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INTRODUCCION Y OBJETIVOS

Introduccion

La formulacion de adhesivos termofusibles base Estircno-Butadicno-Estireno (SBS), surge de ln
inquictud de desarrollar un adhesivo a base de hules termopldsticos producidos en México, con
aplicacion a productos descchables como son toallas sanitarias v paitales.

Generalmente los adhesivos termofusibles se formulan con hules termoplasticos importados como son
los KRATON dc Shell. En cste trabajo sc proponen hules termoplasticos nacionales de Industrias
NEGROMEX, uno con estructura multiblogues lineal y otro radial.

Estos adhesivos presentan a ventaja de ser sistemas 100% no volatiles. A temperatura ambiente
son solidos y fimden al elevar la temperatura haciendo facil su aplicacion, al cnfriar solidifican
formandosc cl calace adhesivo. El enlace sc forma con una ligera aplicacion de presion, lo cual permite
su aplicacion cn las cintas de los paiinles descchables, va que csto hace posible que sc puedan pegar y
despegar cuantas veces sea neeesirio.

Uno de los componentes mas importantes del adhesivo lo constituyen los hules utilizados, los
cuales forman la basc del mismo. Estos hules termoplasticos presentan una gran fuerza cohiesiva y una
fuerza adhesiva pobre, por lo tanto ¢s necesario modificarlos con resinas pegajosantes para dar mas
fluidez y buenas propicdades de adhesion.

Sc realizaron varias fonnulaciones de las cuales se seleecionaron las cuatro que presentaron
mayor homogencidad en amezela, Estas cuatro muestras fucron sometidis a un anilisis de microscopia
clectronica v andlisis térmico de Barrido por Calorimetria Diferencial (DSC).

Mediante analisis de funcionalidad ('rocedimicntos del "Pressure Sensitive ape Council”
PSTC), se seleceiono la mejor formulacion la cual fuc comparada con los productos existentes en cl
mercado como son los adhesivos que se emplean en las toallas sanitarias Always v Confort y en padales
desechables como Kleen Bebe v Pampers,



CAPITULO L

INTRODUCCION Y OBIETIVOS

Objetivo General:

" Iistudio de adhesivos termofusibles scusibles a fa presion a base de hules
termoplasticos  fabricados cn México, para fa aplicacion en cintas de productos descchables,
comparativos en funcionalidad con los que s fabrican actualmente a base de hules de importacion .

Objetivas Especificos:

* Formular Adhesivos Termofusibles base SBS (Estireno-Butadieno-Estireno) con hules producidos en
México.

* Evaluar diferentes resinas pegajosantes con los hufes nacionales.
* Caracterizar mediante prucbas de funcional ("pecl”, "shear” v "tack” ) eada formulacion.

* Comparar la funcionalidad de los adhesivos termofusibles de productos desechables del mercado,
especialmente en padiales v toallas sanitarias con los formulados cn esta tesis.

L
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Teortas de Adhesionth )07

No existe todavia una teoria unificadora de ta adhesion, que involucre ta relacion entre fa adhesion y
fas interacciones hasicas intermolcculares o interatomicas, las cuales ticnen lugar entre ¢l adhesivo y ¢l
sustrato, va sea en ¢l seno de fa interfase o en los lugares donde ésta ticne contacto con los sustratos.

Las teorias de adhesion, son cn su mayor parte, raciocinios hechos cn base a los fendmenos
observados, aundue en algunos casos, os posible pronosticar la adhesion cn ciertos sistemas.

Ninguna de estas tcorias ha podido explicar totalmente los resultados experimentales, aunque todas
clias coineiden en que Ja adhesion ¢s un fendmeno interfacial v que ¢l maojado de los substratos es
esencial para ka adhesion.

Adhesion es la atraccion fisica de la superficie de un material hacia la de otro.

Adhesion Termodindmica es ¢l cquilibrio de fuerzas interfaciales o energias asaciadas con procesos
reversibles tales como fuerza adhesiva y trabajo de adhesion.

Adhesion Quinica se refiere a ta adhesion que involucra enlaces quimicos en fa interfase.

Adherente o Suswrato ¢s el cuerpo que ¢s unido a otro cucrpo con un adhesivo.

Cohesion sc refiere a la adhesion o atraccion dentro de Ia fasc.

Adhesivo es una sustancia capaz de sujetar dos materiales, mediante a union de ambas superficics.

1. Teorin de Ia Difusion’? 9

Esta teoria propone que la adhesion se desarrolla a través de la interdifusion de moléeulas entre
adhesivo y ¢t adherente.

La teoria de Ia difusion sc aplica principalimente cuando ¢l adhesivo y el adherente son polimeros con
largas cadenas moleculares capaces de movimiento. La adhesion de cstos polimeros se maximiza
cuando su pardametro de solubilidad ( p = 8'"2 ) es ignal, por lo que la adhesion prictica ocurre cuando
¢l material s¢ disuctve en ¢l otro.
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2. Teoria de Adhesion Mecanica!

Esta teorin sc basa cn ¢l postulado de que la adhesion se debe a un anclaje mecanico de los
componentes, ¢s decir, ¢l adhiesivo debe de penetrar en espacios vacios de la superficic del sustrato y
climinar ¢l aire cn esta.

El anclaje mecanico del adhesivo cs un factor importante en muchos substratos porosos tales como los
pliisticos cspumosos. :

Los adhesivos frecuentemente presentan un mejor anclaje para las superficics no porosas, Este cfecto
sc debe al entrelazamiento mecinico v a {a formacion de una superficie limpia y altamente reactiva,

3. Teorin Electrostatica/” @)

Si dos cucrpos sc ponen cn contacto y ticnen la misma temperatura, s¢ neeesitard una fierza para
scpararlos. La fuerza de atraccion puede venir de las fucrzas de Van der Waals, pero silos cuerpos son
diferentes sustancias, también habra fucrzas clectrostiticas.

Estas fucrzas surgen de Ia diferencia de clectroncgatividad que se crea ¢n ambos lados de fas drcas
encontradas cuando dos cuerpos distintos se ponen en contacto, generiandose asi, una transferencia de
cleetrones del que tiene menor electronegatividad al que ticne mayor cleetronegatividad.

4. Teorin de Mojndo y Energia Superficil (217)

Esta tcoria concicrne al cfeeto de las fucrzas intermoleculares o interatomicas en las cenergias
superficiales del adhesivo y del sustrato y de la energin interfacial que existe entre los dos.  Las
distancias cn las que operan las fuerzas intermolecularcs ¢ interatomicas son del orden de 107 cm.
Para tener un valor medible de cstas fucrzas, ¢l adhesivo debe mantenerse en contacto intimo con ¢l
sustrato, la superficic del sustrato debe de estar completamente "mojada” por le adhesivo (Figura No.
).

La energia superficial, correspondicnte al exceso de energia que un material tiene debido a su
superficie, puede entenderse examinando una moléeule del centro del material, donde dsta experimenta
enlaces intermoleculares en todas dirceciones. £n contraste, una moléeula de I superficic, tiene enlaces
intermolceulares dnicamente hacia el centro y en el mismo plano de la superficie.
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No cxisten fucrzas intermoleeulares arriba de fa superficie, debido a ésto, se causa un cambio cn las
propicdades fisicas de Ins capas de moléeulas situadas, inmiedintamente, adyacentes a la superficic. En
general, la densidad de Ins capas superficiales cs menos que la del centro del material. Debido a que Ias
distancias cntre lns moléeulas se incrementan, ku encrgia intermolecular también se incrementa, o que
implica un exceso de energia superficial.

La cnergia interfacial, ¢s usualmente menor en magnitud que fa energia superficial, se encucntra
cuando ¢! material esta en contacto con una sustancia diferente. Esta encrgia s incrementa debido a
que las fuerzas intermolcenlares en un medio no se ajustan necesariamente a las  fuerzas
intermoleculares del otro.

Para liquidos, las magnitudes de energia superficial y de tension superficial, generalmente
representadas por cl simbolo y, son numéricamente iguales.

BUEN MOJADO MOJADO POBRE

Adhesivo
Adhesivo

i
/ \ Burbuja de Aire

Adherente con Superficie Adherente con Superficie
Relativamente Suave Relativamente Rugosa

Figura No. |

Un buen mojaclo resulia caando el adhesivo Auye dentro de cavidades o espacios vacios de Ta superficie
del sustrato.

Un mojado pobre resulta cuando of adhesivo presenta un puente sobre las cavidades resultando asi una
reduecion en ¢l arca de contacto entre ol adhesivo y ¢l adherente v una baja fuerza de enlace.
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La teoria del mojado csta relaciona al estudio de los dngulos de contacto entre liquidos y superficics
solidas (Figura No. 2). Un balance de fucrzas cn ¢l punto de contacto cntre ¢l liquido y cl sdlido se
pucde eseribir de Ia siguicnte mancra:

yl.\' COS 0 =ys\r" 'Ys!_

Donde:

0 Es ¢l angulo de contacto.

Vv Eslatension imerfacial liquido-vapor.

Ysv  Es la tension interfacial solido-vapor.

Yo,  Eslatension interfacial solido-liquido.

Y I \Y
/Tm: de Liguido 0
- g
Superficic Solida LA LA

Figura No, 2

El trabajo requerido para separar reversiblemente la interfase entre las fases a y 3 s ¢l trabajo de
adhiesion, Wa

Wa= yg + B~ Yop
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Dande:
Yo Tension superficial de la fase a.
i Tension superficial de Ta Fase 3.

