, se tiencn que utilizar equipos especiales de aplicacién. Pero
atin dentro de cstos equipos, no es posible utilizar un adhesivo termofusible con una muy alta
viscosidad y fucrza adhesiva, ya que utilizan bombas o tuberias, dondc cstos materiales no
fluirian, Debido a ésto, estos adhesivos tienen una fierza adhesiva limitada inherente.

La poca penetracion de éstos puedc considerarse como una limitante en aplicaciones
donde s¢ requicre que ¢l adhesivo penetre.

Por su cardcter termoplistico cstos adhesivos no son utilizables a altas temperaturas,
lo que les limita el acceso al mercado de adhesivos de alta temperatura,

2.8 Factores Controlables para una Utilizacién Optima....(2), (3)

2.8.1 Temperatura.

La primera propicdad a controlar cs la temperatura, ya que ésta influye en la
viscosidad. La temperatura es el factor determinante para que el adhesivo pueda fluir y mojar
Ia superficic, Si 1a superficic no s¢ moja con ¢l adhesivo, no s¢ puede formar un enlace, Esto
implica que existe una temperatura minima cn §a cual s¢ puede formar cl enlace; abajo de csta
temperatura ¢l mojado no serd adecuado.

Sin embargo detcrminar csta temperatura, ¢s una situacion que envuclve una
instrumentacidn muy sofisticada, lo cual no s prdctico. Es suficientc con saber que esta
temperatura existe.

De manera préctica, un buen desempeiio del enlace ticne como factores controlantes a
Ta temperatura, cl intcrvalo, la cantidad de adhesivo aplicado y 1a presién.

Existe una temperatura Gptima para la aplicacion del adhesivo. Arriba de csta
temperatura, se tendrd que perder mds calor para llegar a la temperatura de formacion del
enface por lo que ¢l proceso serd mas lento®, pero s tendrd mayor capacidad de mojado lo que
hace que ¢l enface sea mas fucrte.

Por otro lado, una temperatura menor a 1a éptima disminuira el tiempo necesario para
formar cl cnlace, pero hard que éste sea menos fuerte. La temperatura Gptima estd relacionada
con un balance entre 1a fuerza del enlace adhesivo 5 a velocidad de produccién del material.

La figura No. 4 muestra los efectos de la temperatura de aplicacién del adhesivo. La
primera pendiente represente la pérdida de calor del "hot melt” hacia ¢l primer sustrato,
mientras que la segunda perdiente es la pérdida de calor cuando el segundo sustrato se pone en
contacto con ¢l adhesivo.

* El efecto de la viscosidad puede no hacer vilida csta aseveracion. Se discutird mds a fondo
en "Intervalo”.
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Contacto
S Primer

_ Sustrato Contacto
Segundo
LT, Sustrato

Temperatura

1 1 f 1 ] )
1] 1 2 3 4 5
Aplicacion Tiempo en scgundos

Fig. 4 Efecto en la Temperatura de Aplicacién

2.8,2 Intervalo.

. El intervalo estd definido como €] ticmpo que pasa cntre la aplicacién del adhesivo y
cl momento anterior al que € adhesivo picrde su habilidad de mojado. Todos los "hot melts" a
excepeion de los sensibles a Ia presion, presentaran la cusva representada en Ia figura No. 5:

Punto de
Aplicacién

Temperatura

Pérdida del

Intervalo Mojado

—
| L1
1 2 3 4

Tiempo (scg.)
"Fig. 8 Definicion del Intervalo

Ef tiempo del intervalo depende de 1a composicion det producto, de Ja temperatura y
de 1a cantidad de adhesivo aplicada, Hasta antes de que se pierda el mojado el adhesivo mojara
al segundo sustrato, $i cl contacto con la segunda superficic s¢ hace después del intervalo, se
formard un eolace muy débil, Actualmente {os intervalos varian desde uno hasta treinta
segundos. Micntras dure ef intervalo, ¢l "hot melt" scra blando y débil.

Entre mayor sea cl intervalo, ¢l ascntamiento del adhesivo serd més lento, por lo que
se requerird de mayor tiempo de compresion y menor velocidad de produccién. Si el intervalo
es muy pequetio, se corre cl peligro de que ef adhesivo no moje bien 1a superficie, teniéndose asi
un enface defectuoso.
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Una alternativa para resolver ¢l problema del intcrvalo podria ser subir la
temperatura. A temperaturas altas tardaria mds cn enfriarse y se tendria un mejor enlace. Sin
cmbargo ésto puede resultar contraproducente, ya que no se estd tomando en cuenta el efecto
de que a temperaturas altas, la viscosidad disminuye. Al disminuir ésta, e] adhesivo moja una
superficic mayor, aumentando asi cf area de cnfriamicnto del adhesivo y disminuyendo ¢l
intervalo.

En la figura No. 6 se esquematiza este itimo punto:

FElecis en la Configuraciin de dos
“Hot Melis™ Aplicades 2 Diferexies Temperaturas
Tempentma 205
Gradas C.
180
Cantidades Iguales
Nota: A y B son ¢l mismo adhesive 110} A
aplicado a difcrentes temperaturas B
1 1 1 A 1 1
8877 ¢« & & 10 12
Tiampo (sagundos)
Figura No. 6

El intervalo méximo se obticne entonces a temperaturas no muy altas. La cantidad de
adhesivo aplicado, también influye cn éste.

2.8.3 Cantidad de Adhesivo.

La cantidad aplicada debe de ser suficiente para que moje a ambos sustratos, ademas
de ser suficiente en volumen para que la interfase entre los sustratos no sea muy delgada. Una
cantidad muy pequeita, hard que su calor se disipe ripidamente a los sustratos, disminuyendo
asi el intervalo y el mojado, propiciando el que no sc forme un buen enface. Al aumentar la
cantidad de adhesivo, se tendra mayor calor que perder y aumentard el intervalo, mejordndose
asi el enlace,

Se logra obscrvar entonces, que la cantidad de adhesivo aplicado es un factor
controlante importante tanto para ¢l intervalo y el mojado, como para la calidad del enlace.

Otro efecto importante a estudiar cs la cantidad de adhesivo aplicada a materiales
termoplésticos. A mayor cantidad de adhesivo, se ocupa una mayor area de sustrato y se tienc
que disipar mayor calor. Esto repercute en el incremento en la temperatura del materiat
termopléstico, ¢l cual se podria deformar con este i > de temp , haciendo asi
imposible un buen enlace.
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2.8.4 Presidn,
Los adhesivos "hot melt”, requicren de una minima presién en un periodo de ticmpo
muy corto, cc dos con otros sist Uni itan presién de contacto, ésta

garantiza quc las superficics de los sustratos sc mantengan unidas durante el intervalo. Sin
cmbargo, sin esta presion no se realiza el enlace, ya que la pegajosidad inherente del material
no garantiza que los sustratos se mantengan unidos. Si la presion sc deja de aplicar durante el
intervalo, ¢l esfucrzo sobre los sustratos los scparard y hard imposible que se efectiie el enlace,
aiin cuando sc vuelva a aplicar presion.

En Ia curva de velocidad de secado versus tiempo se puede observat que ¢l grado de
presion aplicada ticne cfecto sobre la velocidad de secado (figura No. 7). Al ponerse cn
contacto ¢l segundo sustrato y aplicar presién se ticne un determinado espesor en la capa
aplicada. Al aumentar la presién, se ticne una interfase delgada; aumenta el enfriamiento, por
lo que sc incrementa la velocidad de secado. Este esparcimicnto del adhesivo, no siempre se
puede traducir en el aumento del drea de enlace y en un bucn enlace. Sc debe de tomar en
cuenta que al incrementar la velocidad del secado, disminuye cf mojado y con éste, la fucrza del

enlace.

Sin cmbargo para superficies porosas en donde se recomienda una penctracion
moderada, cs bucno aplicar una mayor presion que para los otros sistcmas.

Temperaturay Contacto

con cl scgundo
Sustrato

Menor Presién

Mayor
Presién

Tiempo
Fig. 7 Efecto de Ia Presitn cn €] Tiempo de Sccado

2.9 Clasificacion de los Adhesivos "Hot Melt"....(4)
La siguicnte clasificacion csta hecha en base al polimero utilizado en su formulacién.

2.9.1 Base EVA.

Son actualmente los que representan la mayor parte del mercado de este tipo de
adhesivos, Se utilizan para empaques inchuyendo cubiertas y sellos de cartén, no son costosos y
son ampliamente disponibles. Tienen buena fuerza adhesiva, reducida cstabilidad témica y
reducida compatibilidad con algunas resinas y ceras. Presentan bucna retencion de sus
propiedades a baja temperatura.
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2.9.2 Base Polietileno.

Son {a segunda categoria mds grande. Su aplicacion s centra al empague en gencral.
No se desempeiian tan bies como los EVA a altas temperatura, tienen menos pegajosidad y uaa
limitada fuerza de pelado (peel). Son mas rosistentes a grasas y aceites. Se desempefian bien
sobre materiales porosos v tienen una gran facilidad para unir sustratos no flexibles a bajas
temperaturas.

2.9.3 Base Poliolefinas Amorfas.

Abarcan cerca del 15% del mercado. Se forman cuando ¢l polictileno cristalino se
reemplaza con polipropileno atictico. Es un adhesivo amorfo, blando y con mids propiedad de
pegado (tack). Se usan ampliamente en Ja adhesion de papel y envolturas de una gran variedad
de sustratos.

2.9.4 Base Hule,

Son los de desarrollo mis reciente y los mds prometedores. Esta categoria incluye
copolfmeros cn bloque y fueron introducidos por Shell Chemical Company seric Kraton. En
1988 ocuparon el 10% del mercado con un crecimicnto anual de 5.6% desde 1982, La mayor
aplicacién de dstos cstd en los dispositivos 0o tejidos, también en el ctiquetado sensible a la
presion y sellos. Los "hot melts” base hule se encuentran en constante crecimiento.

2.9.5 Base Poliamidas.

Se consideran matcnalcs de alto descmpeﬁo Exhlbcn bucna resistencia a altas
temperaturas y s¢ usan pti en n les como cl calzado,
mobiliario, unitn de Ja costura Imeml sobre metalw y componcntcs de Iatas. Tienden a usarse
en aplicaciones mds especializadas, como cn Ja industeia del vestido.

2.9.6 Base Poliésteres.

‘También son adhesivos de alto desempefio. Tienen alta resistencia de enlace y
excelente resistencia a sofventes. Son cap de formuar adhesi fuertes sobre una gran
variedad de sustratos, pero su uso principal s encuentra en los textiles como ¢l algoddn y el
poliéster. Otras aplicaciones incluye el mobiliario y las suclas de zapato.

2.9.7 Base Otros Polimeros.

Incluye adhesivos celutdsicos, elastémeros termoplasticos, formulaciones acrilicas y
basc pohurenmos Los mis importantes son fos "hot melts" reactivos, quc tequicren de
entrecy 5. Los métodos de curado incluyen humedad, radiacion, calor y oxidacion.
Estos se usan cn aplicaciones estructurales, libros y empague. Su clevado costo ¢s la gran
barrera que impide e desarrallo de este tipo de adhesivos.

CAPITULOILI4



FUNDAMENTO TEORICO

En la figura No. 8§ se encucntra Ia distribucién del mereado de los "Hot Meits”, y cn
la figura No. 9 podemos obscrvar los usos mas frecuentes de este tipo de adhesivos,

Porcentaje del Mercado en 1988,
Figura No. 8

153%

34%

O EVA {34%) & Polistlilano O Poliolefinas W Basa Hule
24%) Amorfas (15%)  (10%)

O Poliamidas {8%) (I FPoiésteres (4%} M Otros Polimeros
) 8%

O Empaque (81%)
ZINo Tefidos {11%)
Mercado de "Hot Melts hasta 1988 £ Libros {8%)

I Mobiliario (8%)
O Transporte {3%)
O Celzado (3%)

3% M Otros Usos (3%)

Figuya No. 9

11%

2.10 Presentacién de los Adhesivos "Hot Melt'....(2)

Ha habido una inumerable variedad de presentaciones. Sc pueden obtencr en forma
de cilindros, cubos, granulos irregulares en una gran varicdad de tamafios, barras y tamborcs.
Se preparan en esta forma para poder alimentarse dentro del equipo aplicador, o para poder
mangcjarse mcjor antes de Ia aplicacién, ’
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El resultado de esta gran variedad de formas fué la contaminacién del adhesivo por
su excesivo mangjo manual, La iltima tecnologia desarrollada a base de Ias necesidades del
consumidor y de Jas maquinas, mancja dos formas basicas: los pellets y tablillas, los cuales se
adaptan a los aplicadorcs convencionales y permiten la automatizacion de la manipulacién del
adhesivo. Su forma permite el desamollo del transporte automdtico desde el embarque, hasta
los fundidores, y su adicion automitica a estos itltimos.

2.11 Equipos Utilizados para la Aplicacién de los "Hot Melts"....(2), (3)
Hay tres métodos para la aplicacién de estos adhesivos:

2.11.1 Rodillo.
Es ¢l equipo mds simple. Consta de un rodiflo que se cncucntra parcialmente
sumergido cn cl recipicnte donde se ra ¢ adhesivo fundido. Al girarse la rueda, ol

adhesivo sale del recipiente y Ia cantidad de éste se controla mediante una navaja ajustada a un
cierto espesor, Al tocar la rueda con ¢l adhesivo al sustrato, s¢ transfiere el material hacia ¢l
sustrato.

Ventqjas:
o Es ¢l mds versatil de todos los métodos,
+ Mancja un amplio rango de viscosidades.

+ Por naturaleza cs intermitente, solo el material que toque la rueda se llenara de
pegamento, ¢l restante regresa al recipicnte.

+ Bucn control de 1a cantidad.
+ Sclogran buenas velocidades de aplicacion.
«+ Son ficiles de cncontrar en ¢f mercado, incluyendo refaccioncs,

2.11.2 Extrusores de Tornillo.

Es una modificacién del método industrial comin de cxtrusién de pldsticos. Se tiene
un extrusor con calentamtiento en ¢l barril, el cual, por medio del tomillo, arrastra a los pellets.
Estos se derriten y sc comprimen, E! adhesivo liquido s aplica a la superficic mediante un
dado que se encuentra al final del extrusor. El proceso es continuo.

Ventajas:
+ Eladhesivo se calienta sin la presencia de aire.

+ Pricticamente puede utilizar todo el intervalo de viscosidades de los "hot melts"
comereiales.

+ Es ol método mis rdpido para fundir al adhesivo.

+ Sc tiene una aplicacion continua.

2.11.3 Aplicadores de Boguilla.

Se funde al adhesivo en un recipiente con calentamiento, que puede ser mediante
aceite caliente, airc caliente, resistencias eléctricas, etc., El adhesivo, una vez derretido, fluye a
un mecanismo de bomboeo, generalmente una bomba dosificadora, o un pistén de aire. EI "hot
melt" presurizado, se aplica mediante boquillas que sc encuentran a Ia salida del mecanismo de
bombeo. Se puede obtener una operacion continua o interrumpida.
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Ventajas:
+ Equipo capaz de aplicar cn varias posiciones.

«+ El tamaio de !a boquilla y Ia presicn aplicada son controladores cfectivos de la
cantidad de adhesivo aplicado.

+ Se pueden hacer aplicaciones intermitentes desde 2000 hasta 3000 ciclos por
minuto.

+ Mancja todo tipo de "Hot Melts".
« Puede mangjar un amplio rango de viscosidades,

+  Sc pucden alimentar varias boquillas con una sofa bomba.
2,12 Manipulacién de los Adhesivas "Hot Melt"....(2)

2.12.1 Caracteristicas de fundido.

Si uno obscrva dentro del recipicate donde sc cncucntra fundido ¢l adhesivo,
Unicamente puede analizar la parte superior. Esta vista muchas veces interfiere con el
cntendimienio de lo que rcalmente pasa adentro det tanque. Si ¢f recipicnte fucra de vidrio, ylo
viéramos lateralmente observariamos lo siguiente:

Si la forma de} "hot melt" son pellets. Se observa que al agregarlos al tanque, los det
fondo se derriten, micntras que [a superficic permanecen sin derretir. Esto es debido a que hay
aire que empuja a los pellets hacia arriba. El fundido de fos peliets ocurre en la interfase de los
pellets y ¢f Hquido fundido. Asl se va dertiticndo poco a poco. Desde arriba se observaria que
los pellets no se estan fundiendo. La transferencia de calor ocurre en la capa mas alta del
tanque, sin que el liquido se afecte. Como la mayoria de los aplicadores, toman el liquido de los
niveles bajos del tanque, se tienc que cl liquido se encuentra en Ia salida a temperatura y
viscosidad constantes, lo que representa una gran ventaja.

Si se usan tablillas, éstas tienden a ascntarse cn ¢l fondo del tanque. Se encucntran
rodeadas por ¢l adhesivo en forma liquida, proporcionando mayor area de transferencia de
calor. Esto implica quec mas adhesive se derrite, por lo que puede adicionarse una mayor
cantidad de tablillas al tanque, aumentando asi, ¢l tiempo de adicién de material al recipiente.

2.12.2 Procedimientos de Limpieza del Equipo,

1.- Calentar el equipo a 135 °C. aproximadamente y drenar el adhesivo liquido del
recipiente. Limpiar con papel y las esquinas con espitula.

2.- Adicionar el adhesivo que se va a usar, cn el recipiente. La cuarta parte de su
capacidad serd suficiente. Calentar hasta la temperatura de operacion adecuada.

3.~ Operar los rodillos, bombas y boquillas para eliminar el adhesivo usado
anterjormente y a 1a cuarta parte del tanque con adhesivo nuevo.

4.= Drenar ¢l tanque de fundido nucvamente hasta que no se vean rastros dc cenizas u
otros contaminantes.

5.- Limpiar filtros y adicionar ¢l adhesivo a utilizar,
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3. Adhesivos "Hot Melt" Sensibles a la Presién.

3.1 Introduccion....(5)

Los adhesivos sensibles a la presion constituyen un segmento significativo de ia
industria de los adhesivos base elastémeros, El mejor ejemplo de este tipo de adhesivos, es ¢l
sistema consistente en una cinta de material flexible, recubierta por una masa pegajosa. Lo
pegajoso (tack), o adhesividad instantinea, no debe de ser tan grande como para exceder las
fuerzas cohesivas del material; de otro modo, el material se rasgaria.

Estos materiales carecen de bucna firerza adhesiva, debido a que deben de ser blandos
para ser permancntemente pegajosos. Deben de mostrar propiedades pegajosas en casi
cualquicr sustrato, y también ¢s necesario que sc scparen de ellos limpiamente, sin dejar
residuo.

Sus primeras aplicaciones comerciales fiscron en cintas quinirgicas y etiquetado para
cables cléctricos. Estos adhesivos no se Ievantaban limpiamente de fas superficies. Ahora se
ofrece una amplia variedad de materiales de respaldo, como papel crepé, hoja de aluminio,
peliculas de poliester, polictileno, polipropileno, etc. Los adhesivos se pueden aplicar a estos
materiales en solucién, por medio de rodillos o por aplicacién en fundido (Hot Melt).

Otra aplicacion de los adhesivos sensibles a la presion, es en el etiquetado. Las
etiquetas sirven para identificar productos y gencralmente se protegen con un material, como el
papel encerado, el cual s remueve al momento de usarse.