Yap  Tension interfacial entre las fases By 0.

Cuando las dos fases son identicas, ¢l trabajo inverso es ¢l trabajo de cohesion.

Wej = 2y

"Donde:

Wej  Escltrabajo de cohesion de la fasce j.

Adhesivos Termofusibles o "Hot Melts"¥) )

Los adhesivos tenwotusibles o "Hot Melts” se definen como materiales termoplasticos, 100% no
volitiles y generalmente solidos a temperatura ambicnte. Se funden, cn un intervalo de 65 a 180°C v s¢
aplican en este estado. Al enfriarse, solidifican, uniéndose al sustrato.

Los "Hot Melt" sc clasifican segiin ¢l polimero utilizado ¢n su formulacion de la signicnte manera:
1. Base EVA

Son actualmente los que representan kv mayor parte del mercado de este tipo de adhesivos. Se utilizan
para empagques incluyendo cubiertas v sellos de carton, no son costosos ¥ son ampliamente disponibles.
Ticnen bucna fuerza adhesiva, reducida estabilidad térmica v reducida compatibilidad con algunas
resinas y ceras. Presentan buena retencion de sus propicdades a baja temperatura,

2. Base Polietileno

Son la segunda eategoria mas grande. Su aplicacion sc centra al empaque en general, No sc
desempedian tan: bien como los EVA w altas temperaturas, ticnen menos pegajosidad y una limitada
fuerza de pelado ("peel”). Son mas resistentes a grasas v aceites. Se desempeiian bicn sobre materiales
porosos v ticnen una gran facilidad para unir sustratos no flexibles a bajas temperaturas.
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3. Base Poliolefinas Amorfas

Abarcan cerca del 15 % del mercado. Sc forman cuando cl polictileno cristalino se recmplaza con
polipropilento atactico, Es un adhesivo amorfo, blando y con mis propicdad de pegado ("tack"). Sc
usan ampliamente en la adhesion de papel y envolturas de una gran variedad de sustratos.

4. Base Hule

Son los de desarrollo mas reciente y los mas prometedores. Esta categoriat incluye copolintcros cn
bloque y fucron introducidos por Shell Company seric Kraton. En 1988 ocuparon ¢l 10 % del mercado
con un crecimicnto anual de 5.6 % desde 1982. La mayor aplicacion de éstos esta en los dispositivos
no tejidos, tambicn cn ¢l cliquetado sensible a la presion y scllos. Los "hot melt" base hule sc
cncucntran cn constante crecimiento.

3. Base Poliamiday

Sc consideran materiales de alto desempeiio. Exhiben buena resistencia a latas temperaturas y sc usan
principalmente cn aplicaciones cstructurales como ¢l calzado, mobiliario, union de la costura lateral
sobre metales y componentes de latas. Tienden a usarse en aplicaciones mas especializadas, como la
industria del vestido.

6. Base Polidsterey

También son adhesivos de alto desempeiio. Tienen alta resistencia de enlace y excelente resistencia a
solventes. Son capaces de formar adhesiones fucrtes sobre una gran varicdad de sustratos, pero su uso
principal sc encucntra c¢n los textiles como cl algodon y ¢l poliéster. Otras aplicaciones incluye el
mobiliario y las suclas de zapato.

7. Base Otros Polimeros

Incluye adhesivos celuldsicos, clastomeros termoplasticos, formulaciones acrilicas y base poliurctanos,
Los mds importantes son los "hot melt" reactivas, que requicren de entrecruzamicento. Los métodos de
curado incluyen humedad, radiacion, calor y oxidacion. Estos sc usan cn aplicaciones estructurales,
libros y empaque. Su clevado costo es la gran barrera que impide ¢l desarrollo de este tipo de
adhesivos,

Los adhesivos termofusibles deben ser fundidos para poder fluir cuando se aplican, de ahi la
importancia de una adecuada formulacion para que cl material fluya por ¢l cquipo aplicador, csta
restriceion de Ia viscosidad influye en la formulacion de los sistemas termofusibles.
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Su composicion ¢s basicamente un polimerc y un sistema diluyente, ¢l polimero ¢s ¢l componente
principal.

Cualquier polimero termopldstico con adecuada resistencia a la degradacion por calor puede ser usado,
La viscosidad del polimero fundido cn un sistema dado es proporcional a su peso molecular, por lo que
un adhesivo que sea 100% polimero presentard una adhesion limitada, falta de pegajosidad y de
capacidad de mojado.

El peso molecular del polimero ya formulado es inversamente proporcional a la fucrza adhesiva y
directamente proporcional a la viscosidad.

Los polimcros sintéticos han incrementado su utilizacion como adhesivos termofusibles y la teenologia
moderna se ha desarrollado en base o éstos.

El sistema diluyente en un adliesivo termofusible generalmente consta de una mezela de materiales
como ccras, plastificantes, resinas pegajosantes, cstabilizadores y algunos pigmentos inertes, El
sistema diluyente tiene los siguientes ¢fectos sobre la mezela:

* Es un vehiculo para ¢l poliniero, lo que hace que la viscosidad del adhesivo disminuya, haciéndolo
mis facil de aplicar.

* Aumenta la capacidad de iluir en fa superficie (mojado) v la fucrza adhesiva del polimero.

* incrementa fa pegajosidad.

* Pucde conferir al adhesivo rigidez y/o flexibilidad adecuada.

El sistema diluyente permancee dentro del adhesivo al fundirse v aplicarse. No se disipa ni sc absorbe.
El enlace con la superficie reflejari las propicdades de todos los componentes del adhesivo, ineluyendo
cl diluyente.

Las propicdades descables del adhesivo como la fuerza adhesiva, resistencia al calor y flexibilidad a
bajas temperaturas, disminuyen proporcionalmente con respecto al incremento del peso molecular del
polimero y a la concentracion de éste en la mezela.

La composicion de los adhesivos termofusibles varia considerablemente. Los polimeros s¢ modifican
con los otros componentes para impartir ventajas especificas al adhesivo.
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Una descripeion general de posibles componentes de un adhesivo tipico termofusible son los siguientes:

1.~ Polimero

Proporciona a la mezcla fucrza adhesiva, bucnas propiedades mecanicas v fucrza cohiesiva. Entre los
polimeros mis usados cstin ¢f EVA, polimidas, poliésteres y hules termoplisticos.

2.- Pegajosante
Las resinas pegajosantes o “tackifiers” promucven fa capacidad de fluir y la adhesion, dando

propicdades pegajosas a la mezely, asi como bucna flexibilidad. Estas resinas comidnmente son
hidrocarburos hidrogenados, resinas politerpénicas, resinas sintéticas Cy y resinas de éster,

3.- Plastificante

Su fincion cs promover fa flexibilidad y ¢l mojado del adhesivo. Generalmente son flalatos, glicolcs,
polibutenos y accites mincrales.

4,- Cern

Diluye y evita la formacion de bloques o grunios en ol adhesivo. Promucve el mojado y ¢s un coutrol de
velocidad de sccado. Se usan generalmente parafinas y ceras sintéticas.

5.- Antioxidante

Sc encarga de proteger la viscosidad, color v olor de fa mezela. Los mds comunes son los fenoles
estericamente impedidos.

10
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1.1 Polimero (Elnstémeras Termophisticos)™ 7

Los clastomeros termoplisticos (copolimeros bloque A-B-A) usados cn adhesivos son preparados
usando la teenologia de polimerizacion anionica e un solvente hidrocarbonado. Los bloques de
copolimeros de cstireno-hutadicno-cstireno (SBS) son preparados comercialmente por polimerizacion
sccuencial de mondmero de estireno v butadieno, seguido de una reaccion de acoplamiento (Figura.
No. 3).

Polimerizacion Anionica'™

La reaccidn de polimerizacion cn cadena se lleva a cabo con jones en lugar de radicales libres, como
particulas propagadoras de  cadena: estas pucden ser cationes o anioncs, lo que  depende del tipo de
iniciador empleado, para este tipo de polimerizacion se emplean los aniones.

Los tipos de monomeros susceptibles a la polimerizacion anionica basicamente se encuentran e dos
grupos, monomeros de vinil o dicnos v inondmeros ciclicos.

El primer grupo (monomeros de vinil o dienos) conticne substituyentes que estabilizan la carga
negativa, cuando ¢ monomero es incorporado dentro del centro activo, (doble enface).

Algunos de los monomeros usados son no polares tales como ¢l estireno, butadicno ¢ isopreno asi
mismo algunos monomeros polares como son los acrilitos,

Olcfinas simples tales como ctileno v propileno no son monodmeros adecuados para el uso de sistenas
anionicos.

El paso principal en el mecanismo de reaceion de la polimerizacion, cs la ctapa lamada propagacion de
cadena, en ¢l cual la polimerizacion de un mimero de monomeras se cfectua por a adicion de los
monomeros a centros activos en presencia de una carga negativa total o parcial, este centro activo es
regenerado a cada paso.

La polimerizacion anionica es un excelente método para la formacion de copolimeros dibloques (Ab-
B y copolimeros tribloques (An-Bm-An). donde A v B son diferentes mondmeros.

Gencralmente, Ia sclectividad de Ia polimerizacion anionica ¢s mucho mayor que la observada ci la
polimerizacion por radicales libres. Solamente monomeros con diferencias de clectronegatividades
cquitativamente pequefias pueden ser copolimerizadas con €xito y sicmpre cn este ¢aso, existe una
fucrte tendencia hacia los productos de blogue.