Actualmente fos "Hot Mcits" sensibles a la presion, deben su avge industrial a que
son compatibles con las altas velocidades de produccidn, bajo costo de la materia prima y
eliminan la necesidad de separar o recuperar solventes, lo que favorece 1a economia de los
procesos de produccién.
3.2 Caracteristicas....(5)

Son materiales capaces de mantencr unidos a objetos cuyas superficics se ponen en
contacto y se aplica una pequefia presion, durante un breve lapso de tiempo, a temperatura
ambiente, La diferencia entre los adhesivos de contacto y los sensibles a Ia presién, es que los
primeros no requieren de presion para formar ¢f ealace,

Los adhesivos sensibles a la presion deben de tener;

+ Propiedades viscosas que permitan el flujo.

« Capacidad para disipar cnergia durante fa adhesion.
+ Comportamiento clastico parcial.

+ Tendencia a resistir el flujo excesivo.

+ La habilidad de almacenar la energia de ruptura del enlace para proporcionar

fuerza de pelado (pecl) y propiedades pegajosas (tack).

En otras palabras, deben de ser materiales viscoclasticos.

Estos incluyen, cn orden decreciente de volumen y ascendente cn precio,
formulaciones hechas a base de los siguientes materiales: hule natural, hule base estireno -
butadieno, hule butilo, hule butadicno - acrilonitrito, clastémeros termaplasticos, poliacrilatos y
silicones.
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Normalmente los adhesivos sensitibles a la presién se ¢ncuentran como un sistema
"hot melt" o con solventes. El sustrato se recubre con ¢l material y, usualmente, no hay curado
dentro de la operacion. Los sustratos, a temperatura ambiente, son pegajosos permancntemente
¥ no requieren de activacién con calor, agua o solventes.

3.3 Composicibn....(6), (7)

3.3.1 Polimero.

Dentro de los adhesivos sensibles a la presion, los polimeros mas usados son los
copolimeros en bloque, hule - estireno. Estos copolimeros son del tipo A-B-A, cn los que A
representa un bloque de estireno y B uno de hule. Son preparados comercialmente mediante
polimerizacién anidnica cn un solvente hidrocarbonado, usando un catalizador de alquil-litio.
El bloque de hule se pucde hidrogenar para dar una poliolefina (ctileno/butileno), Los
productos que han adquirido una importancia industrial significativa son del tipo S-B-S, S§-1-S
y S-EB-S, cuyas estructuras son mostradas en la figura No, 10;

—t=CH ——CH—— Bloque
Poli{estireno) (S}

Bloque
+CH, —HC=HC-—CH")—n Poli (butadiena) (B)
oA, Bloque
-(-H!c—CH=C—H’C-) “n Poli{isopreno} (I)
Bloque
~En e—en Ffeu —me—}  rorifetiteno/butitens) (=3
n -
cH
I 2
CH
3

Figura No. 10 Bloques de los Polimeros usados en PSA

La utilidad de estos copolimeros cn bloque en los adhesivos es una consecuencia
directa de su estructura Gnica. Tienen un final de bloque de policstirenio y cn medio del bloque
contienen un hule. Debido a su estructura y a la incompatibilidad termodindmica de los bloques
termoplasticos y clastoméricos, cxistc una morfologia de dos fases. Los bloques de policstireno
migran para formar dominios que se encucntran dispersos cn la fase elastomérica. A
temperatura ambicnte los bloques de poliestireno forman un sistema de dos fascs, un
entrecruzamiento fisico que actia reversiblemente, atando al clastémero a una red en tercera
dimension.
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Los dominios de policstireno, al calentarse el material, pierden temporalmente su
fuerza. Esto permite que va sca cuando se disuelven en un solvente o cuando se aplica fundido
el material, pueda existir flujo. Cuando el solvente se evapora, o el material s¢ enfifa, los
dominios de poliestireno solidifican v vuelven a formar sus dominios, dando una red
tridimensional, que le permite alcanzar nuevamente su ficrza cohesiva, como se observa en la

figura No. 11.

Dominio de
Policstireno
Tg=95C.

Fase elastomérica
Poli(isoprenc) T'g = -60 C.
Poli(butadicno) Tg = -85 C.
Poli{etileno/butadicno) Tg = -55 C

Fig. 11 Representacitn de 1a Estructura de un Copolimero en Bloque

Estos polimeros son rclativamente, de bajo peso molecular. Se encuentran en el
intervalo de tos 50,000 a los 150,000 g/gmol. Al ser procesados sin solvente, el adhesivo se
mezcla y s aplica a temperaturas arriba de la temperatura de transicion vitrea de los bloques
de poliestircno. Las temp les de Tado varian de 150 - 180 °C. A cstas
temperaturas, [a red elastomérica se deshace, dando como resultado viscosidades que permiten
procesar al material en equipos de aplicacion de "Hot Melts". Las ventajas de este tipo de
aplicacion son lag altas vefocidades de aplicacion y de sceado, cl bajo consumo de coerglay la
1o contaminacion det aire.

Los copolimeros cn bloque més utilizados contienen de un 15 a un 30 % en peso de
policstireno. De los tres tipos, los S-1-S son los méds utilizados como sensibles a la presién
debido a su bajo médulo. También fa fase del poli(isopreno) es compatible con muchas resinas.
Los S-B-S pucden formularse para obtener un médulo relativamente alto. Son menos pegajosos
que los S-I-S al mezclarse con resinas, sin embargo son mis econdmicos. Los S-EB-S tienen
un médulo relativamente bajo, no tanto como los S-1-S, pero gracias a su alta saturacién, son
resistemtes a 1a bumedad, al ozono y al oxigeno por mucho tiempo. Ticnen también una buena
compatibilidad con muchas resinas,

La seric Kraton de fa compaiifa Shell, ofrece Ia scries D y G. La seric D son
copolimeros S-I-§ y 5-B-8. En éstos la fase clastomérica se encuentra insaturada. Exhiben
buena estabilidad témica, color, permeabifidad y resistencia a Ia humedad. La sere G incluye
a los capolimeros S-EB-S y S-EP-S. Estos se obtienen por hidrogenacion por lo que Ja fase
clastomérica se encucntra saturada. Son productos de alto desempefio, los cuales ticnen una
gran mejora en las caracteristicas anteriormentc mencionadas.
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Estireno  Butadieno Agcnlc de Hidrégeno

e 5> §-0, D g —DGERS

Catalizador

Fig. 12 Proceso para la Obtencién de Copolimeros en Bloque

3.3.2 Resina.

Aunque los copolimeros en bloque tengan propicdades pegajosas inherentes, la fuerza
del enlace desarrollado al aplicarlos a un sustrato, puede resultar inadecuada para la mayoria
de los usos. Por csta razén sc le adicionan a cstos materiales resinas con propiedades
pegajosas.

Debido a que los copolimeros en bloque son sistemas de dos fascs, los componentes
de la formulacién deben de ser camcterizados de acucrdo a la fase en Ja que sc van a
concentrar, Los materiales alifiticos y nafiénicos, generalmente se concentran en ¢l bloque de
cn medio, en la fasc clastomérica; mieniras que los materiales arométicos tienden a irse al final
del bloque, en los dominios del policstireno.

Las resinas de alto peso molecular, o muy polares, son generalmente incompatibles
con cualquicra de las fascs, formando asi una tercera fasc.

Las resinas son ¢l componcnte critico cn este tipo de adhesivos, debido a que pueden
influcnciar dramdticamente las propicdades de adhesion y las propicdades mecdnicas del
adhesivo. Estas resinas son gencralmente materiales amotfos y quebradizos, cuyos pesos
moleculares varian entre los 300 y los 3,000 g/gmol y sus puntos de ablandamicnto estan en cl
intervalo de los 50 hasta los 150 °C.

Las resinas se pucden clasificar en:

Tabla No. 2

Resinas Compatibles con la ) Resinas de politerpenos naturales.
Fase Elastomérica, Resinas de ésteres de &cido rosinico.

Resinas sintéticas de C4.

Resinas arométicas hidrocarbonadas.
Resinas Compatibles con Resinas a base de carbono.
;;J:Iil::t'inrie'::s de Resinas de hidrocasburos aromaticos

. del petréleo.
Resinas aromdticas de  monémeros
puros.

Las resinas compatibles con ¢l clastémero, ticnden a concentrarse primeramente cn la
fase de cn medio del bloque del copolimero. En la mayoria de los casos, tienden a ablandar al
hule y a hacerlo menos eldstico. Estas resinas son el ingredicnte principal en los adhesivos
sensibles a la presién, ya que causan ¢l d Ilo de Jag propiedades pegajosas del material.
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Las resinas compatibles con los dominios de poliestireno, tienden a concentrarse cn
los extremos del blogue. Como tienden a incrementar esta fase, tienden a aumentar la rigidez
del material, pueden inclusive haceslo quebradizo. Debido a que estas resinas ticnen un alto
punto de ablandamicnto, incrementan la temperatura de scrvicio de estos adhesivos.

El escoger una resing, afecta las propicdades del adhesivo, desde el punto de vista de
pegajosidad, fuerza adhesiva, retencién del color y de Ia resistencia al resquebrajado durante la
oxidacion,

3.3.3 Plastificantes.

Los plastificantes son, gencralmente, aceites de relativamente bajo peso molecular y
bajos puntos de ablandamiento. Se dividen en:

‘Tabla No. 3

Plastificantes  Compatibles | Aceite parafinico nafténico de

con el Elastémera. proceso.

Resinas alifiiticas de bajo punto de
ablandamiento.

Ceras.

Plastificantes Compatibles Accite de proceso aromatico.
con los Dominios de
Poliestireno.

Esteres de bajo peso molecular,

Resinas aromdticas de bajo punto de
ablandamiento.

Los que sc concentran en ¢l bloque de en medio del copolimero, sirven para ablandar
al adhesivo ¢ incrementar sus propiedades pegajosas agresivas, La concentracién de éstos es
generalmente baja debido a que ¢l plastificante, puede tener un efecto deteriorante en las
propiedades adhesivas.

Los plastificantes de final de bloque, genemlmente no se usan cn este tipo de
adhesivos, debido a que reducen la temperatura méxima de servicio.

3.3.4 Estabilizadores.

Los estabilizadores son muy importantes dentro de la formulacién. Gencralmente se
incluyen antioxidantes como los fenoles csténcamemc 1mpcd1dos pero también sc pueden
afladir inhibidores de rayos ultraviol i al ozono. La cantidad de
estabilizadores que llevard el adhesivo depende ; exclusivamente del uso quese le va adar.

3.3.5 Cargas.

Las funciones de estos materiales son la de pigmentar al adhesivo, incrementar un
poco Ia rigidez de éste o abatir el coste. Pucden ser talcos, silica ¢ arcnas,
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34 Desempeiio de los Adhesivos Sensibles a la Presibn Base
Elastémereos....(8)

3.4.1 Funcidn de las Resinas en el mojado de la superficie,

Los adhesivos scosibles a la presion requieren de un conjunto de propiedades tmicas.
No necesitan de un solvente o agua, para que el adhtesivo sea suficientemente fluido y efectiic
un buen contacto con cl sustrato. La masa misma de adhesivo debe mojar al sustrato y
deformarse cn la intcrfasc para poder, asi establecer un buen enlace. Para lograr ésto, el
adhesivo debe de tener un madulo de elasticidad, relativamentc bajo, asi como tiempos de
relajacion cortos, para podcr liberar ¢l esfuerzo intemo. La adhesividad instantdnea (tack) de
estos si depende fuer de las propicdades viscoclasticas. Un grado, aunque sea
bajo, es absolutamente necesario,

El contacto entre el adhesivo y el sustrato, debe de realizarse en una escala
molecular, para asi obtener el flujo adccuado y las caracteristicas necesarias de mojado, con cl
fin de una buena adhesion hacia el sustrato. Cuando el flujo y ¢l mojado son pobres, s¢ puede
observar ficilmente a simple vista, pero ¢l efecto de estas deficiencias en microescala, aparece
como un contacto incompleto entre ¢l adhesivo cn cada fisura o poro en cl sustrato. E! enlace
incompleto reduce cl 4rea para sostener la carga. Atin mds, los poros no cubiertos, actitan
como puntos dc concentracion de csfucrzos, donde puede empezar una falla que se propagard
de poro en poro.

Las resinas también la adhesién de los elasté no polarcs, mediante cl

incremento de su resistencia a la humedad y de su polaridad y también por la alteracion de sus
propicdades viscocldsticas. El reducir su recuperacién elastica y facilitar Ja deformacion
plistica, hace que el material sea capaz de hacer contacto més intimamente con la superficie,
dando como resultado mayor fuerza adhesiva,

Por otro lado, los clastomeros dentro del adhesivo, generalmente retiencn algo de
recuperacion clastica. La buena fuerza de pelado (peel), cs una consccuencia de Ia habilidad de
absorber energia y de poder cstirarse, antes de que ocurra Ja ruptura.

Desafortunadamente, las prucbas comunes cn los adhesives, dan muy poca
informacién accrca de las fuerzas interfaciales que operan en ¢l enlace adhesivo. Existe
evidencia de que la falla del enlace puede ocurrir en la interfase del adhesivo. Después de
removerse ¢l adhesivo, parcce que quedan sobre la superficic, una o dos capas
monomoleculares.

3.4.2 Funcidr de las Resinas en la Pegajosidad.

La pegajosidad (tack), ¢s un término cuyo significado todavia no es muy claro y su
interpretacién varfa de acuerdo con el tipo de adhesivo utilizado. La pegajosidad representa una
combinacién de varias propicdades fisicas, Se mide gencralmente aplicando presion con el
dedo, pero, obviamente, no ¢s una medida cuantitativa.

En Ia tecnologla de los adhesivos, la pegajosidad, se define como una propiedad del
material, que le permite formar un cnlace de poca fucrza, inmediatamente después del contacto
con otra superficie, al aplicar poca presidn. Es una funcién de las propicdades reolégicas,
fuerza de cohesion, modulo de elasticidad v recuperacién elastica del material, Esta propiedad
es sensible a variaciones en Ja presion, temperatura, velocidad de aplicacion, presion de
desprendimicnto y tiempo de contacto, Este tipo de enlace falla cohesivamente a microescala.
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Las resinas con menor punto de ablandamiento, dan una mayor pegajosidad, pero
solo en concentraciones altas. Sin embargo la variacién de la pegajosidad con Ia concentracion
de resinas, puede explicarse mediante el efecto en las propiedades viscoeldsticas de la masa
adhesiva. Las resinas causan que disminnya ¢l médulo de elasticidad del hule. Esto da como
resultado un mejor mojado del sustrato, lo que incrementa el drea de contacto y aumenta la
pegajosidad. Si este mecanismo contindia hasta que el efecto de Ia resina sca aumentar la Tg.
(temperatura de transicion vitrea) del material asriba de Ia temperatura ambiente, resultaria un
material quebradizo e imposibilitado de mojar Ia superficie. En csta fasc la pegajosidad
desciende rdpidamente hasta cero.

E! incrementar ¢l tiempo de contacto, incrementa el valor de 1a pegajosidad, debido a
que cl adhesivo fluye por mas tiempo sobre la superficie, haciendo mayor contacto con ésta.
Tambi¢n desplaza Ia concentracién en que ocurre ¢l maximo "tack", ya que a concentraciones
en donde Ia Tg de material csta cerca de la temperatura ambientg, ¢l adhesivo ticne mas ticmpo
de mojar {a superficie y se detectard pegajosidad.

A continuacién cn la fig. No. 13 se ilustran los puntos anteriores:

Efecto en el Tlempo de Contacto

Pegajosidad Velocidad de decprendimiento
T Constante

20 seg
158g

1 seg

1 1 ] !
1 T T T

20 40 60 80
Fig. 13 Conceptracion de Resina
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En la fig. 14, Ia vclocidad de desprendimicnto tiene dos efectos en la pegajosidad.
Fija ¢l punto de maxima pegajosidad y of vator de la pegajosidad misma. El incremento de fa
velocidad de desprendimicato del enface o velocidad de deformacion, causa el decremento de fa
concentracion de resing cuando la Tg. de la mezcla es mayor que la temperatura ambicnte
(Punto de pegajosidad 0 cr la figura No. 14). Esto se debe a que Ia temperatura de transicién
vitrea ¢s dependiente de fa velocidad de deformacion, cntonces, la concentracion donde el
méximo "tack" ocurre es menor,

Efecto en i3 velacidad de Deformacibn

Pegajosidad Tiempo de Contacto
4 Conatante
T
4 20 in/min '
0 in/min
4
iy 1 in/min
i t t +

20 40 60 g0
Fig. 14 Concentracién de Resina

Et cambio de cnergla superficial del sustrato altera el valor de ta pegajosidad, pero no
altera Ia concentracion de resina, en que ¢l valor miximo de esta propicdad sucede,

3.4.3 Funcidn de las Resinas en 3 Fueria de Adhesion.

La fuerza de adhesion, disminuye al incrementarse fa concentracion de resina, Bl
grado de decremento, depende det tipo de resina. La elongacion dltima de dichas mezelas, se
incrementa rdpidamente al incrementarse la concentracién de las resinas de un 50 2 un 75 %.

El uso y Ia interpretacion de las pruebas de pelado, debert de hacerse de manera
cuidadosa. Durantc el pefado, et esfucrzo sc soporta a través de una linea que cruza el material.
Entonces aunque las cargas aplicadas scan relativamente pequeiias, resultan en cargas altas por
uridad de longitud transversat de pelado. Al remover un sustrato flexible de un enlace adhesive
mediante estas fuerzas, implica una deformacion del adhesivo. Esta deformacion, generalmente
es causada por el flujo de! adhesivo al ser sometido a fuerzas de tension en el lugar donde sc
esth pelando y a fucrzas de compresion inmediatamente abajo del lugar de pelado. En la figura
No. 15 se muestran las deformaciones que sufre e adhesivo al someterse a algin esfuerzo:
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Deformacidn del Adhesivo

Tension
‘! Tension
Compresién Compresién —
Compresién
mawe R o
Figura No. 15 Flexibles

E! esfuerzo de tension aplicado durante la prucba es una funcion del médulo de
clasticidad del adhesivo, de ta dureza del sustrato, asi como det espesor de la capa adhesiva.
Aunque el adhesivo sc aplique con poca presion, al recibir una fuerza de compresion en cl
pelado, hard que sc tenga un mcjor contacto, por lo consiguicnte mayor adhesién. Las fucrzas
de compresion son mayores a 180°, después a 90° y por Gltimo cuando ambos sustratos son
flexibles. '

El valor de pefado tambicn depende de la velocidad en que se separc ¢l sustrato. Este
valor aumenta hasta cl punto de cedencia def material y disminuye después de éste.

3.4.4 Funcidn de las Resinas en la Fuerza Cohesiva.

Generalmente a menor concentracion de resinas, mayor fuerza cohesiva. Las resinas
con un alto punto de ablandamicnto, hacen que el adhesivo tenga una mayor fuerza de
cohesion. Esta camcteristica cs descable para adhesivos con mayor fuerza de desgarre. La
cohesividad debe de ser mayor que la adhesividad, para evitar que el adhesivo no se resbale de
un objcto.