La preparacion de bloques de copolimeros de estireno o dienos con algin mondmeros ciclico requicre
de fa maodificacion de los eentros activos antes de adicionar ¢l monomicro ciclico.
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La caracteristica connin de los hules termoplisticos cs que todas las cadenas se mantienen unidas a
temperatura ambiente por una union la cual se vuclve insuficicnte a clevadas temperaturas,

Tal entrecruzamicnto puede ser obtenido por diferentes caminos, de los cuales los mis importantes son:

1.- Entrceruzamicnto ionico.

2.- Entrecruzamicento por cnlaces de hidrogeno.

3.- Entrecruzamiento por enlaces covalentes ténuicamente inestables.
4.- Cruzamicnta de moléculas vin pequeidias estructuras cristalinas.
5.- El uso de bloques de copolimeros (csta cs la rita mas importantc).

El auge en la fabricacion de los hules termoplisticos ticnen ligar con ¢l desarrollo de procesos de
polimerizacion cn bloque de cicrtos tipos de monodineros. Estos materiales en bloque de hule polimérico
de baja transicion vitrea alicrnan con bloques de polimero con una Tg o Tm por encima de In
tcmpceratura normal ambicnte.

Los hules termoplasticos mis importantes basados cn bloques de copolimeros son:

1.- Copolimeros tribloques de estireno-butadieno-cstireno,
2.- Hules de poliéter-poliester.

3.- Algunos hulcs tennoplisticos de polinretano.

4.- Algunos hules termoplasticos de poliamida.

! bloque de copolimeros de cstirecno, s¢ prepara usando los proccsos de polimerizacion anionica
sccucncial. La polimerizacion de estireno se inicia (comimmente por sce-butil litio), cn un solvente
como ¢l ciclohexano.

La reaccion general es la siguiente:

R'M' 1 mA _—”“§:’l{A;“»lA.’\1‘

En ceste proeeso es posible la seleecion de iniciadores y solventes. La iniciacion cs instantanea y todas
las cadenas empiczan a crecer il mismo tiempo (como una polimerizacion iniciada por radicales libres)
y ¢l crecimiento continia hasta que ¢l estireno se consunie en su totalidad, todas las cadenas de esta
ctapa serian aproximadanmente de la misma longitud.

13
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El grado de polimerizacion esta dado por la concentracion molccular del estireno y del iniciador.
Si otro mondmero se adiciona al reactor, la polimerizacion reinicia y las cadenas incrementan su
longitud. este mondmero adicional puede scr de diferentes espeeics, por cjemplo, butadiceno,

Comercialmente, existe gran interés cn los procesos con sccuencias de dos etapas, seguidos por un
acoplamicnto dc cadena. En cste método, cl cstireno se polimeriza primero seguido por cl butadicno
para dar un producto de la siguientc cstructura:

RS B BM'

m-n.l

A cl polimero que cxiste en una ctapa, sc le pucde adicionar agentes acoplantes difuncionales para
obtener un polimero de tipo "lincal”, si ¢l agente es trifuncional, ¢l polimero scra de forma "T" (Figura
No. 4).

Para un polimero de tipo "X" y de tipo "estrella” ¢l agente sera tetrafuncional y de alta funcionalidad
respectivamente.

Los bloques de copolimeros de cstireno son la dnica clase de clastémeros termoplasticos para el uso
fucra de la vuleanizacion. Estos copolimeros dificren de los hules comerciales (homopolimeros) en su
estructura molecular ya que cstos son copolimeros tribloques con un bloque clastomérico en ¢l centro y
un bloque termoplastico en cada final. Estos bloques son incompatibles termiodinamicamente.

Los bloques de copolimeros de estireno forman dos fase morfoldgicas. I bloque termoplastico
(policstircno), se desplaza a traves de una matriz clastomérica continua.

Cuando muchas molécutas A-B-A sc combinan cn la fasc solida, una cstructura de dos fascs cs
formada por ¢l agrupamicnto de bloques finales. Este tipo de estructuras ticnen polistireno en los
bloques finales y polibutadicno ¢n los medios bloques clastoméricos, formandose un entrecruzamicnto
fisico con dominios de policstireno (Figura No. 5).

La tabla No. | mucstra algunos de los hules termoplisticos que existen en ¢l mercado asi como ¢l tipo
de polimero al que pertenecen.
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cmm@ CHaCl

PI3

CHa3siCI3

SiCl4

Divinil - Benceno

FORMA POLIMERICA

Lineal
TN el

Formade " T"

-

Formade " T"

==

Formade " X"

e

Forma de Estrella

X

Figura No. 4



carituon

MARCO TEORICO

Cruzamiento Fisico

Dominios del Poliestireno
(Tg = 95°C)

Fase de Hule Polibutadieno
(Tg = -85°C)

Figura No. §

Tabla 1, Nombres Comerciales de Hules Termoplisticos

Nombre Comercial Manufactura ‘T'ipo de Polimero
Kraton |) Shell S-1-8, §-1-8, (8-B3)n, (S-hn
Cariflex TR Shell S-S, S-S
Kraton G Shell S-EN-S, S-E1 (Diblogue)
Enroprene SOL T Enichem S-B-8, 8-1-8
Stereon Firestone S-B-§

Tulprene & Asaprene Asahi S8
FFinagrene Iina (8-hn
Solprene Phillips (S-1in
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2.1 Pegajosante {(Resinas Pegajosantes)®?

En la formulacién de adhesivos tenmofusibles sensitivos a al presion, las resinas pegajosantes son
los componentes mds importantes que influyen en fas propicdades de In fucrza de "pecl” y de "tack”,

Los pegajosantes son representados por una varicdad de resinas de muchos tipos de propiedades
fisicas y quimicas. Las resinas pegajosantes cominmente presentan pesos moleculares de 200 a
1500 y estructuras que son largas v rigidas. Ll tipo de resinas de ésteres que han sido cstabilizadas
por hidrogenacion o polimerizacion son los procesos de ln mcjor combinacion de caracteristicas
para cf uso de adhesivos. Los valores de "tack” varian con cl tipo de resina y Ia proporcion de resina
usada.

El dcido abictico y ¢l dcido pimarico, canocidos como resinas acidas, son obtenidos de fn savia de
los arboles de pino. Estos dcidos no son usados cin su fonmn natural, son modificados por un
namero de téenicas, tales como el calentamicnto a clevadas temperaturas para provocar la
desproporcion, reaccion con alcoholes para dar un producto csterificado y la reaccion con varios
catalizadores para hidrogenar o polimerizar ¢l material.

Las resinas aronuiticas sun ohitenidas de praductos naturales tales camo carbon, petroleo o alguitran
de madera. Productos quimicos tales como indeno o metil-indeno son polimerizados con estircno o
mctil-cstireno en presencia de un dcido de Lewis para dar resinas pegajosantes aromaticas. Las
resinas pegajosantes alifiticas hidrocarbonadas son obtenidas de productos de la polimerizacion del
cis y trans-piperileno (1,3-pentadieno), isopreno y diciclopentadieno,

Las resinas terpenas son obtenidas de turpenting y "citrus pecls”. Adicionalmente, productos
naturales tales como w-pineno, B-pineno v dipenteno son polimerizados para dar resinas terpenas
(Figura No. 6)

Estas resinas son componentes criticos en adhesivos basados en bloques de copolimeros debido a
que pueden dramaticamente influir en tas caracteristicas de adhesion y propicdades meednicas del
adhesivo.  Las resinas son generalmente materiales amorfos quebradizos que tichen pesos
moleculares de 300 a 3000 v puntas de ablandamiento en un rango de 50°C a 150°C,

Las resinas de medio bloquye, son resinas las cuales ticnden a concentrarse principalmente cn la fase
del medio bloque del hule det bloque del copolimero. En la mayoria de los casos la adicién de
resinas de medio bloque tienden a ablandar ¢} hule v hacerlo menos clistico.

17



carfruson

MARCO TEORICO

RESINAS PEGAJOSANTES DE ESTERES

COOH COOH
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Dimerizacion

Reaccuén con Estenflcamén

Anhfdrido Maleico

RESINAS PEGAJOSANTES POLITERPENAS
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o-pineno
——>

CH3-CH— ]
CH3

n

—-—-qn-cmt——
CH3

Figura No, 6

Las resinas usadas en las formulaciones dc "Adhesivos Scnsibles a la Presion” pucden ser
clasificadas de acuerdo a su tendencia para agruparse con alguna de las dos fases de los hules
termoplasticos.

a) Resinas predominantcmente compatibles con los blogues finales ( bloques del poliestireno ).
b) Resinas predominantemente compatibles con los medios bloques ( bloques del polibutadieno ).

18
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a) Resinas Predominaentemente Compatibles con los Blogues Finales™

Las resinas poliaromiticas y resinas de alto parametro de solubilidad derivadas del carbon o cl
petrdleo y con un punto de ablandamicento del orden de 85°C tienden o asociarse con los bloques
finales del policstireno y no con los medios bloques del polidieno. Como el peso molecular o puntos
de ablandamicnto de cstas resinas son bajos, su solubilidad cn los medios blogues incrementa. La
tabla 2 muestra algunas resinas comerciales que son compatibles con los bloques finales.