Se deben de seleccionar cuidadosamente fos componeates del adhesivo para lograr un
buen flujo y habilidad de mojado, pero a 1a vez una buena fuerza cohesiva que permita que el
material no se resbale.

3.5 Procesamiento...(6), (7)

El objetivo de Ia tecnologia de procesamiento es mezclar, satisfactoriamente, todos
los componentes del adhesivo, y darle una forma y viscosidad, manejables en equipos de
aplicacién estindar. Debido a que ¢l polimero es el ingrediente con mas viscosidad, las
caracteristicas de! procesamicnto dependerdn de éste,

La viscosidad del polimero esta fucrtiemente determinada por la red cstructural,
creada por los dominios det final de bloque del policstireno. Entonces, la clave para lograr que
el procesamicnto sea satisfactorio, ¢s desatar los dominios de poliestireno. Esto se logra
agregando solventes al adhesivo o, cn aplicaciones termofusibles, mediante ¢l procesamiento ¢n
cquipo de alto esfucrzo cortante a temperaturas arriba de la Tg, del policstireno.

Los adhesivos termofusibles base copolimeros cn bloque, gencralmente se mezclan en
un intervalo de temperaturas de 150 a 180 ° C. El tipo dc mezcladora depende de 1a viscosidad
del adbesivo fundido y de su composicién. Los S-EB-S se pueden mezclar con bajo esfucrzo de
corte cn tiempos relativamente altos. Los S-B-S y los S-1-S, no se pueden mezclar asi, ya que
s¢ degradarian con los tiempos prolongados a altas temp ra
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Las claves para tener un mezcelado satisfactorio son:

+ Minimizar cf tiempo en que el adhesivo s encuentre caliente.

+ Minimizar ¢l contacto dcl adhesivo con cl aire, mediante ¢l uso de gases incrtes.
+ Evitar altas temperaturas de mezclado.

Estos requerimicntos se pueden alcanzar usando mezcladoras de alto csfucrzo
cortantc, 0 mediante el uso de extrusores continuos.

Después de mezclado, cf adhesivo puede descargarse de la mezcladora, directamente
ai tanque del equipo aplicador, éstc manticne fundido al adhesivo hasta que sca cnviado al
aplicador. En caso de que sc tengan que embarcar, s¢ pueden descargar ¢n tambores, que
posteriormente se calentardn para poder ser vaciados en los equipos aplicadores.

3.6 Aplicaciones....(5)

Aungque los usos en cintas adhesivas quinirgicas y de cclofin son muy conocidos, ¢l
uso de los adhesivos sensibles a la presién en la industria ¢s menos familiar. En esta categoria
las aplicacioncs se pueden dividir cn:

3.6.1 Atadura de Objetos.

Algunos objetos, cn su transporte s¢ manticncn unidos mediante cintas sensibles a fa
presién. Por ejemplo, las puertas con sus bisagras y tornillos, se mantienen unidos dirante ¢l
transporte por este tipo de cintas. También Jos cables en Jos transformadores, cte.

3.6.2 Encubrimiento.

Se usan cintas cuando se pinta con spray, para cubsir superficics que no s¢ quieren
pintar. Esta operacién ocurre ¢n todas las dreas de manufactura, desde maquinas de escribir,
hasta cl pintado de aviones. Se tiene Ia ventaja que los adhesivos sensibles a Ia presién, no
dejan residuo sobre la superficic.

3.6.3 Sellado,
Hay muchos trabajos de empaguetado, donde las cajas deben de scllarse, con el fin de
que no se abran y los productos queden protegidos contra la huniedad y otros el Estos

trabajos de sellado se hacen cficicntemente con este tipo de cintas adhesivas.

3.6.4 Proteccion,

Algunos objetos, tales como espejos, algunos articulos de acero inoxidable, etc.,
debien de profegerse con cintas scnsibles a la presion, con el fin de que no s¢ rayen o sufran
dafios en su superficie.

3.6.5 Reforzado.

Estas cintas s¢ usan también para reforzar piel, textiles y productos de papel como
billeteras, bolsas de mano, ctc. También se usan para reparar mapas, dibujos, fotografias, ctc.

3.6.6 Empalmado.

En Ja industria del tcjido sc cmpatma ¢l final de un rollo de material, con ¢l principio
de otro rollo de} mismo material, mediante cintas sensibles a 1a presion,

CAPITULO 1127



FUNDAMENTO TEORICO

3.6,7 Como Patrn,

En el disciio decorativo, los patrones con disciios de nombres, etc., se hacen sobre
cintas scnsibles a Ia presion, para poder ponerlos y quitarlos sobre superficies metélicas, de
vidrio, ete.

3.6.8 Identificacidn,

Se usan etiquetas sensitivas a la presién coloreadas, con ¢l fin de identificar cables,
lineas de tuberia, empaques, etc. También s¢ usan como publicidad en productos de consumo.

3.6.9 Empagque.

En la industria, gencralmente se usan estas cintas, para sellar bolsas y evitar la
comtaminacion, Algunas cajas de plistico para verduras se seflan con éstas. El gobiemo de
Estados Unidos cspecifica este tipo de cintas para empaques con alimentos,

3.6.10 Aislado.

Cintas sensibles a la presién con grado cléctrico se usan por dos motivos: para unir
cables y para servir como aislante cntre dos cables. Ademas de aislamicnto eléctrico, también
son utilizadas como aislamicnto de calor y de ruido en la construccién de acronaves.

3.6.11 Montado.

Por ¢jemplo para colocar objctos o fotografias sobre una pared, se pueden utilizar
cintas con el adhesivo por los dos Jados.

3.6.12 Aplicaciones Especiales.

Se usan cintas con "Mylar" aluminizado como conductores, También hay cintas que
reflejan fa luz y se usan con fines decorativos. Algunas coloreadas se usan para letretos, en
graficas, ctc.

Han surgido nucvas aplicaciones para los adhesivos scnsibles a la presién, debido a
su seguridad, ficil aplicacion, ahorro de tiempo y csfiterzo.

CAPITULO 1128



FUNDAMENTO TEORICO

3.7 Mercados....(5)

Los mercados cn Jos que los adhesivos sensitivos a la presidn se mucven, son los
representados por la figura No. 16,

Metcado en 1088
Figura No. 16

17%

3 Empaque (37%) M Hospitales W Oficinas {17%) O Construcckén
{21%) [}

B Proteccls @ Aut riz {5%) ® Elecirickdad W Otros {3%)
contra (4%}
comosién (8%

4, Propiedades Dindmico Mecénicas de los PSA.

4.1 Introduccion....(9)

En Ia formulacidn dc los adhesivos sensibles a la presion (PSA), se debe de llegar a
un equitibrio entre 1a habitidad de fluir y la fiierza cohesiva del adhesivo. Las propiedades
mecanicas influycn tanto cn la formacion del cnlace, como cn la resistencia de éstc a Ia
deformacion, por lo que han sido objcto de riguroso estudio.

El desempefio dc los PSA esta relacionado tanto con la respucsta viscoclastica del
material, asi como de ias cnergias superficiales del adhesivo y del sustrato. Sin embargo la
viscoclasticidad ¢s una buena guia para saber si ¢l adhesivo puede fluir lo suficiente, como
para mojar la supcrficie. Para su buen desempedlo, estos adhesivos, deben de responder
satisfactorfamente a condiciones de formacion y ruptura del enlace. Debe de adhedrse al
sustrato cuando sc forma cl enlace, y exhibir una resistencia limitada al separarse de I
superficie. En cada uno de estos pasos, son importantes tanto la deformacion como la velocidad
de deformacién.

El enlace es un proceso de baja deformacion y velocidad de deformacién., micntras
que la ruptura del enlace mediante pelado, s¢ realiza a alta magnitud de estas dos propiedades.
Las prucbas de desgarre son a baja velocidad de deformacion y alta deformacién. La medicion
de la viscoclasticidad de! material, nos da una muy buena idea del comportamiento del matenial
cn cstas prucbas.
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4.2 Medicién de las Propiedades Dinimico Mecdnicas....(10)

4.2.1 Medicidn por Oscilacion Horizontal

El método consiste en introducir a un material polimérico entrc dos platos paralelos,
y someterlo a una deformacion sinusoidal. El material recibe fuerzas de desgarre en su estado
de relajacion. Si la deformacién impucsta se monitorea en un plato y €l esfucrzo resultante de la
deformacion se capta en el otro plato, las ondas sinusoidales del esfuerzo y la deformacién,
aparceerfan como en la figura No. 17, sicmpre y cuando no se rebasen cicrtos Limites de
deformacion.

Médulo = Esfuerzo / Deformacién Conectado s un

transductor de lorque
Entrada o
Deformacién

Salida N

Esfuerzo rv U

Esfuerzo en AN

fase ~ —

Esfuerzo fuera I~ Pan K

de fase S A Contctado s un
Motor

Figura No. 17 [

El esfucrzo pucde resolverse como esficrzo en fasce y fuera de fase. El componente ca
fase es proporcional a la deformacion, y se define como G’ (mddulo de almacenamiento);
micentras que ¢l desfasado a la velocidad de deformacion, se define como G" (médulo de
pérdida).

El médulo de almacenamiento de energia, G, es la parte del esfuerzo utilizada para
deformar al material cldsticamente. G", o médulo de pérdida de cnergia, cs cl csfucrzo utilizado
para mover las cadenas det polimero. Debido a que el méximo cn la funcién de velocidad de
formacion ocurre cuando se pasa por ¢l esiado de relajacion (no hay esfierzo), y el cero ocurre
cn los maximos de deformacion; la pérdida de energia se encuentra 90 ° fuera de fasc de Ja
curva de deformacion.

La magnitud de cstos dos componentes, los cualcs estan relacionados con la cnergia
almacenada y perdida dentro del material, sc puede determinar midiendo el dngulo de fase entre
el esfuerzo obscrvado y la deformacién proporcionada y resolviendo ¢l problema
vectorialmente. El dngulo de fase se identifica como 8 y el cociente de G"/G” resulta ser la
tangente del dngulo 8, Por lo tanto si se sabe cualquicra dos de las cuatro propicdades 6, G, G”
0 G", sc pueden calcular las otras,

4.2.2 Grdficas Obtenidas del Equipo,

Los experimentos para la medicion de la viscoclasticidad, se pueden corer como
funcion dc la temperatura o de la frecuencia. Un barrido tipico de temperatura a un adhesivo
sensible a la presion se veria como en la figura No. 18:
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T 6

Fol

1 3
Figurs No. 18 Temperatura

En 1a region 1, cl polimero se encucntra cn su cstado vitreo. En este estado, cl
material cs quebradizo y G adquicre valores def orden de 1 * 1080 dyw/em? | Conforme la
temiperatura va aumentando, 1a muestra se vuelve flexible en Ta region 2, y pasa por la
temperatura de transicion vitrea (Tg.), Ef punto donde Ia funcion Tan 8, tiene su miximo, s¢
utiliza para medir fa Tg. del matcnal En la region 3, ol material so comporta como hule, ¢f
valor del mxiulo varfa entre 5 ¢ 106 y 1% 107 dyn/em? , dependiendo det peso moleeutar del
malcnnl A mayor peso molecular, se tendrd wna region 3 mas ampha Al scguir aumentando la

p 8, la mucstre empicza a derretirse v entra en Ja zona terminal. Durante este estado,
s ticne un valor de médulo de pérdida mayor que ¢l de almacenamicnto, G generalmente se
cncucntra abajo de 5 * 10° dyn/em?,

La funcidn Tan §, ticne un méximo cerca de Ia temperatura de transicion vitrea; un
minime en la region 3 y se incrementa al derrctirse ¢f material, La mayoria de los polimeros
tictien valores de esta funcién deentra 0.1 y 1.

Las propicdades viscooldsticas s¢ pueden también medir con una temperatura fija y
variando la frecuencia de la defonmacion. Conceptualmente los parimetros viscoclisticos a
bajas frecuencias (0.1 rad/scg), sc relacionan con los procesos de formacion de enlace, micntras
que a altas frecuencias (10 rad./fseg.), so habla de ruptura del enlace. A bajas frecuencias, sc
tiene un bajo modulo, asi como una menor temperatura a fa que ocurre ¢l miximo de Tan §, va
que 2l material se encuentra cerca de su estado de relajacion. Si se hiciera una grifica de
temperatura en el miximo de Tan d versus frecuencia; y sc extrapolara a frecuencia = 0, fa
temperatura equivaldria a 1a temperatura medida mediante DSC.

4.3 Propiedades Dinamico Mechnicas de PSA Comerciales....(10)

Los requerimientos para cintas adhesivas y para etiquetas son diferentes, dependiendo
de las aplicaciones. En general las cintas requicren un valor mis alto del médulo que las
ctiquetas, a temperatura ambicnte, G esté on of rango de 5 * 10° a 2 * 106 dyn/em?, y fa Tg.
medida en ¢! maximo de Tan §, de <15 a 10 °C, Pam las ctiquetas se requicre un méddulo G* a
temperatura ambicnte de entre 2 * 10% 2 8 * 10° dyn/em?, La temperatura de transicién vitrea
es diferente para aplicaci en frio, per o removibles. Las Tg. de las ctiguetas
aplicadas ca frlo varfan de <30 °C. a <10 °C. Las ctiquetas permanentcs necesitan una fucrza
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adhesiva més alta que Jas removibles, pero estas iltimas requicren de la falla adhesiva para no
dejar adhesivo sobre el sustrato.

Los requerimientos de G* para obtencr una bucna sensibilidad a la presion estin
relacionadas a las propiedades de flujo reoldgico de los adhesivos, en los sustratos ¢n un
tiempo reducido de tiempo. También depende de las cnergias superficiales del adhesivo y
sustrato.

Los requerimientos de temperatura de transicidn vitrea estan relacionados con ¢l
fenémeno de ruptura de enlace del adhesivo. El médulo a bajas frecuencias se relaciona con el
mojado del adhesivo al sustrato. Los adhesivos con valores altos de G* y valores bajos de Tan
&, tendrén una bucna fucrza cohesiva pero, si sus valores son muy altos, no mojardn bico af
sustrato en el lapso de ticmpo de aplicacion de presion, o requeririn mayor presion para
colazarsc.

El modulo G a altas frecucncias (100 rad./seg.) se relaciona con las prucbas de
pelado y pegajosidad, mientras que a bajas frecucncias se relacionan con Ia resistencia al
desgarme.

A continuacién se muestra la figura No. 19, explicando los tipos de falla que se
pueden tener a diferentes frocucncias de deformacién, en un PSA tipico comercial.

1071 Pella Cohesive FalltAdhesiva  |Destic |
Midule o Flujo Viscose Flyocemo Hule |zamientg Nohey
10 % BuenPSA e
8 Edo,
07 F Vitreo.
10’
o’
s
10 /
Figura No. 19 Frecuencia

4.4 Anilisis Dindmico Mecdnico d= los Copolimeros en Bloque Serie
Kraton,...(10)

En la siguicnte figura s muestra las propicdades viscoclasticas de las mezclas de los
copolimeros en blogue seric Kraton, con resinas de bajo peso molecular. De estas grificas se
pucden obtener datos de compatibilidad. Estos copolimeros ticnen dos temperaturas de
teansicion viteea. Una con valor de entre -90 °C. y -50 °C., corresponde a los dominios de fa
fase de hule; micntras que la otra que corresponde 2 los dominios del policstireno, ticne un
valor de 100 °C,

Por consiguiente las mezclas de copolimeros en bloque con resinas, también tendrin
dos Tg. Estas variaran dependiendo de la cstructura y peso molecular de las resinas
modificadoras. En gencral s¢ pueden observar tres tipos de fendmenos en la figura No. 20.
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Copolimerc en Polimero
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Tg; Ty Figuya No. 20

AL

Las resinas compatibles con cl bloque del hule (mitad de bloque), incrementan fa Tg.
de los dominios del hule, dejando fa Tg de los dominios dcl pohcsnrcno intacta, ya que solo
son compatibies con el hule, Estas resinas también d ¢l médulo en
la region hulicca, Tambiéa estas resinas son Hamadas pegajosas (tackifying), ya que al reducir
el médulo a temperatura ambiente, gencran pegajosidad en Ia mezcla. La mayoria de Ias resinas
alifitticas pertenecen a cste grupo.

Las resinas compatibles con antbos bloques del copolimero, incrementan Ia Tg. del
bloque dec en medio, mientras que decrementan la Tg. de final de bloque., El médulo G*
aumenta,

Las resinas compatibles con los finales de bloque (dominies del poficstireno),
incrementan o decrementan la Tg del pohesurcno mxcmras que 1o causan efecto alguno sobre
la Tg. del hufe. El médulo de al se i ignificati ¢en fa region
hulicea. Los cambios en la Tg. del poliestireno dependen de Ia Tg. de Ia resina, a mayor Tg.,
mayor serd Ja Tg, det bloque y sc incrementard Ia temperatura de desempedio del adhesivo.

4.5 Correlaciones para Determinar la Tg. de los PSA....(9), (10)

La medicion de Jas propiedades viscoclisticas de los adhesivos, requicre del
desarrollo de formulas que permitan estimar ¢l desempetio de la formulacion. Ef usar este
método demuestra algunas ventajas de tiempo sobre ¢l método de prucba y crror en el
desarrollo de adhesivos. La ecuacitn de Fox, que originalmente se desarrolls para fa prediceidn
de Ja Tg. de los copolimeros de acrilo en basc & las Tg. de los homopoalimeros, se puede usar
para predecir Ia Tg. de las las homogéneas de poli con resinas,
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Para una mezcla polimero - resina de dos componentes, la ccuacién toma la siguicnte
forma:...(11)

] WR + WP

Tg, 7Tg, Iz

..... Leuacion No. 4
P

en donde los subindices R, p y b se refieren a Ia resina, polimero y mezcla de ambos,
W es Ia fraccion peso de cada componente y la temperatura de transicién vitrea, Tg, se expresa
en grados Kelvin, Con la ecuacion No. 4, los adhesivos con una Tg. dada se pueden formular
Eicilmente con la Tg. de cada uno de sus componentes, las cuales se consideran conocidas.

Ocurre un dilema en la aplicacion de la ecuacion en una mezela, cuando no se sabe la
Tg. de Ia resina. La determinacion de Tgg, por analisis dinAmico mecdnico, no puede ser muy
exacto, ya que las resinas tienen bajo peso molecular, y no son viscoclasticas. La determinacion
por DSC, lleva a resultados errneos, asi como el uso de Tg de mezcla sacada por DSC e
introducidas a la ccuacion anterior.

Sin embargo se pucde calcular una Tg. aparcnte dc la resina, Se pueden medir por
DMA varias mezclas de polimero y resina, en difcrentes proporcioncs. Debido a que las
fracciones en peso de los componentes del adhesivo deben de sumar Ja unidad, Ia ecuacion 4 se
puede rearreglar de la siguicnte mancra;

Iz, Tz, Tz, Tgg

Una grifica dc 1/Tg, vs Wp es linear, dando como intereepeion en el cje de las
ordenadas 1/Tgy . Esta Tg. aparente pucde aplicarse a méis complejas mezclas
multicamponentes.

Obteniendo asi las Tg. para los polimeros y las resinas, se pueden disefiar los
adhesivos usando la ccuacién de Fox. Por ¢jemplo, si se requicre de una ctiqueta permanente,
utilizando tres componentes cn el sistema, s¢ pueden encontrar formulaciones répidamente,
guidndose por los criterios de Tg. definidos en Ia seccién de DMA de PSA comerciales y por el
efecto de las resinas sobre el médulo de desgarre.