Tabln 2. Resinas para Hules Termoplisticos

Punto
Nontbre Comerctal " de Ttpo Quimleo Pravecdor
Abtandamlento
Amoco 18 series t0o, 115, 145 Alfametil estireno Amoco
Kristalex series 85 - 140 Allametil estireno Hercules
Piccolex series 75-120 Allametil estireno / [erculesEastman
vinil 1olieno
Nevehem series 100 - 140 Iidrocarburos Neville
aromiiticos
Picco 6000 series 70 - 140 Iidrocarburos Ilercules
nromiticos
Nevimdene LX series 100 - 150 Hrdoreamas de Neville
calor jeactivo
Cumar series 10130 “Comarone-indene” Neville
Piccovar AP series Liyuido “Atkylury resin” Hercules
Piccovar 130 130 “Atkylary  aromatic Ilercutes
polyindenc™

Las resinas en esta categoria proporcionan una adhesion especifica a la fase del bloque final
ajustando la viscosidad v control det maodulo.

h) Resinas Predmminantemente Compatibles con tos Medios Bloques®™

Las resinas alifiticas olefinicas derivadas, resinas de ésteres, resinas politerpenicas v resinas
fenolicas terpenas derivadas del petroleo, las cuales tienen parimetros de solubilidad relativamente
bajos v tienden a asociarse con los bloques del polidieno y no con los bloques finales del
poliestireno. Como ¢l peso molecular o punto de ablandamiento de estas resinas es bajo, su
sofubilidad en los bloques finales incrementa. Las resinas en csta categoria son usadas para impartir
tack a los adhesivos sensitivos a fa presion ademas de una adhesion especifica en la fase de medio
bloque en direccion a los substratos polares.

Estas resinas puden también incrementar la temperatura de transicion vitrea (Tg) en la fase del
medio blogue. La tabla 3 muestra algunas resinas comerciales de este tipo.
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Tabla 3, Resinas para Hules Termoplisticos

Punto
Nombre Comercial de Tipo Quimica Praveedor
Ablandamiento

Adata 13 Series 10,25 Sintética Cg Hereules
Batearen BC 100, 115 Sintdticn Cs Reichhold
Resing Eastnan n 100, 115, 130 Sintética Cy Liastman
Iiscarez 1300 Series 80, 100, 120 Sintética Cs Lixxon
Fiereotac 95 100 Sintéticu Cs Hercules
Nevlite Series 80, 100, 115,130 Simética Cs Nevilie
Piceppale i IM-200 100 Sintética Cs Hercules
Picentae 93,100 Sintéticn Cs Hereules
Quinton Series 85,100 Sintética Cs Nippon Zeon
Sta-Tne R 100 Sitétien Cs Reichiokl
Super Neviac 99 99 Sintéticn Cs Neville
Super Sta-Tac 80, 100 Sintéticn Cg Reichhold
Wiagtack Scries 10,75, 85,95, 115 Sintéticn Cg Goodyear
Arkon P Scerics 70,85, 115,125 ilidrocarburo Ak

i lidiogenado
I:scorez SO0 Series 85, 105, 125 lidrocarburo lixxon

lidrogenado
Repalres Series 18, 76, 94, 1206 lidrocarburo Hereules

| fidropenado
Super Nirez Series 100, 120 Hidrocarburo Reichhald

Nidrogenado
Nierez Series Politerpenica Reichholkl
Piccotin A 100 100 Terpenica Fenolien Hercules
Piceolyte A 85, 115, 135 Politerpenica Hercules
Piccolyte S10 10 Politerpenica Herenles
Zonarez 700 Series 85, 100, 115,125 Politerpenica Arizon
Zomures 11 Series 10, 100, 125 Politerpenica Avizonit
Zowmittae Series 85, 100, 115 Paliterpenicn Arizona
Foral Series 82, 101 Resina de ister ereuies
Lercoivn D Liiguida Resina de Bster Herenles
Pemalva 1l o4 Resina de Vst Herenles
Staybelite Ester 10 Laiguida Resina de Ester Herenles
Sylvatae Series M-110 Resing de Ester Sylvachem
Zonester Scries $3,95 Resina de Estes Arizoni
Diccavar AP Series Luiquida Alkylary) flerenies
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3.1 Plastificante’

los liquidos plastificantes que son usados en adhesivos termofusibles, proporcionan a la mezcla
flexibilidad, mojndo de adhesion v baja viscosidad.

Las propicdades de un plastificante dependen de su composicion, pardmetro de solubilidad y su peso
molceular. El plastificante ideal para cl uso con hules termoplisticos en adhesivos cs aquel, ¢l cual cs
complctamente insoluble en fa fase del bloque final y miscible cn la fase de medio bloque. La baja
volatilidad, baja viscosidad, baja densidad y resistencia a la degradacion son también caracteristicas
deseables. La tabla 4 iidiea algunas de las propicdades de los accites plastificantes del mereado.

Tabla 4, Propiedades de Aceites Plastificantes

Numbre Parimetro Peso Gravedad Accite
Proveedor de Ml Especificn Absorbido
Comercial Solubilidad Promedio (15.6°C) phr
Polipopena Anoco 635 800 0.86 25
13- 60
olibutiana Cheveon 695 ({1} (188 39
18
Tulllo 6206 Arco 7.06 660 088 3
6206
Poliburano Chevion (700 530 0.8% (53)
12
Tufilo 6056 Arco 718 550 * 0.87 56
Polibutano 8 Chevion (7.18) 440 0.86 (75)
Kaydal Witco 7.34 A80) 0.8 §2
Tulllo 6026 Arco 729 410 1).86 760
Polibutano 6 Chevron 7.34 315 0.84 103
Tulllo 6016 Atco 7.51 390 085 o
Tl 6204 Ao 7.00 B0 092 NG
Shelitles Shell 7o 410 (aua 1M
k]|
Tullla 6094 Ao 760 410 092 95
Tutllo 6051 Ao (7.66) 380 0.92 27
™illo 6014 Acn 773 320 0.89 214

Los plastificantes que son compatibles con blogues finales del poliestireno previenen Ia formacion de
fucries cruzamientos entre tas moléentas del hule.
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4.1 Cerns™

Las ceras usadas cn adhesivos termofusibles son clasificadas dentro de las siguicntes cuatro catcgorias,
no obstante, cxisten una gran varicdad de ceras comerciales fucra de estas categorias.

a) Ceras Parafinicas

b) Ceras Microcristalinas
¢) Ceras Organicas

d) Ceras Sintéticas

a.1) Las ceras parafinicas son fracciones de accite crudo totalmente refinado, cstin compucstas fa
mayor parte de cadenas rectas y un poco de hidrocarburos ramificados con algunos grupos ciclicos.
Las ccras parafinicas facilitan ¢l crecimiento de largas regiones cristalinas. Estas ceras son
cordercialinente usadas a puntos de fusion por arriba de 155°F,

b.1) Las ccras Microcristalinas son fracciones refinadas de accite crudo, la distribucion de grupos
lincales, ramificados y ciclicos forman solamenic una pequefia region cristalina.

Estas ccras son usualniente mas flexibles y suaves cn comparacion con la ceras parafinicas y son dtiles
a puntos de fusion de 190 - 195°F, siendo esta la razon por la cual son las mas recomendables para cl
uso cn fas formulaciones de adhesivos termofusibles.

c.1) Las ceras organicas son hechas de accites vegetales y aceites de pescado. Solo muy pocas ceras
orginicas son usadas en adhesivos tenmofusibles, sin embargo, ¢l alto costo de estas ceras comparado
con ceras Microcristalinas ha {imitado su uso, excepto para aplicaciones donde ¢f costo no ¢s un factor
importante, Algunas ceras orginicas proporcionan mayor flexibilidad vy adhesion que las ceras
parafinicas o Microcristalinas.

d.1) Las ceras sintéticas son usadas en pequeiias cantidades para cf control especifico de propicdades
tales como punto de fusion, tamaiio y rigidez.
Esta clase inctuye ceras hidrocarbonadas sintéticas v ceras poliamidas.

22



carirLon

MARCO TEORICO

5.1 Antioxidantes®™

Los Antioxidantes son usados para proporcionar cstabilidad térmica a las mezclas de adhesivos
termofusibles sensitivos a la presion.
La degradacion al usar estos Antioxidantes, no cs totalmente climinada, solo sc minimiza Ia oxidacion,
Los Antioxidantes son usados en concentraciones de 0.1 - 0.2 % ¢n peso del adhesivo. Algunos de log
antioxidantes usados para los hules termoplisticos se indican en la tabla §.

Tabla 5. Antioxidantes para Hules Termoplisticos

Nombre Comercial

Tipo Quimico

Proveedor

frganox 1010

Antioxidante 330
Irganox 1330

Cyintox 2246
Vanax 2216
Cymtox 425
Santowhite Crystals
frpanox 565

lolygitd

Butyl Zimate

Tetra-bis-metileno-3-(3,5-di-
terbutil < iidroxifenil)
propionato metano

1.3, 5-trimetil2,4,6-4ri(3,5-
dibenceno)

2, 2anetileno-his(4-metil-6
terbutit fenol)

2,2-metileno-bis(d-etit-6-
terbutil fenol)

A ebhia-bis-(O-tert-intil-m-
cresol)

2(4-hidroxi-3,5-er-
butilanilino)-1,6-bis(n-
oextylthio)-1,3,5-triazano

Trignonylated fenil) fostmo

Zine dibutil dithiocarbaate

Ciba - Geigy

Fithyl Corp,
Ciba - Geigy

American Cynnmid
Rt Vanderbilt
Amcricait Cynanid
Monsanto Co.
Ciba - Geipy

Uniroyal Chem.

R.T. Vanderbilt

Los antioxidantes permiten al polimero ser procesado con éxito en la formacion de peliculas v hojas,
con un minimo de pérdidas en las propicdades mecanicas o en la formacion de color.
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Actualmentc, la degradacion ocurre en dos importantes ctapas:
1.- La produccion de radicalcs libres.
2.- La interaccion de radicales libres con oxigeno para producir peroxidos.

La produccion de radicales libres puede ser reducida por la adicion de un atioxidante fenolico tal como
cl Topanol I, Irganox o ¢! BHT (Figura No. 7 y Figura No, 8).

La influencia de oxigeno, calor y luz causan ¢l entrecruzamicnto de las cadenas y reaccioncs con
oxigeno, ademis de cambios en ¢l peso molecular, color y adhesividad en ¢l polimero. Estos cambios
usualemente son cl resultado de reacciones con radicales libres; los antioxidantes deben por lo tanto ser
usados para obtener compuestos adhesivos con propicdades constantes,

TOPANOL CA

OH OH

HyC H3 C

CH —— CH, — CH

HyC

OH

Figura No. 7
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IRGANOX 1010

OH (o)

CH3 CH2 - CH2 - Co - O - CH2

Figura No. 8

Pardmetro de Solubilidad (9 ®)

13} comportamicento de los hules termoplasticos en relacion a los solventes es tnico debido a los dos
segmentos presentes en cada molécula. Cada segmento presenta su propia caracteristica de solubilidad.
Un polimero dado sc disolverit tnicamente cn solventes los cuales presenten parimctros de
sotubilidad que scan semejantes. Un hatle termoplistico presenta dos pardmetros de solubilidad, wno cn
cl bloguc final y otro cn ¢l medio bloque. Un "bucn” solvente para un hule termoplastico debera ser
aquel que disuclva ambos bloques (bloques medios y bloques finales).

Un solvente en el rango central de los parametros de solubilidad de los polimeros disuclve ficilmente
ambos Bioques dando una solucion de baja viscosidad. Con pardmetros de solubilidad mas bajos que et
policstireno, Jos bloque finales tienden a permanceer asociados y quizas los dominios de los bloques
finales scan solvatados, Ein csta regidn, la viscosidad de la solucion incrementa rapidamente con ¢l
decremento del parametro de solubilidad hasta que son formados geles rigidos entrecruzados,

Con solventes de parametros de solubilidad altos en comparacion con ¢l bloque final, los medios
blogques son cada vez mcenos solubles y tienden a asociarse micntras que los bloques finales son
altamente solvatados.

Los parametros de solbilidad pueden ser medidos y/o caleulados basados en la cstructura quimica y la
compatibilidad indicada. La medicion de Jos paramctros de solubilidad abarca la solubilidad de los
polimeros/resinas individuales. Los solventes son clasificados dentro de tres categorias, los basados en
su pobre, media y fuerte afinidad por la union de hidrogeno.
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Las rcsinas pegajosantes deben de ser compatibles con ¢! polimero para funcionar como un
modificador reoldgico. El mejor desempeiio de un adhesivo ocurre cuando Ia resina ¢s completamente
solublc en cl polimero. Sin cmbargo, ¢l rendimicnto y progreso de los pardmetros puede ser ajustado
mediante la cleccion cuidadosa de {a resina, particularmente en adhesivos basados en bloques de

copolimeros.

3 )
La figura No.9, indica algunos de los parametros de solubilidad de los polimeros y las resinas usadas.

PARAMETROS DE SOLUBILIDAD

Polibutadieno Poliestireno

8 ‘ . : 9
ZONAREZ M1 1&5
Resinas Hidrocarbonadas C9

ZONATAC 501

Figura No, 9
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Mercado de los Adheslvos Sensibles a la Presién
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Figura No, 10

Como se mucstra en la Figura No. 10, la mis fucrte aplicacion de los adhesivos sensibles a la presion cs
cn empaques Yy ensamblajes (construccion de pafiales descchables). Estos adhesivos han sido
tradicionalmente definidos como productos que pueden ser usados por enlaces de componentes juntos.

Los adhesivos para ensamblajes  abarcan un amplio rango de aplicacion a lado de los empagues,
Cicrtos tipos de aplicaciones para ensamblaje son de particular interds, teniendo sistemas de bajo
rendimicnto a alto rendimiento. Un primer cjemplo es ¢l paiial desechable. En el primer paiial
desarrollado la elasticidad v 1a forma apropiada no fucron criticos. Como un resultado el polipropileno
(APP) fue una lagica eleccion. Bl copolimero de ctilen- vinil acetato (EVA) fuc el siguiente, pero estos
productos no pudicron acomodarse a los requerimicntos de elasticidad.

Debido o una mejora en el balnee de las propicdades de los paiiales, los copolimeros de bloques de
estirenno han ahora surgido como ¢l polimero de eleccion. Tales copolimeros proporcionan una baja
viscosidad v una buena adhesion.
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Propicdades Dindntico Mecdnicast19(19)

En la formulacion de los adhesivos scnsibles a I presion (PSA), se debe de [legar a un cquilibrio entre
la habilidad de fluir y Ia fucrza coliesiva del adhesivo. Las propicdades miccdnicas influyen tanto en la
formacion del enlace, como en la resistencia de éste a la deformaeion, por lo que han sido objcto de
riguroso cstudio.

El desempeiio de los PSA esta relacionado tanto con la respucsta viscoclistica del material, asi como de
las encrgias superficiales del adhesivo y del sustrato, Sin embargo la viscoclasticidad cs una buena guia
para saber si ¢l adhesivo puede fluir lo suficiente, como para mojar la superficic. Para su descmpeio,
estos adhesivos, deben de responder satisfactoriamente a condiciones de formacion y ruptura del enlace,
Decbe de adherirse al sustrato cuando sc forma el enlace y exhibir una resistencia limitada al scpararse
de la superficic. En cada uno de estos pasos, son importantes tanto la deformacion como la velocidad
de deformacion.

El enlace es un proceso de baja deformacion y velocidad de deformacion, micntras que la ruptura del
cnlace mediante pelado, sc realiza a alta magnitud de estas dos propiedades. Las prucbas de desgarre
son a baja velocidad de deformacion y alta deformacion. La medicion de la viscoclasticidad del
material, nos da una bucna idea del comportamicento del material en estas prucbas.

La medicion de las propicdades dinamico mecanicas por oscilacion horizontal consiste cn introducir a
un matcrial polimérico cntre dos platos paralelos y somcterlos a una deformacion sinusoidal. El
material recibe fuerzas de desgarre en su cstado de relajacion. Sila deformacion impuesta se monitorea
cn un plato y el esfucrzo resultante de la deformacion sc capta en cl otro, aparccerdn ondas sinusoidales
de csfuerzo y deformacion.

El csfucrzo puede resolverse como esfucrzo en fase y fuera de fase, El componente cn fase cs
proporcional a la deformacion, y sc define como G' (médulo de almacenamicnto); mientras que cl
desfasado a la velocidad de deformacion, sc define como G (médulo de pérdida).

El modulo de almacenamicnto de cnergia, G', es la parte del csfuerzo utilizada para deformar al
material clasticamente, G", o modulo de pérdida de encrgia, cs el csfuerzo utilizado para mover las
cadenas det polimero. Debido a que el maximo en la funcion de velocidad de formacion ocurre cuando
sc pasa por cl estado de relajacion (no hay esfuerzo), v el cero ocurre cn los maximos de deformacion.
El dingulo de fasc se identifica como 8 y el cociente de G/G' resulta ser la tangente del angulo 8.

Los cxperimentos para la medicion de Ja viscoclasticidad, sc pueden correr como funcion de la
temperatura o de la frecuencia. Un barrido tipico de temperatura a un adhesivo sensible a la presion se
mucstra en Ja Figura No. 11
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Propiedades Viscoeldsticas de los Polimeraos
I
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Figura No, 11

En la region 1 (R - 1), ¢l polimero se encuentra ch su cstado vitrco. En cste estado, ¢l material cs
quebradizo y G' adquicre valores del orden de Ix 10" dinas/em?®. Conforme la temperatura va
aumentando, la nwiestra s¢ vuclve flexible en la region 2 (R - 1), y pasa por la temperatura de
transicion vitrea (Tg). El punto donde la funcion Tan 8, tiene su maximo, sc utiliza para medir la T,
del material. En la region 3 (R - 111), cl material se comporta como hule, ¢f valor del modulo varia entre
5x 10%y 1x 107 dinas/em?, dependiendo del peso molecular del material. A mayor peso molecular, se
tendra una region 3 (R - 1) mas amplia. Al seguir sumentando Ia temperatura, Ia mucstra empicza a
derretirse y entra en la zona terminal. Durante este estado, se tiene un valor de modulo de pérdida
mayor que ¢l almacenamicnto. G' gencralmente sc encuentra abajo de 5 x 10° dinas/em®,

La funcion de Fan 6, tiene un maximo cerca de 1a temperatura de transicion vitrea; un minimo en la
region 3 (R - HI) y s¢ incrementa al derrctirse ¢l material. La mayoria de los polimeros ticnen valores
de esta funcion entre 0.1 y |,
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Microscaopia Electrdnica (1112)

La microscopia clectrénica de barrido (SEM), cs una técnica ampliamente usada para observar la
morfologin de mezclas de polimeros, Las muestras para microscopia clectronica no son ficiles de
preparar y la morfologia pucde scr observada con una alta resolucion (del orden de decenas de nm).