La medicién de las propicdades viscoelasticas, s¢ pucde utilizar para cuantificar las
diferencias en propiedades de varios tipos de adhesivos. Por ejemplo, las diferencias en Ia
viscoelasticidad dc una ctiqueta permanente y una removible, son draméticas, Aunque G”a 25
°C. son idénticas para ambos tipos, ¢l médulo dc almacenamiento como una funcién de la
temperatura, ¢s bastante diferente para ambos tipos. A temperaturas ligeramente menores a la
tempcratura de aplicacion, G’ para ambos adhesivos es distinto.

Se crec que los valores altes de G entre 0 y 25 °C. son responsables de la alta
resistencia a la ruptura del cnlace. Para adhesivos con bajo peel, G’ no se afecta
considerablementc por la temperatura en estc rango. Desde que la frecuencia y Ea temperatura
son inversamente proporcionsles entre ambes en términos de viscoclasticidad, ¢l adhesivo
permanecnte es mis dependientc de la frecuencia a temperatura ambicnte, que ¢l adhesivo
removible,

11y ,(._1___,_;_) ...... FonacttnN. 5
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La temperatura de transici6n vitrea es bastante diferente para ambos adbesivos. Para
formular un adhesivo con Tg. = -30 °C,, en ¢l caso de un adhesivo removible de bajo pecl, se
necesita una resina pegajosa de bajo punto de ablandamicnto. Usando Ia ecuacién de Fox, los
resultados son aproximados a los reales; no son exactos, pero se¢ puede obtener una
formulacién para empezar, que no requeniri de muchas modificaciones,
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CONDICIONES DE MEZCLADO

1. Formulaciones Realizadas,

1.1. Introduccién.

Dentro de esta primera parte de la fase cxperimental, sc describira el desarrollo
realizado para encontrar las condiciones de mezelado de los componcentes del adhesivo. Para la
reatizacion del experimento, se utilizd una cimara de mezclado con controlcs tanto de
temperatura, como de velocidad angular de las aspas, modclo Reometrix 600,

Sc prepararon cuatro formulaciones para adhesivos "Hot Melt Scnsibles a la
Presion”; cada una de las cuales consta de bule, resina hidrocarbonada y antioxidante. Se
trabaja a dos niveles de resina: 55 y 635 %. En cada nivel de resina, los porcentajes estin
compuestos por diferentes proporciones de dos resinas distintas.

Ef hule s un copolimero en bloque Estireno-Etileno/Butileno-Estireno (SEBS); cuyo
proveedor ¢s "Shell Chemical Company Corporation”, y la marca registrada de este hule cs
KRATON GX 1657. La tesina hidrocarbonada consiste c¢n un productro distribuido por
"Quimica Hércules Inc.”, cuya marca es Regalrez 1085. El antioxidante firé proporcionado por
"Ciba-Geigy Corporation", cuya marca ¢std registrada como Irganox 1010, En la scguods,
tercera y cuarta formulacidn se incluye otra resina denominada Regalrez 1018, de 1a misma

compaiiia.

1.2. Descripcion de los componentes de Ias mezclas.

A continuacion se incluyen tanto las hojas técnicas, como la descripeion de algunas
propicdades de los materiales, que los distribuidores reportan acerca de sus productos.

1.3. Hule Kraton GX 1657. ...(12), (13)

1.3.1. Caracteristicas de los hules "Kraton ",

Son termoplasticos fucrtes y elasticos. Son clastdmeros de alto desempefio, disciiados
para un amplio espectro de usos.

La cxtraordinaria versatilided de estos hules cstA vinculada con su estructura
molecutar, la cudl puede ser controlada con precision, lo que hace que el polfmero pueda servir
para aplicactones especificas,

Los clastémeros "Kraton" son una combinacion inusual de alta fuerea y baja
clasticidad, lo que los hace faciles de procesar a clevadas temperaturas o en solucion. Su fuerza
cs igual a la de! hule vulcanizado, pero dste no requicre vulcanizacion. Manticne su flexibilidad
a temperaturas abajo de 80 °C.

Al larsc son compatibles con otras ias, como aceites, resinas, etc., 1o que
hace posible formulaciones en una awplia gama de productos como adhesivos sensibles a fa
presién, sclladores, asfaltos con hule o geles con accite flexibles.

La versatilidad del hule puede usarse en numerosas téenicas de procesamicnto como
inyeccién, moldeado cn sus multiples modalidades, "Hot Melts", ctc. En estos procesos el hule
puede ser reciclado sin que picrda sus propiedades fisicas,

Los hules "Kraton" dc la seric G, ticnen algunas otras veniajas como mayor
resistencia a la oxidacién y a la humedad, temperaturas de servicio mds altas y mayor
estabilidad en el procesado.
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1.3,2, Estructura del hule "Kraton GX 1657",

Cada molécula def hule consiste cn blogues de estircno y bloques de hule. Cada
bloque se compone de 100 unidades de monéimero o mas. En ¢l caso de este hule sc tiene un
65% de una estructura Jincal organizada cn tribloques y un 35 % en dibloques.

Los tribloques serdn del tipo (Estireno-Etileno/Butileno-Estireno), mientras que los
dibloques seguiran la forma (Estireno-Etileno/Butileno), como s¢ muestra en la fig, No. 1

Poliestireno Hule Poliestiveno Hule Potiesti
Diblogue Triblogue

Figura No. I Estructuts de los Dibloques y Tribloques

Enlos tribloques, antes de procesarse el hule, los poliestirenos def final del bloque, se
asocian en estructuras rigidas, dando lugar a un "entrecruzamiento fisico", el cual hace posible
una red tridimensional. Durantc ¢l procesasnicnto, con la presencia de calor y esfuerzo de
desgarre, ¢l asociamiento de poliestirenos se ablanda y permite el flujo. Al enfriarse, se asocian
nugvamente los poliestircnos y hacen que el hule sc endurczea, volvicndo a formar la red.

El "entrecruzamiento fisico” y el efecto de reforzamiento de Jos estircnos, son los
causantes de que ¢l hulc tenga una alta fucrza tensil. Los bloques de hule de on medio, dan
clasticidad a la molécula. Debido a que ef entrecruzamiento es reversible, el hule puede ser
reciclable.

Los dibloques de estireno y hule, dan a la moléeula propiedades reolégicas Gnicas en
los solventes, asfaltos y aceites en un amplio rango de temperaturas, también dan un balance
centre fuerza adhesiva y cohesiva y, generalmente, disminuyen la viscosidad y aumcntan las
postbilidades de mezclado. )

En la siguiente pagina se muestra un esquema del entrecruzamicnto fisico que se lleva
a cabo en el poltmero, en la figura No. 2:
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Figura No. 2, Esquema del Entrecruzamiento Fisico

Fase del hule

Entrecruzamiento
& Fisico

Dominio de
Poliestireno

1.3.3, Hojas Técnicas de Propiedades.
Los métodos con los que se obtuvieron las propicdades son los siguientes:

+ La fucrza tensil ¢l médulo de elasticidad y la clongacién, con ¢l método ASTM
D412, con un teasidmetro a una velocidad de 10 in/min.

+ La fucrea tensil se determind sobre una pelicula de hule tomada de una solucidn
de tolueno.

+ La viscosidad en una solucién de tolueno al 25% cn peso de polimero.
Tabla No. 1. Propiedades del Kraton GX 1657,

Propiedad Valor
Fuerza Tensil, Pst, 3400
Mobdulo dc Elasticidad, 300%, Psi. 350
Elongacién, Porciento, 750
Durcza, "Shore A", 65
Densidad Relativa. 0.90
Viscosidad de Brookfield, cps. a 77 °F. 4200
Indice de viscosidad, g./10min. 8
Plagtificante, contenido de aceite, Porciento en peso. 0
Cociente cantidad de Estireno/ cantidad de Hule, 13/87
Forma Fisica. Pellet
Comentaios. Dibloque 35%
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1.4, Regalrez 1018 y 1085, ...(14)

14.1 Caracteristicas.

Ambas son resinas de bajo pese molecular, producidas por polimerizacién e
hidrogenacion del mondmero puro extraido de hidrocarburos. Tienen una elevada estabilidad
hacia los rayos ultravioleta y una excelente resistencia a la decoloracion a elevadas
temperaturas.

Son compatibles con una gran variedad de aceites, ceras, alquilos, plisticos y
elastomeros. La resina “Regalrez §018” debe ser usada como un componente en un sistema de
agentes pegajosos, en compafiia de la resina 1085, Los adhesivos sensibles a la presion heches
con este par de resinas exhiben mayor pegajosidad, adhesion y fuerza cohesiva,

Gracias a su resistencia a los rayos ultravioleta y a Ia oxidacion, la resina “Regalrez
1085", también puede ser usada como un agente pegajoso “Tackifier” en seliadores “Hot Melt”
para el aislado de ventanas en donde se necesite una buena resistencia a la humedad e
inclemencias del medio ambiente.

1.4.2 Hojas Técnicas de las Resinas Hidrocarbonad

En la tabla No. 2 se muestran algunas propiedades de las resinas hidrocarbonadas
utilizadas para las formulaciones.

Tabla No. 2.
Propiedad Regalrez 1018 Regalrez 1085
Punto de Ablandamiento °C. 18 37
Forma Fisica. Liquido Transparente Cristal Blancuzco
Niimero de Acidez. <1 <1
Niimero de Sapenificacion. <l <1
T. de Trasicién Vitrea, °C. -22 32

Estas resinas son hechas en su mayoria a base de poliestireno.
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1.4. Regalrez 1018 y 1085. ...(14)

1.4.1 Caracteristicas.

Ambas son resinas de bajo peso molecular, producidas por polimerizacién e
hidrogenacién del mondmero puro extraido de hidrocarburos. Tienen una elevada estabilidad
hacia los rayos ultravioleta y una excelente resistencia a la decoloracién a elevadas
temperaturas.

Son compatibles con una gran variedad de aceites, ceras, alquilos, pldsticos y
elastomeros. La resina “Regalrez 1018 debe ser usada como un componente en un sistema de
agentes pegajosos, en compaiiia de la resina 1085, Los adhesivos sensibles a la presion hechos
con este par de resinas exhiben mayor pegajosidad, adhesion y fuerza cohesiva.

Gracias a su resistencia a los rayos ultravioleta y a la oxidacién, la resina “Regalrez
1085”, también puede ser usada como un agente pegajoso “Tackifier” en selladores “Hot Melt”
para el aislado de ventanas en donde se necesite una buena resistencia a la humedad e
inclemencias del medio ambiente.

1.4.2 Hojas Técnicas de las Resinas Hids bonad:

En la tabla No. 2 se muestran algunas propiedades de las resinas hidrocarbonadas
utilizadas para las formulaciones.

Tabla No. 2.
Propiedad Regalrez 1018 Regalrez 1085
Punto de Ablandamiento °C. 18 37
Forma Fisica, Liquido Transparente Cristal Blancuzco
Nimero de Acidez. <1 <1
Nimero de Saponificacion. <1 <1
T. de Trasicion Vitrea, °C. -22 32

Estas resinas son hechas en su mayoria a base de poliestireno.
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1.4.3. Campatibilidad.

En Ia Tabla No. 3 se representa ¢l grado de compatibilidad que tienen las resinas en

cuestidn con algunos hules comerciales:

Tabla No. 3.
Produtto Regalrez 1018 Regalrez 1085
Kraton Series G "SEBS"” Excelentc Excelente
Kraton 1107 "SIS* Excelente Excelente
Kraton 1101 "SB8S" Pobre Pobre
Hule Natural Excelente Excelente
SBR 1011 Pobre Pobre
Estireno y Copolimeros en Pobre Pobre
Bloque
EVA Bajo contenido de Excelente Excelente
acetato de vinilo
EVA Alto contenido de Pobte Pobre
acetato de vinilo
Copolimeras de Etileno- Excelente Excelente
Propileno
Terpolimeros de Etileno- Excclente Excclente
Propileno-dicno
Cera Parafinica Excelente Excelente
Cera Microcristalina Excelente Excelente
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1.5. Formulaciones.
En la Tabla No. 4 se definen las cantidad

de los o

ponentes de cada formulacian:

Tabla No. 4
Compounent Formulacién 1 | Formulacién 2 | Formuolacién3 | Formulacién 4
% en Peso % en Peso % en Peso % en Peso
Kraton GX 44.83 34.84 34.84 44,84
1657 (SEBS)
Regalrez 1085 54.72 19.87 38.33 2422
Resina Solida
Regalrez 1013 00.00 44.94 26.48 30.49
Resina Liquida
Trganox 1010 00.45 00.35 00.35 00.45
Antioxidante
Total (%o en 100.00 100.00 100.00 100,00
Peso)
% de Resina 55.00 65.00 65.00 55.00
enla
Formulacién

2. Condiciones de Mezclado.

2.1, Introduccidn,

Para poder evaluar el desempefio de las formulaciones antes mencionadas, primero es

0eCesario prep

las a cicrias condicl

de 1ado, constantes para cada formulacidn, que

serdn neccsarias para obtemer resultados significativos en las diversas pruchas que se

aplicarin, Para

dichas condici

se requicre identificar las variables que afectan al

proceso. Una vez encontradas, se prosigue a manipularias de tal manera, que se pueda Uegara
una metodologia pam preparar una determinada cantidad de dichas formulaciones.

Las variables manipulables encontradas fueron:
+ Temperatura de operacion.

» Velocidad de las aspas de fa mezcladora, (RPM).

+ Orden cn el que se agregan tos componcntes.

+ Tiempo de mezclado.

Como s¢ comprobard posteiorments para cada formulacion, a condiciones de
velocidad angular de las aspas y orden €n que sc agregan fos componentes constantes; €l
tiempo de mezelado serd inversamente proporcional a la temperatura.
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A contipuacion se describirin los experimentos realizados para cada una de las
formulaciones, dando énfasis a la primera formulacion, ya que ésta fue la base para determinar
las condiciones de las otras 3.

3. Condiciones de Operacién para la Formulacién No. 1.

3.1. Cantidad preparada para los Experimentos.
En la Tabla No. 5 se muestran las cantidades en peso utilizadas para la formulacion

No. 1:

Tabla No. §

Componente Descripcién Peso en Gramos
KRATON G 1657 Hule (SEBS) 17.90
REGALREZ 1085 Resina Hidrocarbonada Sélida 22.00

IRGANOX 1010 Antioxidante 0.20
Total= 40.10 -
3.2, Experimento No. 1,

3.2.1, Objetivos.

Establecer condiciones de procesado para 40. 10 gramos de formulacién No. 1.

3.2.2, Condiciones de Operacion.

. Agrcgzu' fa resina y cl antioxidante a 90°C. y 50 RPM. Dejar mezclando 5

munutos.

» Subir la temperatura hasta 140°C. y agregar cl hule a las mismas condicioncs de

velocidad de las aspas. Dejar mezclando 5 minutos mds.

» Sacar el adhesivo y pencrlo sobre un molde de aluminio,

3.2.3, Problemas Durante lu Operacidn.

La viscosidad dc la mezcla dificulta mucho la limpicza de la méquina, El tiempo de

enfriamiento es ext damente ripido, 1o que hace imposible ponerlo sobre un molde frio.

3.2.4, Resultados.

No s¢ consiguib una buena moczcla, ¢l material obtenido no fue homogéneo,
pudiéndose ver dentro de la mezcla los pellets del hule todavia de forma bicn definida. La
mezcla fue semicristalina y quebradiza. Temperatura 140 °C., tiempo total 10 minutos.

3.2.5. Andlisis de Resultados.

+ Posiblemente el hule no ¢s compatible con la resina.

« Las condiciones de operacion no son fas adccuadas.
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3.3. Experimento No. 2.
3.3.1 Objetivo.

Plantcar un caso cxtremo en las condiciones de operacion con el fin de ascguramos
que el hule es compatible con la resina hidrocacbonada,

3.3.2. Condiciones de Operacisn.

«+ Fijar 1a temperatura de fa mezcladora a 170 °C. Agregar la resina con ¢l
antioxidante y agitar a 60 RPM.

+ Dejar mezclando por 10 minutos y posteriormente agregar el hule, dejando la
mezcla durante otros 20 minutos.

o Reeolectar el malerial en trozos sobre una placa de aluminio,

3.3.3. Problemas en la operacidn,

Ef material se adhicre a §a mezcladora cuando baja su tempesatura, Io que difieulta
mucho Ia limpicza del aparato, También sc adhiere al aluminio, haciendo muy dificil su
recoleceitn sin impurezas, Por ultimo se observa un tiempo s¢ enfriamicnto muy corto.

3.3.4. Resultados.

Se obtuvo un material transparente, homogéaco y pegajoso. Temperatura de
mezclado = 170 °C. Ticmpo total de mezclado = 30 minutos.

3.3.5. Andlisis de Resultados.
+ Scobtuvo un adhesivo sensible 2 la presidn.

+ Las condiciones dc operacidn se pueden optimizar en tiempo o temperatura,
logréndose asf un ahosro de cncrgfa.

3.4, Experimento No, 3.

3,41, Objetivo.

QOptimizar las condiciones de proceso incrementando 13 temperatura hasta obtencr
tna a la cual se realice la mezela,

3.4.2, Condiciones de Operacion,

+ Fijar la temperatura a 100 °C. y, posteriomuente, agregar Ia resina y el
antioxidante. Colacar la velocidad a 60 RPM. Dejar mezclando 10 min.

Elovar a 140 °C. y agregar e! hule. Dejar mezclando 10 min,

e

. 10 °C la temperatura cada 10 minutos hasta que 1a mezcla se reatice,
Esto se verifica tomando pruebas de la mezeladera cada 8 minutos.

«+ Recolectar la mezcla en trozos en un recipiente de Teflén,
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3.4.3. Resultados.

La mezcla sc produjo hasta llegar a 170 °C. El tiempo total de mezclado fue de 65
minutos, s¢ realizd cuando pasaban 5 minutos de estar a 170 °C. El recipiente de Teflén
facilité mucho la tarea de recoleccion, ya que cf adhesivo no se adhiere a éste.

3.4.4. Andlisis de Resultados.

+ Debido 2 que cuando sc Hegé a 170 °C., unicamente se tardd 5 minutos en
realizarse la mezela, se podria concluir que existe una temperatura minima de
mezclado, a partir de la cudl, ¢l tiempo se vuelve inversamente proporcional a la
temperatura.

+ Por obscrvaciones realizadas, cs mejor introducir primero ¢! hule con el
antioxidante y posteriormente la resina; ya que al entrar en contacto ¢l hule en
forma de pellets, con Ja resina cn forma liquida, no cxiste suficiente esfuerzo sobre
el hule para deshacer los pellets, debido a que la resina en forma liquida, funciona
como una especie de lubricante, disminuyendo el esfucrzo de las aspas sobre fos
pellets y provocando que cucste mds trabajo ¢l mezclado.

3.5, Experimento No. 4.

3.5.1, Objetivo:

Encontrar la temperatura minima de mezclado agregando primero cl hule con ¢l
antioxidante y posteriormentc Ia resina,

3.5.2. Condiciones de operacidn.

+ Agregar el hule con ¢l antioxidante a 140°C. Dejarlo ablandar durante 10 minutos
a 60 RPM.