Usualinente, las micrografias sc obtienen por la deteccion de clectrones sccundarios  que son cmitidos
por la muestra al scr ésta bombardeada con clectrones de alta energia (del orden de varios miles de
volts). Esta imagen de electrones secundarios (SEI), da informacion accrea de la topografia de la
superficic de la muestra.

Un camino comin para preparar mucstras para analisis microscopico s fracturar la mezcela por encima
de la temperatura de transicion vitrea del componente de menor T,

Cuando los componentes de baja ‘Tg constituyen la fase dispersa, las particulas de menor Tg
permanceen integras en una de las superficies fracturadas, Donde ocurre 1a falla de adhesion  se
obscrvan hoyos o grictas cn el anilisis de microscopia clectronica.

El tamaiio y distribucion de los dominios de fase son rcconocidos como factores importantes cn ¢l
comportamicnto de mezclas poliméricas de todo tipo. La microscopin s¢ ha convertido en una
herramicnta importante para la observacion dirceta de fase morfolagica.

Temperatura de Transicion Vitrea/' 9%

Los polimeros amorfos prescntan a temperaturas suficientemente bajas las caracteristicas de los
vidrios, incluida la durcza, rigidez y fragilidad. Una propiedad asociada con ¢l estado vitreo es un bajo
cocficiente de expansion de volumen. Este bajo cocficiente surge como resultado de un cambio cn la
pendiente de la curva de volumen frente a temperatura, en un punto lamado remperatura de transicion
vitrea 1.

Dependiendo de 1a organizacion interna de las cadenas en la muestra, existen dos maneras de pasar de
solido a liquido. En la Figura No.12, sc mucstran diferentes tipos de respuesta térmica en funcién del
canibio de volumen especifico.
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Variacidn del Volumen Especifico con la Temperatura

Yolumen

Vitreo

Fundido

Cristatino

Temperalura

Figura No. 12

Un polimero pucde ser completamente amorfo lo cual significa que sus cadenas se cneuentran arrcgladas
completamente al azar. El cambio en el volumen sigue la curva A - D. En C - D la muestra ¢s un vidrio
duro y frigil, al calentarse I mucstra pasa por la teperatura Tg, despucs de la cual se suaviza como cl
hule. A esta temperatura se le conoce como de transicion vitrea, las propicdades del polimero cambian
drasticamente ¢n cste punto; aumentando su temperatura y fundiendo comportindose como un liquido
viscoclstico.

En polimcros perfectamente cristalinos, no sc observa T'g debido a la ausencia de cadenas desordenadas
en la muestra, aunque en la realidad no existen polimeros perfectamente cristalinos.

Un polimero que esta abajo de su transicion vitrea, es tipicamente caracterizado por rigidez, dureza,
transparcncia y alta claridad optica. El polimero ticnde a ser frigil ya que cl material no puede
deformarse lo suficiente para resistir la tension. Cuando un polimero cstd por cucima de su transicion
vitrea a temperatura ambicente, éste es flexible,

3



CAMITULO 1S

MARC() TEORICO

1g y Copolimeros
Generalmente los copolimeros estin en una de dos categorias:
Tipa

Sc incluyen cn esta categoria todos aqucllos polimeros que existen en dos o mas fases en ¢l fundido, por
cjemplo: copolimeros injertados y copolimeros en blogue.

Tales sisteinas de dos fases mostraran propicdades fisicas andlogas a las de las mezelas mecinicas de los
dos diferentes polimeros. Ademas, cada fase mostrard su normal o casi normal temperatura de transicion
vitrea. -

Tipo Il

Sc incluyen cn esta categoria todos aquellos polimcros que consisten en grupos alternados mids o menos
al azar a lo largo de la cadena del polimero, por cjemplo: copolimero al azar. La scparacion de fasc no
ocurre cn cstos copolimeros. Los copolimeros al azar exhibirdn una Tg entre las Tg's de los polimeros
individuales.

La forma mis comun de estimar Tg cs por medio del coeficiente de expansion de volumen. Otras
propicdades misicas cuyos cocficntes de temperatura sufren cambios marcados a Tg y que pucden, por
tanto, utilizarse para su determinacion, incluyen la entalpia, indice de refraccion, rigidez y dureza,

Interpretacion molecular de 1 -
7 8

En ¢l estado vitreo no ticnen tugar ¢l movimiento molccular a gran escala. Mas bicn los dtomos y
pequeiios grupos de dtomos se mucven contra las restricciones de las fuerzas de enlace secundario. La
transicion vitrea corresponde al comiestzo del movimiento tipo liquido de scgmentos mucho mas largos
de las moléculas. Este movimicnto requicre mas volumen libre que los desplazamicntos de corto alcance
de los dtomos cn ¢l estado vitreo.

El aumento en ¢l volumen libre relativo con el aumento de la temperatura por encima de Tg conduce al
mayor coeficiente de expansion de volumen observado en esta region.

La dependencia ded nimero de conformaciones disponible para la molécula de polimero  con la
temperatura, conduce al razonamicnto de que fa cadena completamente extendida cs la conformacion de
minima cnergia v ticnde a ser adoptada mas frecuentemente al descender Ia temperatura. Como en
consceucncia, las moléeulas se estiran, ¢l volumen libre disminuye. Como resultado el flnjo se hace mas
dificil. La transicion vitrea sc toma como el punto ¢n donde cf niimero de conformaciones posibles de la
fasc amorfu decrece abruptamente hacia uno.

2
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Correlaciones parn determinar In Tg de los PSAC9(10
La medicion de las propicdades viscoclasticas de los adhesivos, requicre del desarrollo de formulas que

permitan cstimar ¢l desempeiio de la formulacion. El usar cste método demmestra algunas ventajas de
tiempo sobre el método de prucba y error en el desarrollo de adhesivos.

La ccuacion de Fox, que originalmente sc desarrollo para la prediceion de la Tg de los copolimeros de
acrilo cn base a las Tg's de ios homopolimeros, sc¢ puede usar para predecir la Tg de las mezclas
homogéncas de los polimeros con resinas.

Para una mczcla polimero-resina de dos componentes, la ceuacion toma la siguiente forma:

I, = Wy/Tgy + Wy/Tg,

Donde:
Ty, = 'l‘cmpc:alum de transicion vitrea de la mezcla en °K.
Tgy = Temperatura de transicion vitrea de la resina en °K.
'l'g', ="Temperatura de transicion vitrea del polimero en °K..

W, = Fraccion peso de la resina.

R

Wx' = [Fraccion peso del polimero.

Con la ccuacion anterior los adhesivos con una Tg dada se puede formular facilmente con la Fg de cada
uno de sus conmponentes, las cuales se consideran conocidas.

Ocurre un dilema en la aplicacion de la ccuacion en una mezela, cuando se sabe la Tg de la resina. La
determinacion de Tgy, , por andlisis dindmico mecanico, no puede ser muy exaeto, ya que las resinas
ticnen bajo peso molecular, v son viscockisticas,

KX)
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Correlaciones para determinar Ia Tg de los PSA(90%
La medicion de las propicdades viscoclasticas de los adhesivos, requicre del desarrollo de formulas que

permitan cstimar ¢l desemipeiio de la formulacion. El usar cste método demwiestra algunas ventajas de
ticmpo sobre ¢l método de prucba y crror en el desarrollo de adhcsivos.

La ccuacion de Fox, que originalimente s¢ desarrollo para la prediccion de la Tg de los copolimeros de
acrilo cn basc a las Tg's de los homopolimeros, sc puede usar para predecir la Tg de las mezclas
homoggcneas de los polimeros con resinas.

Para una mezcla polimero-resina de dos componentes, la ceuacion toma la siguiente forma;

l/'rgh = anrgu + \V‘ﬂ‘gp

Donde:
Tg,, = Temperatura de transicion vitrea de la mezela en °K.
L 4

Tg,, = Temperatura de transicion vitrea de la resina en °K.

0

‘l’gp = Temperatura de transicion vitrea del polimero en °K..

W, = Fraccion peso de la resina.

Wp = Iraccion peso del polimero.

Con la ccuacion anterior los adhesivos con una Tg dada se puede formular facilmente con la Tg de cada
uno de sus componentes, las cuatles se consideran conocidas.

QOcurre un dilema en la aplicacion de Ia ccuacion en una mezela, cuando se sabe la Tg de la resina. La
determinacion de ‘Tgy, , por anilisis dinamico mecanico, no puede ser muy exacto, ya que las resinas
ticnen bajo peso molecular, v son viscoclasticas.

KX}
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La temperatura de transicion vitrea pucde detectarse por una variedad de cxperimentos que pucden
clasificarsc, aproximadamente, cn los que tratan las propicdades de los polimeros e masa y en los que
miden la naturaleza y alcance del movimicnto molecular.

Funcionalidad®

El "tack” es Ia propicdad de un material que le permite formar una union adhesiva al contacto con otra
superficic, usualmente con baja aplicacion de presion. El "tack" cs adhesion instantanca. El ticmpo de la
formacion de la unidn es un factor cn ¢l "tack", como cs la fucrza de desunion después del contacto.

El valor cuantitativo del "tack" depende del método de prucba. Para cfectuar un buen cnlace
inmediatamente, esto cs, en ticmpos cortos de contacto, el adhesivo debe tener, no solamente, superficics
favorables cn el sustrato, sino también una baja viscosidad y un bajo modulo clistico o alta
deformabilidad.

La baja viscosidad no necesita scr una caracteristica dc todos los polimeros en PSA, pero algunas
fracciones dc las cadenas deben ser suficientemente moviles a la temperatura de aplicacion para permitir
¢l mojado de la superficic del adherente en un corto ticmpo. Bl "tack" frecuentemente representa una
combinacion de muchas propicdades fisicas.

El "tack" ¢s una funcion de propicdades reoldgicas como son fucrza tensii o de cohesion, médulo de
clasticidad y velocidad de recuperacion clastica. El "tack” cs sensible a las variaciones de temperatura,
presion, velocidad de aplicacion y tiempo de contacto.

La cuantificacion de la adhesion 6 prucba de "peel" implica la medicion de fucrza rcquerida para
remover ¢l adhesivo de una superficic especifica a una velocidad cstablecida. Micntras que en la medida
del "tack", la union y desunion ocurre cn scgundos, en cf "peel” las prucbas de adhesion se efectian en
periodos mas fargos del adhesivo cn la superficic de prucba.

La fuerza del "peel” ¢s dependicnte del cstado viscocldstico del adhesivo; una caracteristica de un
material viscoclastico simple s que su mddulo aumenta con ¢l incremento de la velocidad de
deformacion.

El ¢sfucrzo intermo de fa masa del adhesivo o su resistencia al fluja bajo una carga aplicada ¢s referido
como ¢l csfucrzo cohesivo. PSTC define ¢l esfucrzo cohesivo como la habilidad def adhesivo a resistir la
separacion.
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FORMULACIONES

Introduccidn

Las formulaciones de la tabla 6, sc realizaron tenicndo como antecedente los componentes y poreentajes
registrados cn la bibliografia™®0/% y tomando en consideracion la disponibilidad de In materia prima.

Tabla 6. Formulaciones Realizadas

Componente Formulacién 1 Formulacién 2 Formuiacién 3 Farmulacién 4
% en peso % en peso % en peso % en peso
Solprene 411
{hule bloque radial) 1415 14,15 14.15 14.15
Solprene 1840
{hule bloque lineal) 4.88 4.88 4.88 4.88
Regalrez 5095 53.66 0.00 0.00 0.00
Regalrez 1085 0.00 53.66 0.00 0.00
Zonarez M1115 0.00 0.00 53.66 0.00
Zonatac 501 0.00 0.00 0.00 53.66
Shell Flex 24.29 24.29 24.29 24.29
Cera 2.93 2.93 2.93 2.93
Antioxidanie 0.10 0.10 0.10 0.10
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Las formulaciones fucron realizadas bajo las mismas condiciones de mczelado de la tesis previn a
¢sta”’” ya que on clla se desarrollo todo una capitulo para cncontrar las condiciones optimas. Sc
utilizaron las mismas condiciones de mezelado, solo se hicicron unas pequeiias modificacionces, dado que
los componentes utilizados son difcrentes.

Las condiciones de mezcelado fucron las siguicntes:

1. Temperatura 170°C.
2. Velocidad de 70 RPM
3. Tiewpo de mezelado de 45 min.

Sc¢ contd con una camara de mezclado "Rheomix" modelo 600, la cual cuenta con controladores de
temperatura, torque v velocidad angular.

El orden de adicion de los componenies es muy importante, yit que de eso depende un buen mezclado. En
primer lugar sc adicionan los hules junto con cl antioxidante por un periodo de 10 min., posteriormente
se incorpora la resina v In cera por un intervalo de 20 min, y hasta ¢l final ¢l plastificante; ya que de lo
contrario los hules formariun pellet que dificilmente s mezclarian. Todo csto se pucede controlar con cl
torque.

Una vez que han transcurrido los 45 min. de mezclado, se desmonta el equipo y se recibe ¢l adhesivo
termofusible en una basc de teflon para guardarlo y posteiormente caracterizarlo.

Se utilizaron cuatro diferentes resinas y se realizaron para cada resina varias formulaciones a diferentes
porcentajes.  El porcentaje de antioxidante, cera y plastificantc s¢ manticne constante para todas las
formulaciones.

Los hules utilizados son dos copolimeros ¢n bloque de  Estircno-Butadieno-Estireno (SBS), un
copolimero es de bloque lineal v ¢l otro de blogue radial. Estos copolimeros son claborados en México
por Industrias NEGROMEX §.A: de C.V.

Las resinas cmpleadas en las formulaciones son hidrocarburos hidrogenados, resinas terpénicas v
terpénicas modificadas. Las resinas de hidrocarburos son distribuidas por “"Quimica Hércules Inc." y fa
marca ¢s Regalrez 1085 v Regalrez 5095, Las otras dos resinas son distribuidas por "Chemical Arizona"
y sus nombres comerciales son Zonarez M111S y Zonatae 501 respectivamente.

El antioxidante fue proporcionado por "Ciba -Geigy Corporation” y la marca cs Irganox 1010, Ei
plastificante es ¢l Shell Flex 375 de la misma compafia.
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Descripeidn de los Hules y las Resina Utilizadas en tas Formulaciones

Zonatac 50119

Son resinas terpenicas modificadas, las cuales son de bajo olor, cstables termicamente cn altos y bajos
grados. Estas resinas ticnen excelente compatibilidad con una variedad de resinas, ceras, accites, hules
termoplasticos y polimicros clastoméricos.

Los adhesivos hot melt base EVA sc usan para la encuademacion o construccion cn general y los basc
copolimeros de bloque SB sc usan para productos descchables y ctiquetas sensibles a la presion.

La tabla 7 mucstra algunas dc las propicdades de de esta resina.

Tabla 7. Propiedades de la Resina Zonatac 501

PROPIEDADES ZONATAC 501
uPunlo de Ablandamiento °C 105
Color {60% en heptanos) 3+
Punto a la Flama (COC °F) 480
||imvndnd Especilica 1.02
ﬂl:\iolublus an Tolueno <0.05

Zonarcz Mi115®

Las resinas Zonarcz son polimeros termoplasticas producidos por la polimerizacion de hidrocarburos
terpénicos conteniendo principalmente f-pineno y dipenteno.

Las resinas zonarez son de color luminoso, limpio y pilido, formadas por polimeros de bajo peso
molecutar los cuales imparten altos niveles de "tack" v adhesion en materiitles clastomericos y
poliniéricos.

Una de las caracteristicas de estas resinas ¢s su excelente estabilidad en sistemas adhiesivos razon por la
cual las variaciones cn color, viscosidad y "tack" son minimas. Presentan excelente compatibitidad con
un gran namero de solventes organicos incluyendo hidrocarburos alifiticos y aromdticos, hidrocarburos
clorados, hules y clastomeros, accites sccos, polictilenos, ctilenos, ceras, esteres, terpenos, resinas y
resinas derivadas, La tabla 8 muestra algunas de las propicdades de de esta resina.
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Tabla 8, Propiedades de la Resina Zonarez M11 15

PROPIEDADES ZONAREZ M1116

Punto de Ablandamiento °C 116

Color {60% en heptanos) 3

Punto a la Flama (COC °F) >400
"Gravudad Especilica 0.98

Insolubles an Tolueno <0.05

Numero de saponificacidn <1

Numero de Acidez <1

Regalrez 1085/

Esta resina ¢s de bajo peso moleeular, es producida por la polimerizacion ¢ hidrogenacion del monomero
cextraido de hidrocarburos. Presenta una clevada estabilidad hacia los rayos ultravioleta y una excelente
resistencia a la decaloracion a devadas temperaturas.

Es compatible con una gran varicdad de accites, ceras, alquilos, plisticos y clastomeros y en adhesivos
sensibles a la presion ofrecen una gran pegajosidad, adhesion y fuerza cohesiva, Debido a su resistencia
a los rayos ultravioleta y a la oxidacion, pucde ser usada como agente pegajoso "tackifier” cn scliadores
"hot melt” para el aislado de ventanas en donde se necesite una bucna resistencia a la humedad ¢
inclemencias del medio ambicnte. La tabla 9 mucstra algunas de las propicdades de esta resina.

Esta resinas son hechas en su mayoria a base de policstireno.

Tabla 9. Propiedades de 1a Resina Regalrez 1085

PROPIEDADES REGALREZ 1085
Punto de Ablandamiento °C 37
Forma Fisica Cristal Blancuzce
Ndamero de Acidoz <1
Niimero de Saponificacidn <1
T. de Transicion Vivea *C 32
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Repalrez 5095

Esta resina no sc encuentra ya cn ¢l mercado

Solprene 41119

El solprenc 411 ¢s un copolimero radial de cstireno y butadicno polimerizado en solucién con 30% de
estireno total, la configuracion del polimero e imparte caracteristicas termoplasticas. Conticne un
sistema mixto de antioxidantes no manchantes. Sc suministra en polvo o pellet.

El S-411 ¢s un polimero esenciatmente libre de gel y sc utiliza principalmente como modificador de
membrana asfaltica para impermeabilizantes y en la fabricacion de concreto asfaltico para pavimentos.
Tambicn cs util como modificador de plasticos y en la fabricacion de suclas para calzado. La tabla 10
sciiala algunas de las propicdades de este copolimero.

Tabla 10. Propicdades del Solprene 411

Propledades Valores Método
Viscosidad en tolueno al 5.23% (cSt) 28 ASTM D-2857
Materia voldtil {% max) 0.5 ASTM D-1416
Bloque estirénico (%) 30 ASTM D-3314
Gravedad especilica 0.94 ASTM D-297
Antioxidantes (% tipico) 1.26 por adicion
Colot hlanco visual
Malt flow 190°C 5 Kg {g/10 minutos) <0.5 ASTM D-1238
Durera shore A2 {(min) 82 ASTM D-2240
Tension (MPa) {minl 20 ASTM D-4703
Etongacién (%) (min) 700 ASTM D-4703
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Solprenc 184007

El solprene 1840 es un capolimera termoplistico multibloque de cstircno y butadieno polimerizado cn
salucidn con 43% de cstireno total. Es utilizado principalmente como basce en la manufactura de
adhesivos sensibles i la presion y como maodificador de impacto de plisticos.