+ Agregar la resina posteriormente y dejar Ja mezcla 15 minutos mis.

+ Recoger cl adhesivo en un recipieate de Teflon,

3.5.3. Resultados.

No se realizé Ia mezcla. Material con las mismas caracteristicas del experimento
No.1. El ticmpo total de mezclado fue de 35 minutos.

3.5.4. Andlisis de Resultados.

+ Latemperatura de operacion debe de ser mas alta .

+ El tiempo de mezclado debe de ser mayor a csta temperatura, si se llegara a
realizar la mezcla,

3.6, Experimento No. §,

3.6.1. Objetivo:

Encontrar la temperatura minima de mezclado agregando primero ¢l hule con cl
antioxidante y posteriormente la resina.
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3.6.2. Condiciones de operacidn.

+ Agregar el hule con el antioxidante a 155°C. Dejarlo ablandar durante 10 minutos
a 60 RPM.

+ Agregar la resina posteriormentc y medir el ticmpo necesario para que la mezcla
se realice.

+ Recoger et adhesivo en un recipiente de Teflon,

3.6.3. Problemas en la operacidn.

Al mezclarsc los tres componentes bajé la temperatura hasta 150 °C. Al tratarse de
corregir subic hasta 160 °C. donde permanecié constante.

3.6.4. Resultados.

Se realizd 1a mezcla 45 minutos después. El material posee propiedades adhesivas a
temperatura ambiente.

3.6.5. Andlisis de Resultados,

+ Las mezclas para [a misma cantidad de adhesivo, deberdn realizarsc a una
temperatura mayor a 160 °C.

+ Micntras mayor la temperatura, menor ¢l tiempo de mezclado.

4. Tabla de Resultados:

4.1. Nomenclatura:

Con el fin de hacer un andlisis sindptico de los resultados de los experimentos, se
presenta a continuacion, una tabla de resultados que contendra los siguientes puntos:

» No. de Experimento: Se tefierc a cada uno de los experimentos realizados.

+ Orden de Mezclado: El ntimero | serd el hule (SEBS); el 2 la resina
hidrocarbonada v el tercero serd ¢l antioxidante. El primer renglén significard que
se agregd primero, mientras que el scgundo indicara que se agregd posteriommente,

o Temperatura: Scra la temperatura a la cual sc agregaron los componentes a la

mezcla.

Tiempo: Es el ticmpo cn ¢l cual, una vez agregados Ios componentes, se dejan

mezclando, El primer renglén indica que una vez agregados los componentes del

renglon correspondicnte, se dejan mezelar por ese tiempo. El segundo renglon
muestra ¢l tiempo de mezclado a partir de agregar los componentes del segundo
renglon.

RPM: Es la vclocidad angular a [a cual se mueven las aspas de la maquina. Estd

cxpresada en revoluciones por minuto.

Resultado: En csta columna describe si la mezcla fue satisfactoria o no

dependiendo de que si reline o no las caracteristicas propias de los adhesivos

. sensibles a la presion.

-
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Una vez realizado el andlisis sindptico sc procedera a hacer un andlisis global dc ésic
yasi poder indicar las condicioncs de mezclado para la formulacién No. 1.

4.2, Formulacion:

Tabla No. 6:

Componente Descripcién Peso en Gramos
KRATON G 1657 Hule (SEBS) 17.90
REGALREZ 1085 Resina Hidrocarbonada Sélida 22.00

IRGANOX 1010 Antioxidante 0.20
Total= 40.10
4.3, Condiciones de Mezclado:
Tabla No. 7
Experimento { Orden de | Temperatura | Tiempoen ] RPMdela } Resultade
Namere Mezclado en °C. Minutos | Mezcladora
2y3 90 5 Mal
1 i 140 5 50 Mezclado
Total=10
2y3 110 10 Buen
2 1 170 20 60 Mezclado
Total=30
2y3 100 10
3 1 140 20 60 Buen
170 30 Mezclado
Total=60
1y3 140 10 Mal
4 2 140 25 60 Mezclado
Total=35
1y3 155 10 Buen
5 2 150-159 45 60 Mezclado
Total=55
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4.4. Andlisis de Resultados;
+ La temperatura minima que se encontrd para mezclar fos componentes fuc de
160 °C.
+ A mayor temperatura de proceso, se obtiene un menor tiempo de mezclado, hasta
un limitc en ¢l que el material se degrada.

+ Se debe agregar cl hule con el antioxidante primero para aumentar ¢l esfuerzo de
cortc cxistente sobre éste, con ¢l fin de que sc muela y sea més ficil mezclarlo con
la resina. El antioxidante sc agrega al principio para proteger al hulc evitando Ia
posible oxidacion del material.

4.5, Conclusiones para la formulacion No. 1,

La forma de mezclado que se utilizara para hacer el adhesivo de la formulacién No. 1
scrin la siguicnte:

+ Subir la temperatura de fa mezcladora a 160 °C., colocar Ia miquina en su
modalidad de 60 RPM y agregar ¢l hulc con el antioxidante. Dejar mezelar por 10
minutos.

+ Agregar la resina y dejar mezclar,

+ A partir de los 55 min. totales de mezclado, sacar una muestra de la mezeladora
cada 2 minutos hasta que se pueda obscrvar que la mezcla se ha realizado
satisfactoriamente.

+ Colocar la mezcla en un recipicntc de Teflon hasta que solidifique y
posteriormente guardarlo cn bolsas de polictileno.

5. Condiciones de Operacién para las Formulaciones 2,3y 4.

5.1. Cantidades Preparadas para los Experimentos.

Tabla No. 8
Componente Formulacitn 2 Formulacién 3 Formulacién 4
(Gramos) {Gramos) (Gramos)
Kraton GX 1657 13.90 13.90 17.90
(SEBS)
Regalrez 1085 07.90 15.30 09.70
(Resina Sélida)
Regalrez 1018 17.90 10.60 12.20
(Resina Liquida)
Irganox 1010 00.20 00.20 00.20
{Antioxidante)
Total (gramos) 39.90 40,00 40,00
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5.2. Experimento No. 1.

5.2.1. Objetiva,

Encontrar las condiciones de mezclado para las formulacioncs 2, 3 y 4, medianle la
experimentacion con la formulacian No. 2.

5.2.2. Condiciones de Operacion.

+ Fijar la temperatura de Ja ladora en 160 °C., asi como Jas RPM a 60.
Agregar cl hule con ¢l antioxidante y dejar mezclar por 10 min.

+ Agregar la resina solida e inmediatamente después agrepar Ia resina liquida,
introduciéndola hasta la cdmara de mezclado con Ia ayuda de una espdtula,

+ Dejar mezclar el ticmpo necesario para que sc realizar una buena mezcla.

+ Recoger el material en un recipicnte de Teflon.

3.2.3. Problemas en la Operacidn.

La resina liquida no se mezclé satisfactoriamente con los deméis compuestos de I
niezcla, La viscosidad de fa resina liquida cs muy baja a la temperatura de operacion, por lo
que se fuga de la mezcladora y debido a que su pegajosidad es muy alta, dificulta mucho ¢l
limpiado de la mezeladora,

3.2.4. Resultados,

No sc obtuvo una mezcia satisfactoria, ya que el hule s¢ quedd en forma de pellets y
la resina liquida sc encontrd en la parte inferior de la mezcladora, separada de los demis
contponentes. ’

3.2.5. Andlisis de Resultados.

+ La resina liquida funciond como un fubricante disminuyendo el esfuerzo cortante

de Ia mezcladora, imposibilitando asi la mezcla,
5.3. Experimento No. 2.

" 5.3.1. Objetivo.

Encontrar las condicioncs de operacion que permitan mezclar las formulaciones 2,3 y
4; mediante Ia experimentacién con la formulacion No.2, cambiando cl orden er que sc
agregucn fos componentes,

35.3.2. Condiciones de Operacidn.

+ Fijar la temperatura de Ia mezcladora a 170 °C., agregar ¢l hule con el
antioxidante y agitar a 60 RPM.

+ Mezclar por 10 minutos y agregar, posteriosmente, la resina "Regalrez 1085"
(Resina sélida).

+ Dejar los componentes mezclandose el ticmpo necesario, hasta que s obteaga yna
mczcla satisfactoria. Postcriormente agregar Ia resina liquida con la ayuda de una
espatula.
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+ Mucstrear cada 5 minutos hasta que se obtenga un matesial homogéneo,

¢+ Recoger ¢f material con espdtulas de bronce, lectarlo en un recipiente de
Teflén, ¥ guardarlo en bolsas de polietileno.

5.3.3. Problemas en ln Operacidn.

Es dificil agregar {a resina liquida "Regairez 1018, va que es muy viscosa y pudiera
scr necesario la asistencia de otra persona para introducirla sin la pérdida de material.

5.3.4, Resultados.

A las coundicionts de mezclado se obtuvo un material homogéneo y pegajose. Los
resultados de los tiempos de mezclado aparecen posteriormente.

5.3.5. Andlisis de Resultados.

+ Primera se debe de mezclar cf hule con f antioxidante y Ia resina solida; hasta
obtenerse una buena mezela vy, posteriormente, se debe combinar ésta con la
resina [iquida para poder obtener el adhesivo,

+ Este experimento se puede extrapolar a las formulaciones 3 y 4 debido a que
conticnen los mismos componentes.

5.4. Resultados para las Formulaciones 2, 3y 4.

Los resultados de la Tabla No. 9 fueron obtenidos siguiendo los pasos del
experimento No., 2. Los ticmpos reportados sor a partir de que se agrega el componente det
renglon anterior de Ja tabla.

Tabla No. 9
Componente Formulacién 2 Formulacién 3 Formulacion 4
Tiempo (min,) Tiempo (min.) Tiempo (min.)
Hule + Antioxidante 10 10 10
Resina Sélida "Regatrez 25 35 25
1085"
Resina Liquida "Regalrez 45 40 45
018"
Tiempo Total de 80 85 .8
Mezclado (min.)

5.4.1. Andlisis de los Resultados.

+ Las formulaciones 2 y 4 tuvieron ticmpos iguales de mezclado ya que las
proporciones de resinas con respecto al hule son muy semejantes.

« La resina que més tarda en mezclarse cs 1a Yquida, ya que el esfuerzo cortante de
la mezeladora, se ve disminuido por su baja viscosidad a la temperatura de
mezclado,
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5.5, Conclusiones Generales para las Formulaciones No. 2,3y 4.

La forma de mezclado recomendable para preparar los adhesivos con estas
formulaciones es la si|

+ Ajustar Ia temperatura de la mezcladora a 160 °C., colocéndola cn su modalidad
de agitacién de 60 RPM. Agregar cl hule con el antioxidante y mezclar por 10
minutos,

«+ Posteriormente agregar la Resina "Regalrez 1085". A pastir de fos 35 minutos

totales de mezelade, muestrear cada 5 minutos hasta que se obtenga un material

homogéneo.

Una vez obtenido ¢l material, agregar la resina hidrocarbonada "Regaliez 1018"",

Muestrear a partir de los 25 minutos de agregar esta resina, cada 5 minutos hasta

obtener un material pegajoso y homogéneo.

Sacar al matcrial de la mezeladora con cspétulas de bronee, colocarlo sobre un
recipicnte de teflon y guardarlo en bolsas de polictileno,

FiguraNo. 4
Tiempo de agregacion de componentes

Cl=SEISy
Antloxidante

C2 = Regal, 1085

C3=Regak 1018

Tiempo 4
{min.}

Fomulaclén
Compenente c2 c1 F4

* Se recomienda agregarla con una espitula en cantidades pequefias, y con la ayuda
de alguna persona que pueda pesar cl material, mientras el otro lo introduce en la

mezcladora.
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6. Microscopia Electrénica.

6.1, Introduccidn y Objetivos.

Estc método sirve para analizar la distribucién de los componentes en la mezcla.
Especialmente cs til para determinar si los materiales de la mezcla son compatibles. Los
objetivos propuestos son:

+ Comprobar que los materiales sc encuentran bien mezelados.

«+ Pronosticar cl desempeiio funcional del adhesivo.

6.2, Desarrollo Experimental.

Sc tomaron fotografias de las mezclas sobre un sustrato, de acuerdo al método PSTC
correspondiente (Apéndice A). Sc aplicd 4cido fosfotinstico como medio contrastante.

6.3, Resultados y Conclusiones.
Con las folografias anexas al final de este capitulo se puede obscrvar lo siguicote:

o En las fotografias 1 y 2 corrcspondientes a la formulacién 1 se obscrvan

problemas de mczclndo Sc tiencn fases brillantes que indican que un material se

a La conglomeracién del material es en forma esférica y

alrededor se tlcncn rasgaduras, las cuales fallarin, scguramente en forma cohesiva

al aplicar un esfuerzo, ya que no existe la adecuada distribucién de esfuerzos en la

mezcla. Este comportamicnto se debe posiblemente al exceso de resina solida en la

formulacién, ya que se tienc un material muy rigido a temperatura ambiente, Las

fotografias de 1a formulacién 1 explican el comportamiento en la prucba de pelado
enel capitulo V.

+ Las fotografias 3 y 4 de la formulacién 2, tambi¢n muestra una fasc segregada,
peto csta vez en forma de lminas. Esto implica que el material segregado tiene
mayor afinidad con la mezcla que en la formulacién 1. Posiblemente se deba al
exceso de resina liquida en la mezcla, Este comportamicnto puede tracr como
consecucncia la disminucion en las fucrzas de desgarre v pelado, ya que la fase
segregada puede scrvir como lubricante entre ¢l sustrato y el adhesivo. Las
manchas negras que aparccen en las fotografias son hoyos causados por la mala
aplicacion del adhesivo al sustrato.

+ Las formulaciones 3 y 4 (fotografias 5 y 6) son homogéneas, no tienen fases
segregadas, Las resinas se encucatsan en las proporciones adecuadas para que ¢l
material sea homogéneo,
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FOTOGRAFIA # 1

Farmulacién # 1
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FOTOGRAFiA#2

Formulacién # 2
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FOTOGRAFIA# 3
Formulacion # 3

FOTOGRAFIA # 4

Formulacién # 4

e

CAPITULO 11119



CAPITULO IV

ANALISIS TERMICO

TESIS DE LICENCIATURA

FORMULACION DE ADHESIVOS
TERMOFUSIBLES BASE SEBS

ESTA TESIS KO BEGE
SAUR DE LA BIBLIGTECA



ANALISIS TERMICO

1. Anilisis Térmico. Barrido per Calorimetria Diferencial (DSC)...(15)

1.1, Introduccion y Objetivos.

Este método sirve principalmente para conocer la Temperatura de Transicién Vitrea
(Tg.) de un material, cn su estado de relajacién. Este estudio es Gtil tanto para conocer el
desempeiio térmico de los adhesivos formulados y, posteriormente, para relacionarlo con sus
propiedados dindmico

Los objetivos que sc plantearon fucron los siguicntes:

» Conocer [as temperaturas de transicion vitrea de los componentes del sistema y
compararlas con las reportadas en las hojas de especificaciones.

« Obtener las Tg. para las cuatro formulaciones realizadas.
+ Determinar como maodifican, las difercntes proporciones de las resinas utilizadas,
ala Tg. del hule.
1.2. Desarrolly Experimental y Condiciones de Operacifn.

Estc tipo de andlisis sc realizé por ¢l método DSC (Barmrido por calorimetria
diferencial). El equipo utilizado es de marca DuPont modelo DSC V4.0B, serie 2100.

Sc corrieron dos mucstras de 20 mig,, tanto de los componentes individuales de las
formulaciones, asi como de las cuatro formulaciones. Las corridas sc hicicron a pancl abierto
utilizando nitrégeno liquido como medio de enfiiamicnto. .

Con ¢l objeto dc borrar la historia térmica de los materiales, las muestras se
calentaron hasta 100 °C., y postcriormente s¢ enfriaron sibitamente hasta - 100 °C., donde se
empezaron lag corridas a una velocidad de calentamiento de 10 °C/min. El intervalo de
temperatura utilizado fué de -100 °C. hasta 200 °C.

1.3, Tabla de Resultados de Temperaturas de Transicion Vitrea para los
Componentes de tas Formulaciones. '

El criterio para obtener la temperatura de transicion vitrea, de las grificas que
proporciona cl equipa, fué ¢l punto de inflexion del cambio de pendiente en [a grafica
temperatura versus flujo de calor.

Los resultados obtenidos para los comp de las las sc encuentran en la
tabla No. 1:
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Tabla No. 1
Componente Intervalo del Cambio Tg.en°C. Tg. en °C.
de Pendiente en °C, {Obtenida DSC) {Reportada)
Kraton GX 1657 -62.90a-39.92 ~56.47 - 55.00(DSC)
(SEBS)
Regalrez 1085 29.54a50.39 40.09 200+
(Resina Solida)
Regalrez 1018 <1243 1.35 -5.32 ~2200%
(Resina Liguida)

* Obtenidos por Correlacion de Fox, no viene reportada la frecucncia a la que se
realizaron,
1.3.1. Andlisis de Resultados.

En a fiteratura sc reporta una segunda temperatura de transicién vitrea en ¢f 5-EB-S,
correspondiente a los bloques de poli(estireno), 2 100 °C. Esta no fit¢ captada por ¢! equipo
debido al bajo porcentaje de poliestircno) en el material (13%).

La variacion cn Ia Tg. de 1a resina, cntre la caloulada y 1a reportada, sc debe a que la
ltima se obtuvo mediante la corrclacidn de Fox, que segin la literatura es 1a forma mas
correcta de hacerlo.

La corrclacion de Fox consiste en lo siguiente:

I _Wr  Wh
Tg Ter Igh
Ll oy EoNo2

g Tgr ‘Tgh Tw
Wr =Fraccién pesodeResina.  Tgr=Tg.delaResina.
Wh= Fraccion pesodeHute. Tgh=Tg. del Hule.
Tg = Tg.delamezcla

Por lo tanto, si se mezcla a la resina con diferentes hules y con distintas
conceatraciones, sc obtiene fa figura No. 1:
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Ta.

1MTgr]

Fig. No. 1. Correlacion de Fox
1.4, Resultados de las Temperaturas de Transicién Vitrea de las Cuatro
Formufaciones.

Los resultados para las cuatro formulaciones realizadas fueron fos que se presentan
en la tabla No. 2:

Tabla No.2
Comp t Formulacién 1 { Formulacién 2 | Formulacién 3 | Formulacién 4
% en Peso % en Peso % en Peso % en Peso
SEBS 44,83 34.84 34.84 44.84
Resina Sélida 54.72 19.87 3833 24.22
Resina Liquida 00.00 44.94 26.48 30.49
Antioxidante 00.45 00.35 00.35 00.45
% de Resina 55.00 65.00 65.00 55.00
enla
Formulacién )
Cambio de {45 -12] [44 -18] [-43 -91 [-43 -26]
Pendiente °C.
Tg.°C. =31 -33 -28 -34

1.4.1. Andlisis de la Tabla.

El cfecto térmico de las resinas sobre ¢l hule, es subir su temperatura de transicién
vitrea. A iguales niveles de resina, a mayor proporcion de resina solida, mayor serd la Tg. de la
mezcla,

Fambién se observa que a mayor nivel de resina, mayor serd cf cambio en la Tg. de la
mezcla, al aumentar la proporcién de resina sélida.

En la figura No. 2 se puede observar graficamente cl efecto que tiencn las diferentes
cantidades de resina, sobre la Tg. de Ia mezcla.

CAPITULOIV.3



ANALISIS TERMICO

4— 55%do R”?"’ FiguraNo. 2
W 65%do Resina Bfects de 1a Resina Solidasobre ¢l Hule
0 + + +- —t- +— -+ 1
q 0.2 04 08 0.8 1 12 14
K]
-10
Tgdelhmezcla A&
*C. 20
.28
. pe—
35
Relacibn en Pesa Resina S3lida / Hule

1.5, Anélisis de las Graficas de DSC de las Formulaciones y Componentes
Puros,

De las gréficas que a continuacion se anexan, se puede afirmar, que los componentes
de las mezclas son compatibles, ya que tienen una sola temperatura de transicion vitrea, En ¢l
caso de que los componentes no fueran compatibles, existiria mds de una Tg. de la mezcla, ya
que aparccerian las temperaturas de transicion de los componentes que no s¢ lograron mezclar.

-i4. Grifica Ne 1.
Ftugo o Muesira: SEBS

5 T T Y T v T

9
Tamparminen (")
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2, Analisis Termogravimétrico (TGA)....(15)

2.1. Introduccion y Objetivos.

El anilisis Termogravimétrico se utiliza principalmente para determinar la
temperatura en que fos componentcs se degradan, También sirve para conocer las proporciones
de los componentes que integran a la formulacion,

Ko,

Los objetivos que se on son 1os sig

+ Conocer las Temperaturas de degradacidn para las cuatro formulacioncs
realizadas.

+ Determinar los porcentajes reales que ticnen las formuiaciones, tanto de hule,
como de cada una de las resinas que las integran.
2,2, Equipo Utilizado y Condiciones de Operacion.

El equipo utifizado cs de marca DuPont modelo General V4,1C de marca DuPont
seric 2100,

Sc corrié una muestra de aproximadamente 20 mg., de cada una de las cuatro
formulaciones realizadas, El intervalo de temperatura de operacién fué de 0 °C hasta la
temperatura en la cual quedara aproximadamente 1% en peso de la muestra, Las prucbas se
realizaron bajo una atmésfera inerte de Nitrégeno y a una velocidad de calentamiento de
10 °C/min,

El criterio para determinar la temperatura de degradacién del material fué la
evaporacidn de un 1% de fa mezcla.
2.3. Tabla de Resultados de Temperaturas de Descomposicion de las
Formulaciones Realizadas.
Los resultados obtenidos sc encuentran tabulados en Ia Tabla No. 3.
TablaNo. 3 -

Componente | Formulacién1 | Formulacién2 | Formulacién 3 | Formulacién 4
% en Peso % en Peso % en Peso % en Peso
SEBS 44.83 34.84 34.84 44.84
Resina Sdlida 54.72 19.87 38.33 24.22
Resina Liquida 00.60 44.94 26.48 30.49
Antioxidante 00.45 00.35 00.35 00.45
% de Resina 55.00 65.00 65.00 55.00
enla
Formulacion
Temp. Inicial 235.94 193.66 183.46 187.61
de Degrad. °C
Temp. final °C 51142 491.13 480.94 499.63
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2.4, Anilisis de Resultados.

«+ Existe un minimo en la temperatura de degradacién, representado en Ia Figura #
3, ¢l cual se ve influcnciado por ¢l nivel de resina.

+ Latemperatura de degradacién se mantienc arriba de Ia temperatura de mezclado,
por lo que sc asume que no hubo degradacién térmica durante el mezclado.

« De acuerdo a las graficas que se ancxan a continuacion (Grificas del 1 al 4), no
es posible determinar los porcentajes de los componentes. Esto sucede debido a
que cuando un componente todavia no termina de degradarse, otro empicza,
obteniéndose asi una linca continua,

En la figura No. 3 sc aprecia el cfecto de la proporcion de las resinas, sobre la
temperatura de degradacién de la mezcla:

Fig. No 3
Efecto do |a Resina an la T. de Degradacién

280
200
Temperatura 150 —&— % Resina
Degradacién 8dlida
°G. 100 —3— %Resina
Liquida
50
0 + + + + t + J
] 10 20 30 40 50 60

% en Paso de Resina.

En la siguiente pigina se anexan las grificas de temperaturas de degradacién® :

3. Conclusiones Generales del Andlisis Térmico.

+ La funcién do las resinas es elevar la Tg, del hule, dando como resultado un
material con mayor capacidad de fluir sobre la superficie del sustrato. La resina
solida ticne mayor cfecto sobre la Tg. que la liquida.

+ Las mezclas obtenidas ticnen una sola Tg, lo que comprucba que los componentes
son compatibles.

+ La proporcién de resina sdlida y tiquida cn la formulacion, afectard tanto Ia Tg.
de Ja formulacién, como la temperatura de descomposicion.

+ Las temp de d posicién son mayorcs que las de mezclado, lo que
indica que no hubo degradacion en la mezcladora.

+ No fué posiblc obtener la composicién real del sistema, por lo que sc trabajard con
los pc jjes teoricos propucstos para las formulaciones.

* La curva cn forma de campana de las grificas es la derivada de Ja funcién % vs, T.
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ANALISIS DINAMICO MECANICO

1. Anélisis Dinadmico Mecdnico.

1.1. Intreduccion y Objetivos.

Con este método cs posible obtener los mddulos de desgarre y las temperaturas de
transicién vitrea a una determinada frecuencia, El modulo de almaccnamiento, G', nos
proporciona informacion sobre la capacidad de flujo de las formulaciones y estd relacionado
con la cnergia utilizada para deformar al marerial clasticamente. El médulo de pérdida de
energia, G, nos da una idea de la cnergia que se utiliza para el movimiento de las cadenas
poliméricas y esti relacionado con la flexibilidad del material. El cociente de G'/G” ¢s lo que se
conoce como Tangente Delta.

Mediante este tipo de estudio, es posible pronosticar ¢l desempefio de los adhesivos
en las pruebas de funcionalidad, asi como la compatibilidad dc sus componentes. Los objetivos
propugstos para csta seccidn son los siguicntes;

+ Determinar las temperaturas de transicion vitrea a Ja frecuencia de 1 Hz. para cl
hule y las formulaciones.

+ Obtener los modulos de desgarre en funcion de Ia temperatura,
» Relacionar los médulos de almaccnamicnto con las pruchas de funcionalidad.

« Observar como aftetan los diferentes tipos de resina en ¢l médulo de desgarre del
hule.

+ Comprobar la compatibilidad de los componentes.

1.2, Desarrollo Experimental,

El anAlisis se llevé a cabo en un equipo marca DuPont, modelo V4.2C. Las probetas
sc hicieron mediante la inycecién del material fundido en un molde de aluminio, con medidas de
27.5 mmpor {2 mm. y 1.7 mm. dc espesor. Se corrieron tinicamente las formulaciones 1,2y 4
por probli é El andlisis del hule fué obtenido dc Ia bibliografia (10). Se cspera que
¢l comportamicnto de Ia formulacién 3 se pueda predecir con los resuliados de las otras
formulacioncs.

Las muestras se corrieron una sola vez desde -80 °C. hasta cl limite en que el equipo
diera lectura. La frecuencia utilizada fué de | Hz. Se utilizé como medio de enfriamiento
nitrégeno liquido (proporcionado por el Instituto de Investigacion cn materiales de la
UN.A.M.). La velocidad de calentamiento utilizada fué de 3 °C./min,

1.3. Tabla de Resultados Obtenidas de! Analisis Dindmico Mecinico.

En la tabla No. 1 se indican los resultados del cquipo. Se reportan los médulos G a
20 °C., las temperaturas de transicién vitrea a | Hz. tomadas como ¢l méximo en la funcién
Tangente Delta y los miximos cn los médulos de pérdida, G".

Se incluyen también los pronésticos de comportamiento para la formulacion 3, fos
cuales aparcceran entre paréntesis. Las graficas obtenidas del equipo se encuentran en las
grificas 1, 2, 3 y 4. En las grificas § y 6 se pusden observar las finciones de médulo de
almacenamiento, G, y Tan 8, sobre todo ¢l intervalo de temperaturas utilizado.
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Tabla No. 1.
Componente Form. 1 Form, 2 Form, 3 Form. 4 SEBS
%enPeso | %oenPeso | % enPeso | % enPeso | % en Peso
SEBS 44.83 34.84 34.84 44.84 100.00
Resina Sélida 54.72 19.87 38.33 24.22 00.00
Resina Liquida 00.00 44.94 26.48 30.49 00.00
Antioxidante 0045 00.35 00.35 00.45 00.00
% de Resina 55.00 65.00 65.00 55.00 00.00
enla
Formulacion
Resina L./Hule 0.00 128 0.76 0.67 0.00
R. Sélida/Hule 122 057 1.10 0.54 0.00
Log G" (Pa) 6.540 5.805 (6.43) 5.742 7.0
a20°C,
Max. Log G" 8.113 8271 (8.25) 8.238 8.037
(Pa)
Tg. °C. (1 Hz.) 18.00 -2.00 (15 -6.00 -45.00
Max, Tan

Las interpolaciones para la formulacion 3 se sacaron dela grifica # 7.

1.4. Analisis de Resultados.

La funcién principal de lag reginas en este tipo de formulaciones es disminuir el
médulo del hule, haciéndolo capaz de fluir sobre las superficics de los sustratos. Al mismo
tiempo aumentan la tempetatura de transicion vitrea del hule.

La temperatura de transicion vitrea aumcnta con la proporcion de resina sdlida, como
se puedc obscrvar en las grificas 5 y 7. Al aumentar Ia Tg. de la mezcla, aumenta también cl
mbdulo, disminuyendo la capacidad de flujo y aumentando Ja fuerza de "peel” y desgarre. Si Ia
Tg. de Ia mezcla sobrepasa la temp bicate, sc tendrd un material con un médulo muy
alto, incapaz de mojar a la superficie.

Al tener temperaturas de transicion rolativamente bajas, el médulo descenderd
gradualmente, aumentando la fucrza de "tack” del adhesivo. Este proceso puede scguir hasta
que ef médulo sea tan bajo, que cl material pierda su fucrza de cohesion y no pueda mantener
las superficies unidas,

En Ia literatura (10} sc encontrd que un adhesivo sensible a Ia presién debe de caer en
el intervalo de log G de 5.5 a 6.2, para tener un buen desempeiio como cinta adhesiva; y de 5.2
a 5.8 para poder aplicarse como etiqueta. Ambos deben de caer en un intervalo de Tg. de <10 2
15 °C. para aplicacioncs a temperatura ambiente.
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Enla figura # 1 se muestra cl desempefio de {as formulaciones,
Figura # 1.

¢ LogG° Desempefio PSA
Il Ventara

A PSA 8.
6 { .

8A

Loga'(Pa ey

' P ;
-6 -10 & o 1] 10 16 20
Temperatura *C.

La formulacién 2 y 4 se pueden aplicar como cintas adhesivas o como etiquetas, ya
que cumple con {a ventana de los PSA. La formufacién 1 ticne un médulo muy alto como para
tener buenas propicdades de mojado. Con respecto a la formulacién 3 sc.obscrva que, aunque
10 se encucntre en la ventana de buenas propicdades sensibles a Ia presidn, se podria utilizar
como cinta adhesiva por los valores de pelado exhibidos cn fas prucbas de funcionalidad
(Capitulo 6). Esto implica gue quizi las proyecciones de médulo y Tg. realizadas, no scan
corTectas,

El médulo de pérdida nos indica la cantided de energia que se consume por el
movimicnto de fas cad poliméricas, dentro dc ta mezcla. Aumcnta al aumentar fa
proporcion de resina liquida, haciendo al material mas flexible. La formulacién 2 es fa que
ticne mayor médulo de pérdida, lo que indica mayor deslizamicnto cn sus cadenas. Por otra
parte, en el capitulo 2, se tiene una fotografia en 1a cual se observa que no toda la resina se
alcanzd a mezclar con el hule, por lo que se deduce que tiene un exceso de resina liguida, lo que
disminuyc su fierza de cohesion, provocando wna disminucidn en su fuerza de pelado.

De las grificas 1, 2, 3 y 4 sc comprucba la compatibitidad de los componentes, Si
existicra algin material que no fucra compatible, habria otro mdximo en la funcion Tan 8.
Deberia de existir otro mAximo aproximadamente a 100 °C,, ¢l cual correspondesia a la Tg, de
los bloques de poliestireno. Sin embargo, por su bajo porcentaje en €l compuesio (menos de
13%), cs dificil detectarlo.
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1.5, Conclusiones Generales del Anilisis Dindmico Mecénico.

.

3

-

Los materiales de las formulaciones mucstran compatibilidad entre si.

El efecto de las resinas es bajar ¢l médulo del hule y subir su temperatura de
transicidn vitrea, haciéndolo capaz de fluir sobre los sustratos.

A mayor proporcién de resina s6lida, se incrementara la fuerza de pelado y
desgarre, siempre y cuando el adhesivo no se alcje mucho de la ventana de buen
desempeiio scosible a la presion (Tg. vs, G).

La resina sélida es la quc mayor cfecto tiene sobre la Tg. de la mezcla. Se debe de
tener cuidado de no aumentar mucho la Tg. del material, ya que se podria obtener
una sustancia incapaz de fluir,

La regina liquida tiene su mayor efecto sobte of médulo, haciendo que descienda,
aumentando asi la pegajosidad del adhesivo.

E! anlisis dindmico mecdnico, es el que mayor informacidn proporciona sobre el
desempefio funcional de los adhesivos.

Varias de las conclusioncs fucron realizadas a partir do la wmparacxén del
desempefio funcional del adhesivo (Capitulo VI) y los ltados del anali

mecinico,
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FIGURE 12. Dynamic mechanica) properties of Krston samples.
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Efecto de las Resinas en el Médulo de Desgarre
Grafica # 6
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Efecto de la Proporcién de Resinas en el Médulo y la Tg.

Interpolacién para fa Obtencién de Datos de F3.
Gréfica # 7

Log G’(Pa) Temperatura (°C)
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> 1085/SEBS (*)
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(#) = Médulo (%) = Tg.
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ANALISIS DE FUNCIONALIDAD

1. Anilisis de Funcionalidad....(16), (17)

1.1. Intreduccion.

Se hicicron tres pruebas de funcionalidad con el fin de determinar el esfuerzo que se
debe de aplicar para romper cl enlace adhesivo, cuando éste sc aplica en diferentes direcciones.
Las pruchas fueron de pelado (poel), 1a cual sc realizb mediante el procedimiento No. A-010
del Conscjo de Cintas Adhesivas Scasibles a la Presién (PSTA), medicion de propicdades
pegajosas con una probeta en forma de anillo (loop tack), realizada de acuerdo al
procedimiento No, A-013 del mismo organismo y 1a de desgarre (shear), con ¢l procedimiento
A-015.

Las prucbas de pelado y "loop tack" s realizaron en un tensiémetro Instron, modelo
1160, proporcionado por el Instituto de Investigacion de Materiales de la UNAM. Las pruebas
de desgamre se hicicron en el Centro de Investigacion y Desarrollo de LR.S.A, con ¢l oquipo
especificado por ¢l procediniento,

1.2. Objetivos:

+ Determinar como afectan las difercutes proporciones de los componentes de las
formulaciones ¢n las prucbas de funcionalidad.

1,3, Desarrollo Experimental y Condiciones de Operacién.
El trabajo experimental para 1a scecién de las prucbas de funcionalidad se divide en:

1.3.1, Aplicacidn del Adhesivo:

Esta parte se realizb en basc al método A-005 del "PSTC" descrito en el apéndice A.
Debido a que no sc cuenta con el equipo descrito para el método, se tuvieron que hacer las
siguientes modificaciones:

+ S realizé unia solucién al 55% en peso del adhesivo cn tolucno, con el fin de que
llenara los requisitos de viscosidad del equipo utilizado. No se filtro ni s¢
centrifugd, ya que no presentaba impurezas visibles.

+ El aparato utilizado fué un recubridor de laboratorio modelo LC-100, ¢l cual no
cucnta con motor para jalar la muestra, bomba de vacio ni navaja aplicadora. El
aparato se ajusté a 1 mil y se jalo ¢l Mylar’ manualmente hasta obtener la
cantidad deseada de secubrimicnto. La abertura sc ajustd a una milésima de
pulgada ya quc a cstas condiciones el adhesivo no cscurria sobre el Mylar. Se
recubri6 con papel encerado. Por la resistencia del material a la oxidacién, no fué
necesario aplicar vacio, En la figura No. 1 se esquematiza el equipo utilizado.

* Material registrado por DuPont, hecho de poliéster de espesor de una milésima de in.
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Figura No. 1
Equipo Aplicador de Recubrimientos de Adhesivos

Tina de Adhesivo Rollo de
Mylar

v

Jaladd det Mylar

1.3.2. Geometria del Panel de Prueba.

Las medidas de las probetas para realizar las diferentes pruebas de funcionalidad, sc
encuentran  definidas en el procedimicnto No. A-0.008. Sin embargo, debido a las
caracteristicas del equipo utilizado, fué necesario cambiar las dimensiones de los pancles de
prucba.

En lugar de utilizar p4neles de 12 por 7 in., se hicicron paneles individuales para

cada prucba de funcionalidad, con las medid das en Ia figura No. 2:
Figura No. 2
Geometria de [os Paneles de Prueba
—— . ’_% {l ,} !r_f 'r i" T
| n
I qu”
el g
20.5in. | P ] M[H 20.5in, “ [ Ul it
! i
id l.n L! ! [REREN U Lt i zJ PeSJ
: g UL ! }
- J— o
- .
UL L) i
l___ll.in___l }___lj.m___| Panel de Shear

Panel de Peel Panel de Tack

1.3.3, Espesor de la Capa Adhesiva.

Esta se realiz de acuerdo al procedimiento A-D07 del "PSTC" que se encucntra en ¢l
Apéndice A,

1.3.4. Pruebas de Funcionalidad.

Se hicicron de acuerdo a los procedimientos A-010.0, A-0,013 y A-015 del "PSTC"
que se encuentran cn el apéndice A, con excepeion de la prosion aplicada para formar el enlace.
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1.4, Resultados Estadisticos para la Prueba de Espesor de la Capa

Adhesiva.
Los espesores fucron sacados con la formula del procedimiento A-007 del "PSTC"
Prueba | Espesor | Espesor i Espesor | Espesor | Promedio ] Desv. Es-
F1, mil. F2, mil, F3, mil. F4, mil, tindar
Pelado 0.196 0.199 0.156 0.149 175 0.0261
"Tack" 0,149 0,191 0.141 0,146 156 0.0230
Desgarre [ 0.144 0.175 0.136 0.136 147 0.0185

1.4, 1. Andlisis de Resultados.

Debido a las caracteristicas del equipo, no fué posible hacer una capa adhesiva de 1
mil., pero para fines comparativos, el cspesor de la capa es bastante parecido para cada prucbn

en las cuatro formulaciones; lo que hace posible comparar la fi

con su composlcwn

lidad de los adh

1.5, Resultados Estadisticos de la Prucha de Pelado "Peel"”.

Se reafizaron doce prucbas para cada formulacion, éliminandose el valor méaximo y i
minimo. La presion aplicada fué de 1 Kg/cm?, durante un minuto en una prensa hidraulica.

Numero de Formulacién | | Formulacién 2 | Formutacién 3'| Formulncién 4
Probeta Peel glin? Peel gfin? Peel gfin? Peel gfin?
1 130 370 630 470
7 700 300 %05 FTE
3 30 300 610 460
3 280 430 570 500
5 350 450 570 290
6 360 330 Falla técnica 290
7 200 45 Falla técnica 520
g 300 380 %80 540
9 300 390 us falla tdenica
10 300 390 ¢33 530
I 300 400 590 490
12 e 200 55 50
Promedio 250 406 61125 944
Desv, Estandar 3333 T2170 3691 2403
Valor Mximo 360 350 480 540
Valor Minimo 200 380 570 60

+ Todas las fallas fueron adhesivas.
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+ El adhesivo presentd pliegues en el Mylar después de realizada la prueba. Fué
dificil sacar ¢l promedio de fucrza de pelado, ya que se obtuvieron lecturas ¢n
toda Ja escala de fuerza del equipo.

1.5.1. Andlisis de Resultados de la Prueba de Pelado.

La fuerza de pelado en estos adhesivos, aumenta con la concentracién de resina
solida en la formulacién, Sin embargo ésta tiene un méximo que representa cl punto en que ¢l
adhesivo picrde sus propiedades de flujo, debido a Ia gran cantidad de resina solida, 1a cual
afecta cn la consistencia de! matcrial, haciéndolo més duro y limitando su capacidad de fluir
sobre las superficics.

La resina liquida también registra un méximo, pero a menor % cn peso que la sélida;
lo que representa que se tendra mejor fuerza de pelado, a menor proporcién de resina liquida.

En la Gréfica No. ! sc esquematiza el efecto de Ia resina sélida sobre la fuerza de
pelado del adhesivo.

Grifica® 1
Efecto de las Resinas en {a Fuerza de Pelado
700 4
800
800
Fuerza de 400 4
Pelado
giin 300
{—9~—— Resina S6jida
200 A «={fi— Resina Liquida
100
[ + + - + + 1
0 10 20 3 40 50 (1]
% en Peto

Los plicgues registrados en la formulacién No. 1 se deben a que el material tiene una
Tg. muy alta, lo que hace dificil que pucda fluir sobre Ia superficic, dando lugar a la
acumulacién dcl material en las zonas de mayor esfucrzo. Esta caracteristica hace que la
medicién de la fuerza aplicada no sca constante, dando como resultado un gran error al sacar el
promedio,
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1.6. Resultados Estadisticos de la Prueba de Pegajosidad "Loop Tack".
La presion aplicada fué de 1 Kg/in?, durante un minuto en una prensa hidréulica.

Nomerode | Formulacién1 | Formulacién 2 | Formulacién3 | Formulacién 4
Probeta Tack gramos/in | Tack gramos/in | Tack gramoslin j Tack gramos/in
1 Falla técnica 55 +4 74
2 Falla téenica 62 104 66
3 Falla técnica 58 10.6 48
4 No détectd 60 13.6 ) 56
5 140 69 8.6 70
6 1.20 55 14.6 36
7 135 87 14.3 34
8 135 44 et 63
9 135 64 7.49 60
0 060 70 110 [
11 315 66 19.2 64
12 0,50 70 142 56
Promedio 1.43 69.20 12.45 56.1
Desv. 1.00 583 3.48 10.97
Estandar
Valor Maximo 375 87 215 T4
Yalor Minimo 0.50 44 4.40 ] 34

+ Todas las fallas fueron adhesivas,

1.6.1. Andlisis de Resultados de la Prueba de "Loop Tack".

Se observa que el Tack aumenta ¢n la medida en que 1a resina liquida aumenta; esto
s¢ debe a que el adhesivo tiene mayor capacidad de flujo. En Ja Grafica 2 s¢ observa que la
adhesividad instantdnca ticne un gran incremento entre cl 25 y 30 % en peso y posteriormente
sigue aumentando mas discretamente. Esto sc debe a que cuando esté en cxeeso, ya no sc
mezcla por completo, formando una segunda fase y el valor de "Tack” tiende a ser el de la
resina liquida.

En la resina sélida, Ia funcion cs lineal con pendiente negativa, Io que significaque a
mayor cantidad de resina liquida, menor capacidad de flujo y menor fuerza de "tack”. A
proporciones muy grandes de resina sélida, la adhesividad instantAnca registrada cs tan
pequeiia, que causa errores estadisticos muy grandes en los datos capturados.
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En la Grifica No. 2 s¢ pucdc obscrvar cl comportamicnto de la adhesividad
instanténea en comparacién con la cantidad de ambas resinas.

Grifica#2
Efecto de las Resinas con el “Tack”
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1.7. Resultados Estadisticos de 1a Prueba de Desgarre, "Shear".

La presién aplicada fué pasando dos veces un rodillo de ! Kg. por Ja probeta. Cada
probgta se sometio a un peso de 1 Kg. El drea fuéde 0.5in * 0.5 in,

Nimero de Formulacién 1 | Formulacién2 | Formulacién 3 | Formulacién 4
Probeta Tiempo Tiempo Tiempo Tiempo
i > 100 horas 11 min. 20 min. 271 min.
2 > 100 horas 13 min. 23 min. 285 min.
3 > 100 horas 8 min. 26 min, 300 min.
Promedio > 100 horas 10.66 min 23 min. 285 min
Desv. Estandar 2.51 min 3 min. 14.5 min.

« Eltipo de falla fué adhesiva.

L7.1, Andlisis de Resultados de la Prueba de Desgarre,

A mayor cantidad de resina sélida, a niveles iguales de resina, el adhesivo tiene
menor capacidad de fluir, por lo que es mis dificil que falle por desgarre, ya que no se resbala
cn ¢l sustrato.

Por cl otro Indo, si sc aumenta la cantidad de resina liquida, mayor capacidad de flujo
sc tienc, limitando asf la permanencia en el sustrato por mucho ticmpe,

La cantidad total de resina determina la magnitud de Ja fuerza de desgarre; a mayor
cantidad de resina, menor Ia fuerza de desgarre,

En la grifica No. 3 sc puede obscrvar estc comportamicnto,
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Grifica # 3
Efecto de las Resinas en el Desgarre

>100

800 ¢ horas

700 1 |—@—85% de Resina
$00 L —ill—65% de Resina
500 +
400 1
300 1
200 )-
100 4
04— 36
[} 20 40 [{]
% en Peso de Resina Soiida

Desgame
Minutos

1.8. Conclusiones Generales del Anilisis de Funcionalidad.

.

-

El desempefio en prucbas de pelado, tiende a incrementarse al aumentar la
tantidad de resina sélida en la formulacién. Sin embargo sc tiene un Hmite, en
donde ¢l adhesivo pierde sus propicdades de flujo, haciéndolo incapaz de tener una
buena adherencia hacia la superficic. Se recomicndan cantidades discretas de
resina liquida, para promover la capacidad de fluir sobre ¢l sustrato.

En pruchas de adhesividad instantinca (Tack), cl desempefio se basa en Ia
cantidad de resina liquida. A mayor cantidad, mayor ser4 la capacidad de flujo,
aumentando el "Tack”. Sin embargo, ¢n el momento en que la mezcla sc satura,
csta propicdad ya no se incrementara significativamente,

Al someter cstos adhesivos a pruebas de desgarre, sc ticne mejor adhesividad,
catre meror sca la capacidad de fluir del adhesivo, Esto sucede al disminuir Ia
cantidad total de rcsina en Ia muestra. A un mismo nivel de resina, scri mayor Ia
fuerza de desgarrc catre mayor sca la proporcion de resina solida, ya que
disminuye la capacidad de fluir del material y por consiguiente no se resbala sobre
cl sustrato. .

La falla para todas las formulaciones fué adhesiva, sin dejar rastro de adhesivo
sobre la superficie de prucba, por lo que cumple con un requisito indispensable de
los adhesivos sensibles a Ia presién.
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CONCLUSIONES GENERALES

1. Conclusiones Generales,

13

-

-

Para formular un adhesivo sensiblc a la presidn base hule, es necesario mezclar ¢l
hule con resinas pegajosas {tackifiers), en proporciones adecuadas.

Para poder realizar una formulacidn de un adhesivo sensible a la presidn, es
indispensable que los componentes sean compatibles entre si y que se mezelen
correctamente, por lo que s pecesarip encontrar la temperatura, tiempo y
secucncia de mezclado en los que se pugda abtener una mezcla homogénea de los
materiales.

El efecto de las resinas pegajosas (tackifiers) compatibles con la fase del hule det
polimero, es aumentar la capacidad de flujo del hule sobre fas superficies, Esta
csté relacionada taoto con Ja temperatura de transicién vitrea, "Tg.", del material,
como con su médulo. A mayor médulo, menor capacidad dé fluir, La temperatura
de transicion vitrea debe ser menor a Ja temperatura de aplicacion, para evitar que
s¢ picrda la capacidad de flujo a csta tetnperatura.

Al aumcntar la cantidad de una resina pegajosa con Tg. alta (mayor
que la temperatura ambiente), se tiene una pérdida en la capacidad de fujo del
adhesivo.

Si s¢ aumenia fa cantidad de uma resina con Tp. debajo do la temperatura
ambicnte, aumentasd la capacidad de flujo.

Entre mayor sca la capacidad de flujo, aumentard fa adhesion instanténea (tack);
pero se tendrd uba disminucion en el desempefio en las prucbas de pelado y
desgarre y viceversa, Esto es valido siempre que fa Tg. de Ja formulacion se
encuentre debaje de Ia temperatura ambiente, ya que al sobrepasar ésta se obtiene
un material incapaz de formar enlaces adhesivos.

Es posible predecir el desempefio funcional det adhesivo con los andlisis térmicos
o dinfntico mecAnicos, ya que tanto fa Tg. come ¢l modulo son indicadores de la
capacidad de mojado.

Teaténdose prosente la aplicacion final del adbesivo y encontrandose el balance
adecuado de sus componentes, s¢ podran desarvollar adhesivos termofusibles
seasibles a Ja presién ad a las idades para las que fucron
desarrollados, mediante la maximizacién de una funcidn objetiva basada en un
desarrollo experimental que tome on cucnta las tendencias encontradag en este
estudio,

Es importante fa continuacién de desarrollo de este tipo de adhesivos por razones
ecoldgicas y para prescrvar 1a satud de fos usuarios.
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APLICACION DEL ADHESIVO

METODO PARA EA APLICACION DEL ADHESIVO A LOS PANELES
DE PRUEBA.

"Pressure

ltive tape it", procedimi No. A-005, 14 de Enero de
1987.

Qbjetiva,

Aplicar una capa de adhesivo de 1 +/- 0.0 mil. entre Mylar de | mil. y papel
encerado, previamente cortados a unas dimensiones establocidas.

Productos.
Adhesivos sensibles a la presion,

Equipo y Materiales.

+ Adhesivo a probar,

+ Aparato de faminado con vacio semiautomatico.
+ Navajas de acero,

+ Mylarde 1.0 mil.

+ Papel encerado.

+ Rodillo para hacer ldminas.

« Homo con aire caliente circulando a 96 °C.

¢+ Cuarto con temperatura dg 22 +/- 1 °C, y humedad relativa de 50 +/- 5 %,
+ Acctona, grado analitico.

«+ Isopropanol, grado analitico.

+ "Q-ips".

« Filtro de Nylon de 100 mesh.

Procedimiento.

Filtear o centrifugar ¢l adhesivo, si ¢s necesario, para asegurarse dc que no haya
impurczas en éste. Hacerlo con el filtro de nylon.

Conectar cl vacio al aparato de laminado y colocar una lmina de Mylar de 7 por 12
in. en 1a direccidn de la miquina. Alinearla al aparato.

Posteriormente deslizar ¢l Mylar dentro del aparato, ascgurindose antes de que no
haya defectos en su superficic; tales como polvo, aire o plicgues. Se recomicnda usar los "Q-
tips” para cste proposito.

Colocar 1a navaja apropiada dentro del aparato, y revisar que la mucstra de adhesivo
esté correctamente mezelada para asegurar 1a uniformidad,

Vaciar cuidadosamente ¢l adhesivo ¢n una pequefia tina colocada antes de la navaja,
tratando de que cf adhesivo no entre en contacto con Ja navaja.

Répidamente ajustar el aparato y activar ¢l motor.
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APLICACION DEL ADHESIVO

Una vez de que cl aparato funcione por un espacio de 15 minutos, apagar el aparato
y remover cuidadosamente la navaja, cuidando que no sc caiga el adhesivo dentro de la

Lavar, inmediatamente después la navaja, quitando todos los residuos de adhesivo.
No se debe de usar ningiin solvente corrosive en las navajas.

Al terminar de lavar lag navajas, apagar el sistema de vacio y , cuidadosamente,
levantar la limina de Mylar del aparato, con la superficic que contienc al adhesive volteando
hacia arriba.

Meter ¢l Mylar con 1a capa de adhesivo al homo durante 5 minutos. Posteriormente
sacarlo y dejarlo cnfriar a temperatura ambiente durante otros cinco minutos. Al término de
este periodo, colocar el papel encerado arriba de Ia capa de adhesivo, tratando de no dejar aire
encerrado entre las superficies.

Introducir el panel cn el rodillo automatico para climinar cualquicr defecto de la capa
0 bolsas de airc atrapadas. Tratzr de que no so transfiera adhesivo al rodillo, de ser asi
limpiarlo con los solventes y los "Q-tips".

Si la capa de adhesivo s¢ ve correctamente formada, proseguir a determinar ¢l peso
de la capa de adhesivo y, posteriormente, a cortar los especimencs de prueba.

El tiempo nccesario para el laminado debe de ser reducido al minimo posible. Al
acondicionar el panel, Iz superficic donde se encuentra el papel encerado debe estar viendo
hacia arriba. Nunca sc debe de poner un pancl sobre otro, ni deben de entrar en contacto con
las paredes del horno,

Condiciones de seguridad.

Manipular Ias prucbas que tengan solventes volitiles en dreas ventiladas y lejos de
fuentes de ignicion.

Evitar el contacto de lag prucbas , solventes y calor; mediante ¢l uso dc equipo
protector como guantes de hule, guantes aislados u otros equipos protectores.

Precaucion a Ia hora de cortar las muestras.

Tener cuidado con las partes punzantes del equipo mecénico.

Pusibles fuentes de error.

+ Lamuestra no fue filtrada o mezclada adecuadamente.

E! Mylar no fuc introducido a la miquina como sc indicé.
Lanavaja no estaba limpia.

+ El rodillo estaba sucio.

+ Demasiado, 0 muy poca muestra vaciada enfrente de Ia navaja.
+ Lamucstra se regd a los lados de la navaja.

-
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ESPESOR DE LA CAPA DE ADHESIVO

METODO PARA LA DETERMINACION DEL ESPESOR DE LA CAPA
ADHESIVA,
"Pressure sensitive tape council”, Procedimiento No. A-007, 22 de Diciembre de
19686,
Objetivo.
Determinar ¢l espesor de 1a capa adhesiva en un adhesivo sensitivo a 1a presion.
Productos.
Todos los adhesivos sensibles a la presion,

Equipo y Material,

+ Laminas de Mylar sin adhesivo.

+ Liminas de Mylar con adhesivo preparadas de acuerdo a 1a norma PSTC A-005.
+ Navaja para cortar.

+ Balanza analitica con precision de 4 digitos.

Procedimiento,

Preparar una lémina de Mylar con adhesivo de acuerdo a la norma PSTC A-005,

Con una navaja cortar probetas de Mylar sin adhesivo, con una geometria
determinada por la norma PSTC A-008. Un mimero significativo de éstas, podria ser 20 por
cada 500 hojas de Mylar.

Pesar las 20 piezas y registrar el dato con 4 decimales, Posteriomiente, dividir cl peso
total entre 20 para obtener ¢l peso individual de las probetas,

Cortar, con Ia misma geomctria de las piczas sin adhesivo, una picza del panel do
Mylar con la capa adhesiva. Remover el papel encerado y pesarla con 4 decimales de
exactitud.

Calcular cl espesor de la capa de acuerdo con Ia siguiente formula:

[(W2-W1)/A]
2.69

2.69=p-E_+2.5452
cm in

Espesor = *1000

W1 = Peso del Mylar sin adhesivo W2 = Peso del Mylar con adhesivo..

W2 =Peso del Mylar con adhesivo. 1 mil = 0.001 in.

A = Arca dela probeta a pesar. 2.69 = Factor de conversidn pese-espesor,
El espesor cstd dado cn milésimas de pulgada.

La densidad del adhesivo se asume que sea de 1.059 g/em3,

APENDICE A3
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Condiciones de seguridad.

Manipular las prucbas que tengan solventes voltiles en Areas ventiladas y Icjos de
fuentes de ignicion,

Evitar cl contacto de las pruchas , solventes y calor; mediante ¢l uso de equipo
protector como guantes de hule, guantes aislados u otros equipos protectores.

Precaucion a la hora de cortar las muestras.
Tener cuidado con las partes punzates del equipo mecdnico.

Posibles fuentes de Error.

+ Peso promedio de las laminas sin adhesivo sacado incorrectamente.
+ Muestreo no significativo estadisticamente,

+ Area incorrecta o e unidades inconsistentes.

o -Limina con adhesivo cortada incorr

+ Aplicacion no uniforme del adhesivo.
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GEOMETRIA DEL PANEL

METODO PARA EL ESTABLECIMIENTO DE LA GEOMETRIA DEL
PANEL DE PRUEBA,

MPressure Sensitive Tape Council’, Procedimiento No. A-0.008, 23 de Febrero de
1987,

Objetivos.

Prepasar paneles de una geometria estindar, reproducibles, de los cuales sc puedan
sacar probetas para todas las prucbas necesarias para fa funcionalidad de un adhesivo sensible
a la presitn.

Productos.

Todos los adhesivos sensibles a la presion.

Equipo y materioles.
+ Instrumentas para cortar,
» Lamina de Mylar preparada con el adhesivo.

Procedimiento.

Preparar una Ymina de 12 por 7 in. mediante ¢l método de preparacion del panel de
prueba, con ia respectiva norma del PSTC.

Después de preparar ¢l pancl conar con una navaja bien limpia, los extremos para
que ai final quede una pieza de 11 por 6 in, Remover cantidades proporcionales de matesiat en
todos fos extremos.

Detenminas ¢f espesor del adhesivo con la norma cosrespondiente y si dste entra
dentro de los limites admisibles proseguir. En caso contrario el panel debera ser descartado,

Una vez determinado ef espesor, fevisar que no se tengan defectos como burbujas de
aire o pliegucs y proseguir a marcar y cortar las probetas de la siguicnte manera:
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GEOMETRIA DEL PANEL

Condiciones de seguridad,

Manipular las prucbas que tengan solventes volatiles en areas ventiladas y lgjos de
fuentes de ignicién.

Evitar ¢l contacto de las pruchas , solventes y calor; mediante ¢l uso de equipo
protector como guantes de hule, guantes aislados u otros equipos protectores.

Precaucion a la hora de cortar las muestras.

Tener cuidado con las partes punzantes del equipo mecanico,
Posibles fuentes de error.

+ Bolsas de aire, pliegucs o contaminacién en el adhesivo.

» Mal cortadas las probetas o mal ctiquetadas.
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PRUEBA DE "PEEL" A 180°

METODO PARA LA DETERMINACION DE LA FUERZA DE "PEEL"
A180°,

"Pressure-sensitive tape council”, Procedimiento No. A-010.0, 23 de Febrero de
1987,

Objetivo.

Determinar la fuerza necesaria para remover un sustrato con adhesivo de una
superficic cstindar, usando un dngulo de 180 ° y una velocidad constante de “peel", a una
humedad y temperatura determinadas.

Productos.

Todos los adhesivos sensibles a fa presion.

Eguipe y Materiales.

+ Un Jugar de prucba capaz de mantener una temperatura de 22 +/ [ °C. y una
humedad relativa de 50 +/- 5 %,

+ Aparato de tension capaz de sujetar los panclcs de prucba y que tenga una
mordaza movible quc permita mantener una d constante de 12 in./min. El
cquipo también debe de permitir un registro constante de la carga aplicada versus
1a distancia recorrida. Este dispositivo puede ser por computadora o cualquicr
otro tipo de aditamento.

+ Un rodillo automatico que aplique una presién de 4.5 Ib.

+ Cinta adhesiva.

+ Pancles estandar (PSTC) preacondicionados.

+ Probetas del sustrato con el adhesivo preacondicionadas de 1 por 5.5 in,

Procedimiento:

Una ez que Jos pancles con el adhesivo han sido preparadas, y el espesor del
adhcswo llena los requisitos establecidos, los pancles sc mancjardn dc Ia siguieate mancra:

+ Cortar las probetas de I por 5.5 in. del panel aproximadamente una hora antes de
hacer ¢l enlace con la superficie de prueba.

+ Los paneles deben de scr acondicionados de 16 a 30 horas antes de que ¢l enlace
se realice. El cortado y etiquetado de Jas probetas debe de realizarse en un cuarto
con las condiciones de humedad y temperatura especificadas. El tiempo maximo
permitido entre la puesta del adhesivo y ¢l contacto con la atmésfera
acondicionada seré de 2 horas.

« Los pancles de prucha deben de ser limpiados con muctil ctil cetona en uma
campana y colocados en condiciones de humedad y temperatura especificadas, por
minimo una hora y miximo 4 horas.

+ Aproximadamente 10 minutos antes de la prucba debe de confirmarse que el
equipo (Inston) se encuenfre calibrado adecuadamente. La prueba requicre de una
velocidad constante de 12 in./min. El rango de carga cn el que se va a trabajar
deberd ser escogido por el operador pero dependerd, cri parte, en ¢l desempeiio
propio del adhcsivo escogido. Especificar también los limites maximos y
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minimosde la mondaza movible, La distancia entre la mordaza fija v la movible
debera de ser de 9 a 10 in. aproximadamente.

Posteriormente se deberdn de cortar pedazos de cinta adhesiva que se pegaran a la
probeta de 1 por 5 in. Estos pedazos serin de aprosimadamente 14 in. de longitud. Se
necesitard una cinta para cada probeta que se vaya a someterse a la prucha,

Una vez cortadas, s¢ pegardn media pulgada arriba del cxtremo superior de la
probeta, con cf fin de aumentar [a longitud de Ja probeta y, asi, pueda ser sujetada a la mordaza
cumpliendo con ¢l dngulo de 180°. Los pedazos de cinta adhesiva se sujetardn a la probeta
abajo del papel encerado que protege af adhesivo de contaminarse,

Una vez que la cinta adhesiva se le puso a todas las probetas, remaver
cuidadosamente el pape! encerado de la zona adhesiva. Colocar, gentilmente la probeta, con el
lado del adhesivo en la parte inferior al panel de prucba, cuidando no aplicar execso de presion
¥ que no queden burbujas de aire atrapadas entre la probeta y Ia superficic de prucha,

Inmediatamente después, meter et panel de prucba al rodillo automtico, dejéndolo
pasar dos veees a lo largo de la superficie de prucba. Desputs de haber pasado por segunda
vez, ¢l rodillo deberd quedar en su posicion original.

A pantir de cste momento se debe de empezar a contar el tiempo de secado. Este
tiempo dependerd dol adhesivo y deberd ser proporcionado por ¢l fabricante. En caso de que
este tiempo sea muy largo, por cjemplo de 24 horas, ¢f panel con la probeta se debe de retenera
condiciones dc acondicionamicnto.

Al menos dos prucbas deben de realizarse para cada adhesivo. La segunda probeta se
pondra en otro pancl, con ¢} fin de balancear cualquicr diferencia de la superficic de prucba.

Justo antes de empezar la prueba se debe de sujetar la parte superior del panel con fa
mordaza fija. Una vez que se encucntre bicn fijo, se toma la cinta adhesiva y se hace un. doblez
hacia atrds y se sujeta Ja punta de Ia cinta adhesiva a la mordaza movible, tratando sicmpre de
mantener la probeta en el mismo plano vertical, a un Angulo de 180°,

Para poder empezar la prucha es neecsario ajustar ¢! mecanismo autogrifico del
oquipo, la velocidad de pelado, ct limite de distancia de la mordaza movible, etc. Una vez
realizado ésto, arrancar la pracba.

Durante la prueba debe de anotarse cualquier anormalidad observada. Al terminar, se
debe analizar la grifica, sacar ¢l valor promodio v anotar ¢! modo de falla del sistema. Se¢
deberd de despreciar )a primera media pulpada de la prueba, ya que hasta ahi se alcanza,
aproximadamente, ¢l cstado cstacionario del sistema.

Realizar Ia prueba para todas las probetas y registrar los valoses promedio de thcm
de "peel" para cada una de cllas y ¢l valor promedio para el adhesivo en cuestién, También
registrar la desviacién cstandar y el tipo de falla del adhesivo.

En la siguicnte pAgine, sc muestra un detalle tanto de la probeta en ¢l pancl de
prueba, como del panel con 1a probeta dentro del equipe.
Condiciones de seguridad.

Manipular las pruebas que tengan solventes volétiles en drcas ventiladas y Iejos de
fuentes de ignicién,

Evitar cl contacto de las pruchas , solventes y calor; mediante cl uso de cquipo
prots como guantes de hule, guantes aislados u otfos cquipos protectores.
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Precaucion a la hora de cortar las muestras,

Tener cuidado con las partes punzantes def equipo mecdnico.

Espécimen ex
_yCista
Adkesina
144,
T long.
- Pinel de
om| |, — Praska
jim,
~———pprobeta
I -
L 3. o
Posibles fuentes de ervor.

+ Pesado incorrecto de las probetas.

+ Limpiado incorrecto de los pancles de prueba.

+ Mala formacién dei enlace debido a bolsas de aire o mal plicgue.

+ Tiempo de sceado incorrecto.

+ Angulo de pelado incorrecto o panel de prueba calocado incorrectamente.

+ Error de apreciacion en ¢l modo de falla o promedios incorrectamente sacados.

Modos de Falla:

Adhesivo: La capa adhesiva no sc adhiere a la superficic de prucba, quedando
completamente adherida a la probeta.

Cohesiva: La capa adhesiva se distribuye tanto en la superficic del panel, como cnla
superficie de fa probeta.

Transferencia: La capa adhesiva se remueve completamente de la probeta y queda en
Ia superficie del panel, Ningin residuo queda en le probeta.

Mixta: Es una mezcla de las dos tltimas, pero s¢ debe de anotar el mayor porcentaje
de falla,

"Fantasmas": Se reficre a algin tipo de material depositado en la superficic de Ia
probeta, que no sc puede clasificar como de naturaleza polimérica y, ademés, no exhibe
propicdades de pegajosidad. Este material tampeco debe de confundirse como impurcza y ¢s
recomendable pedir ayuda a personal cspecializado para catacterizasto.
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PRUEBA DE "LOOP TACK"

METODO PARA LA DETERMINACION DE LA PEGAJOSIDAD EN

"LOOP" DE UN ADHESIVO.

"Pressure sensitive tape council” procedimiento No. A-0.013, 30 de encro de

1987.

Objetivo.

Determinar Ia pegajosidad, o en inglés "quick stick” , de una capa de adhesivo
polimérico sensible a la presion, a condiciones de temperatura y humedad relativa constantcs.

Productos.

Todos los adhesivos scnsibless a la presion.

Eguipo y materiales.

«+ Instron modelo 1123 o 1125 o algun cquipo comparativo.

« Temperatura constante de 22 +/- 1 °C. y humedad relativa de 50 +/- 4 %.
«+ Pineles de prueba de acero inoxidable de 3 por 9 in.

« Cinta adhesiva de | pulgada de ancho,

+ Especimencs de prueba.

Pracedimiento: »

Una vez que los pancles con cl adhesivo han sido preparadas v el espesor del
adhesivo lena los requisitos cstablecidos, los paneles sc mancjarin d la siguiente mancra;

« Cortar las probetas de 1 por 5.5 in. dcl pancl aproximadamente una hora antes de
hacer el enlace con la superficie de prucba.

+ Los pancles deben de ser acondicionados de 16 a 30 horas antes de que ¢l enlace
se realice, El cortado v etiquetado de las probetas debe de realizarse en un cuarto
con las condiciones de humedad y temperatura especificadas, El tiempo méximo
pemitido catre la pucsta del adhesivo y ¢l comtacto con la atmésfera
acondicionada serd de 2 horas.

+ Los paneles de prueba deben de scr limpiados con metil ctilo cefona en una
campana y colocados en condiciones de humedad y temperatura especificadas, por
minimo 1y méximo 4 horas.

De la probeta, ¢l papel do aproximad 1 1/8" a partir de un
extremo de 1a misma. Sujctar un pedazo de cinta adhesiva de aproximadamente 1 por 5 1/2 in,,
através del adhesivo descubierto, formando un dngulo de 90 © con la longitud de la probeta y
tratando de quc el adhesivo debe de quedar aproximadamente en medio de Ia cinta adhesiva,

Remover aproximadamente la misma cantidad de papel ericerado del otro extremo de
1a probeta formando un "loop", de tal mancra que ¢l adhesivo debe dc quedar en la cara
exterior del "loop". Los extremos deben de quedar alincados para que ocupen un drea de
aproximadamente 1 in.2.

Doblar Ia cinta adhesiva cubricndo ¢l drea de 1 por 1 in. con ¢l fin de sellar el loop y
que la cinta adhesiva se pueda sujetar a las mordazas del Instron.
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Una vez que ¢l "loop” sc sujetd, remover ¢l papel encerado y colocar ¢l "loop” encima
de éste para evitar la contaminacion del adhesivo. Repetir Ia operacién para dos especimettes,
que serdn represeitativos de los resultados.

Preparar el Instron de la siguiente manera:

+ Que sea capaz de sujetar el panel de prueba en la mordaza fija del aparato, con la
superficie de prucba viendo hacia abajo.

o Ajustar [a sensibilidad, ¢l mecanismo autografico, etc.

« Ajustar la mordaza movible de tal mancra de que llegue a la superficic de prucba
auna velocidad de 12 in./min. y se detenga a una distancia de 0.5 in. de ésta.

« Ajustar la mordaza movible a ciclar cuando se llegue a esta iltima distancia.

Ajustar la mordaza movible d tal forma que una vez sujetada la probeta, ¢ extremo
det "loop" quede a maximo 3/4 de pulgada de la superficie de prueba.

Insertar ¢l pancl en la mordaza fija, con la supcrﬁcic vicndo hacia abajo,
ascgirdndose que quede bien fijo.

Insertar la probeta en 1a mordaza movible, de tal manera que el extremo de la cinta
adhesiva mds cercana al "loop", quede paralcla a la mordaza,

Ajustar la cscala tomando cn cucnta que la mayoria de los productos dan valores
menores a 10 libras, Si ¢l valor esperado es menor a 5 libras, usar la escala de 5 libras para
mayor exactitud. Si hay duda en el resultado, ajustar la escala a 10 o 20 libras.

Al arrancar la prucba, si ¢l aparato fuc propiamente ajustado, la mordaza movible
llegard hasta una distancia dc 0.5 pulgadas, causando que ¢l espécimen ctre cn contacto con la
superficie. Inmediatamente despuds, sc desplazard en sentido contrario, logrando asi que el
espécimen sc scpare de la superficic. La resistencia a la scparacién es registrada por Ia
méquina. La grifica mostrard un pulso, cuyo valor miximo es la pegajosidad del adhesivo.

Nota: Si cn algin adhesivo hay falla de transferencia, cste valor no serd
representativo de Ia prucba.

Registrar el valor individual de cada probeta, ¢l promedio de las que fucron probadas
y la desviacién estandar,

En la siguicnte pagina se muestran algunos detalles de la prucba.

Condiciones de seguridad.

Manipular las prucbas que tengan solventes volatiles cn 4reas ventiladas y lejos de
fuentes dc ignici6n.

] Evitar ¢l contacto de las prucbas , solventes y calor; mediante ¢l uso de equipo
protector como guantes de hule, guantes aislados u otros equipos protectores.

Precaucion a la hora de cortar [as muestras.

Tener cuidado con las partes punzantes def equipo meednico.

Posibles fuentes de error,
«+ Pesado incorrecto def adhesivo

+ Tiempo de secado o temperatura de mezelado del adhesivo incorrectas.
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+ Capa adhesiva mal aplicada.

+ Plicgues causados por no remover correctamente el papel encerado.

+ Laprobeta no fie posicionada correctatmente en cl Instron.

La longitud a la que se detiene 1a mordaza movible no fue ajustada correctamente.

Los cspecimenes ylo superficics de prueba no fucron correctamente
acondicionados,

«+ Contaminacion en 1a capa adhesiva,

Detalfe del procedimiento:
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METOPO PARA LA DETERMINACION DE LA RESISTENCIA AL
DESGARRE DE UN ENLACE ADHESIVO.
"Pressure sensitive tape council, procedimiento No. A-015, 23 de Febrero de
1987",
Objetivo.
Determinar la tolerancia a Ja carga en un adhesivo sensibles a Ja presién, ast como e}
tiempo de falla del enlace ante una carpa constante de desgarre a condiciones de humedad v
temperatura consiantes.
Productos.

Adhesivos sensibles a la presion.

Materiales y equipo.

o+ Cuarto capaz de mantener una temperatura constante de 22 -+/- 1 °C.; asi como
una humedad relativa de 50 +/- 5 %,

« Paneles de prueba estandar (PSTC).

+ Estaciones para prucbas de desgarre con crondmetros capaces de registrar el
tiempo en horas o minutos, barra montable con dngulo ajustable y un dispositivo
capaz de detener ¢l tiempo cvando ¢l adhesivo falle.

+ Pesas de masa constante de | k. ouna th.
+ 3 probetas minimo de 0.5 o 1 in. de ancho por 3.5 in. de largo.

+ Rodillo automdtico con una velocidad do 12 in./min que aplique una presién de
45,

+ Cinta adhesiva para reforzar o 4rea de prucha,
+ Anillos en forma de "D" para sujetar cargas de t kg.

Procedimiento,

Preparar 3 espécimencs de prucba de acucrdo a la geometria que muestran la normas
anteriores. Cada adhesivo se debe de correr en triphicado.

Para la prueba , las probetas deben de tencr un periodo de acondicionasmicnto de 1
hora antes de aplicar los enlaces. Los paneles de donde sc cortan las probetas, no deberin de
cortarse antes de 15 horas o después de 30, permaneciendo a condiciones de temperatura y
humedad constantes, Estos deben de acondicionarse en un tiempo méximo de 2 horas después
de que sc les apllquc el adhmvo Las superficies cstAndar deben de limpiarse con metil etil
cetonay dicionados a Aindar entre 1 y 4 horas antesdcaphcar algiin enlace.

Sujetar, con cinta adhesiva, ¢l anillo en forma de "D" al extremo de las probetas que
serén probadas. Estos deben de ocupar un dreade 1 in2 a partir de uno de los extremos de la
probeta.

Posteriormente s debe de seleccionar una estacion de prucba y verificar que Ia barra
esté inclinada 2° a partir del cje vertical. Remover entonces el panel y proscguir la prucba.
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Quitar el papel encerado de la probeta y colocarda toda en la superficic de prueba
tratando de que no queden bolsas de aire entre las superficies y cvitando el excese de fuerza al
presionar, Cuidar también que quede un angulo de 90° entre el extremo del panel y el limite
vertical de la probeta.

Cortar, posteriommente, el exceso de superficie de la probeta con un exacto, con el fin
de definir el drea enlazada. Remover los excesos.

Efectuar cl enlace con Iz doble pasada do un rodillo que aplique 4.4 Ib. y registrar
este tiempo como tiempo 0, .

Sujetar el panel al equipo y dar un tiempo de sccado de 30 minutos. Posteriormente
colocar las cargas a las probetas tratando de que no se columpien. Durante la prueba se deben
de revisar peribdicamente Jas estaciones de prueba y cvando los tres espécimenes hayan
fallado, registrar el ticmpo de falla individual; asf como el tipo de falla.

A continuacién se mucstran las probetas durante ia prucba;

T1 [ B _c_:'-'
Racorfar 4——13.5tw [ X4 L] 5
| Om} O |m]
L ke
L'tn
- EPasin

kg | |1k

Nota 1.

En cl caso de estar probando materiales no comerciales en que no se sepa la
resistencia al desgarre, fos pardmetros de cvaluacién deben de ser de una libra por 1/4 de
pulgada cuadrada. Si el espécimen se queda en el panel mis de 100 horas, se debera de
interrampir la prucba y probar con 1 kilogramo de carga por 1/4 de pulgada cuadsada. Si ain
asi dura mis de 100 horas, entonces se debera de reportar simplemente como "mayor de 100
horas”.

Condiciones de seguridad.

Manipular las pruchas que tengan solventes volatiles en &rcas ventiladas y lejos de
* fuentes de ignicion.

Evitar el contacto de las prucbas , solventes y calor; mediante el uso de equipo
protector como giantes de hule, guantes aislados u otros equipos protectores.

Precaucion a la hora de cortar las muestras,

Tener cuidado con las partes punzantes del equipo mecénico.

Fuentes potenciales de error,
+ Pesado incorrecto de las probetas.
+ Limpiado incostecto de los pancles de prucba.
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+ Mala formacion del enlace debido a bolsas de aire o mal plicgue.
+ Tiempo de secado incorrecto,

. Amdeenlaccnopam[elaalawga.

+ Temperatura y/o humedad no constante,

Modos de falla,

Adhesivo: La capa adhesiva no se adhiere a la superficic de prucba, quedando
completamente adherida a la probeta.

Cohesiva: La capa adhesiva se distribuye tanto en la superficie del pancl, como en la
superficie de 1a probeta.

Transferencia: La capa adhesiva s¢ retmueve completamente de la probeta y queda en
Ia superficic del panel. Ningin residuo queda en Ia probeta.

Presencia de olas: Este modo se caracteriza por la aparicion de "roflos u olas” en el
adhesivo que se encuentra en ta superficie de prueba y cn la probeta, Estas anormalidades son
generalmente perpendiculares 2 la direccién de Ia carga, y ocurren a lo largo del ancho de Ia
capa adhesiva.
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