Conticne un cfeciente sistema de antioxidantes no manchantes que le permiten ser procesado cn un
amplio rango de condiciones de operacion durante su aplicacion, asi como contribuir a la obtencion de
productos claros. Bl mancjo del S-1840 ¢s apil v sencillo, ya que se suntinistra en pellets envasados en
sacos o en bolsas.

El S-1840 provce al fubricante de adhesivos una atractiva y versatil base clastomérica para la oblencion
de adhesivos PSA, ¢l cual combinado con una apropiada resina pegajosante y aceite permite obtener
productos con propicdades de uso desde cinlas adhesivas hasta paiiales.

Como madificador de plisticos, ¢l S-1840 ¢s un polimero libre de gel que mejora la resistencia al

impacto y la transparencia del producto final. Su incorporacion y procesado sc realiza mediante ¢l uso
de los cquipos convencionales. La tabla 11 seiala algunas de las propicedadces de este copolimero.

Tabla 11, Propicdades del Solprene 1840

Propiedades Vaolores Método

Viscosidad en tolueno al 5.23% (c5t) 8 ASTM D-2857
Mateiia voldtil (% max) 0.76 ASTM D-1416
36 ASTM D-3314
Bloque estirdnico (%)
Gravedad especilica 0.94 ASTM D-297
Antioxidantes 1% tipico) )] por gdicién
Color hlanco visu!
Melt llow 190°C 5 Kg {g/10 minutos) 8 ASTM D-1238
Dureza shote A2 {min) 75 ASTM D-2240
Tensidn (MPa) {min) 12.56 ASTM D-4703
Elongacion (%) (min) 700 ASTM D-4703
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DESARROLLO EXPERIMENTAL

Microscopia Electrdnica

Sc preparan las muestras a observar mediante criofractura y tincion preferencial con una solucion al 1%
de OsO, (tetroxido de osmio). La reaceion que se lleva a cabo se mucstra cn la Figura No. |3

Figura No, 13

Estas mugstras s¢ somelen a inmersion por un periodo de 20 min. Para disminuir la carga clectrotitica
debido a que se trata de un material no conductor, sc evapord sobre cada superficic una delgada capa de
grafito.

El equipo utilizado para este analisis es un SEM JEOL - JSM 5200 cl cual fué operado a 20 KeV (kilo
clectron volt) en ¢l modo de clectrones sceundarios, por investigadores del Instituto de Fisica de Ia
UNAM,

Andlisis Térmico

Para realizar esta medicion se recomienda ¢l usa del Calorimetro de Barrido Diferencial de Pupont
cominmente lamado DSC’s modelos DSC-1B v ¢l recientemente introducido PDSC-2 ya que miden
directn, ripida y cexactamente la capacidad calorifica y ¢s, por tanto, una téenica ideal para la
determinacion de Tg. Ademis of DSC acepta polimeros en cualquier forma: polvo, pastilla o fibra y
solaniente se utilizan pocos miligramos de mucestra. El equipo utilizado para este andlisis fue ¢l modelo
V4.0B, seric 2100 de ta marca DuPont.
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CAPITULO TV

DESARROLL(O EXPERIMENTAL

Sc realizaron dos corridas para cada formulacion y para cada hule (solprenc 1840 y solprenc 411). Estas
prucbas se cfectuaron a pancl abicrto utilizando nitrogeno como medio de enfriamiento y la cantidad de
muestra vario para cada formulacion,

Las muestras sc calentaron hasta 200 °C y sc enfriaron ripidamente hasta -200°C. El intervalo de
temperatura fue de -200°C hasta 200°C a una velocidad de calentamicento de 10 °C/min.

Andlisis de Funcionalidad

Sc realizaron varias formulaciones de las cuales sc scleccionaron cuatro que sc indican en la Tabla 6,
pag. 35 dcl capitulo “Formulaciones", para cvaluar las resinas pegajosantes. Se efectuaron tres prucbas
de funcionalidad con et fin de determinar el esfuerzo que se debe aplicar para romper el entace adhesivo,
cuando éste sc aplica a diferentes direcciones.

Las prucbas sc realizaron bajo las normas del Conscjo de Cintas Adhesivas Scisibles a la Presion
(PSTA) y cstas fucron la del “peet”, "shear" y "loop tack" mediante los procedimientos No. A-010, A-
015 y A-013 respectivamente. Las prucbas de "peel” y "loop tack" sc realizaron en un Dinamoémetro
ZWICK. modelo 1445,

El proccdimicnto para realizar las prucbas de funcionalidad cs cl siguicntc:

1. Aplicacidon del Adhesivo

Esta parte sc realizo en basc al método A-005 del "PSTC" descrito en el apéndice A. Debido a que no se
cucnta con cl equipo descrito para ¢l método, se tuvieron que hacer las siguicntes madificacioncs:

a) Sc rcalizo una solucion al 55% en peso del adhesivo en tolueno, con ¢l fin de que llenara los requisitos
de viscosidad det cquipo utilizado. No se filtrd ni sc centrifiugd, ya que no presentaba impurezas visibles.

b) &l aparato utilizado fue un recubridor de faboratorio modelo L.C-100, ¢l cual no cuenta con molor
para jalar fa mucstra, bomba de vacio, ni navaja aplicadora.
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CAMITULO IV

DESARROLLO EXPERIMENTAL

La abertura s¢ ajustd a dos milésimas de pulgadn ya que a una milésima de pulgada cl adhesivo
termofusible no pasaba por los roditlos. Cuando cl mylar sc encucntra recubicrto por cl adhesivo, sc le
coloca papel encerado para protegerlo del polvo para no afectar su posterior caracterizacion.

En la figura No. 14 sc esquematiza el cquipo utilizado.

Equipo Aplicador de Recubrimientos de Adhesivos

Rollo de
Mylar

Tina de Adhesivo

Abcertura de ___>

2 milésimas de plg.

Jalady del Mylar

Figura No. 14

2. Geometria del Panel de Prucha,

Las medidas de las probetas para realizar las diferentes prucbas de funcionalidad, sc cncuentran
definidas en ¢l procedimiento No. A-0.008. Sin cmbargo, debido a las caracteristicas del cquipo
utilizado, fuc neeesario cambiar las dimensiones de los pancles de prucba.

En lugar de utilizar pancles de 12 por 7 in., se hicicron pancles individuales para cada prucba de
funcionalidad, con las medidas mostradas en la figura No. 15:

43



cariTuLO Y

DESARROLLQO EXPERIMENTAL

Geometria de Tos Paneles de Prueba
S Lt 1 ! : : t
T
20.5in. 20.5in, RS A 11in,
L : : A ' 7in. I
% 13.in 11 % 13.in { Pancl de Shear
Pancl de Pecl Pancl de Tack

Figura No. 15

3. Pruchas de Funcionalidad.

Sc hicieron de acuerdo a los procedimientos A-010.0, A-0.013 y A-015 del "PSTC" que se encucntran
cn ¢l apéndice A, con excepeidn de la presion aplicada para formar cl enlace.

La presion cjercida fuc con un rodillo de 5 Kg., para ascgurarnos de que ésta sc manticne constante cn
cada prucba.

De acucrdo a los resultados obtenidos en las prucbas de funcionalidad (pecl, shear y tack) aplicadas a
las cuatro formulacioncs se cligio la mejor formulacion, resultando ser ésta fa mimero 3, ya que presentd
¢l mayor esfucrzo para romper ¢l enlace adhesivo.

Los adhesivos termofusibles se diluycron al 50% cn tolucno y sc aplicaron mediante el cquipo recubridor
de adhesivos cn mylar, para posteriormente realizar las prucbas de funcionalidad en ¢l Dinamdmetro
Zavick,

La formulacion No. 3, s¢ compard con productos comerciales, como son los paiiales desechables y
toalias sanitarias mediante la prucba de funcionalidad de "peel”.

131 sustrato utilizado para la realizacion de la prucba de "peel” fuc ¢l polictileno (material con el cual sc

claboran los paiiales), las condiciones de prucba para los paiiales descchables (Kleen Bebé y Pampers) y
la formulacion 3 fucron fas mismas.
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cAMITULO Y

ANALISIS DE RESULTADOS

Microscopia Electrdnica

La micrografia de la Folo No.l nwuestra la superficic de fractura de la Formulacion 1. El materind
aparcce formado por una matriz homogénen, probablemente de la fase mayoritaria (regalrez 5095), y
otra fase scprepada en forma de chmulos redondos distribuidos en la superficie y con un tamaiio
aproximado de entre 10 y 15 pm, Las imgenes no muestran una separacion abrupta entre las fascs, lo
que indica un buen procedimiento de mezelado o incorporacion, aunque siguen existicndo dos fascs.

La micrografia de la Foto No.2 corresponde a la Formulacion 2, donde se observa fundamentalmente lo
mismo que cu ¢l caso anterior, indicando que las resinas Regalrez 5095 (Formulacion 1) y la Repalrez
1085 (Formulacion 2) no producen diferencias significativas al ser utilizadas cn Ia preparacion de cstos
materiales,

La micrografia de Ja Foto No.3, que corrcsponde a la Formulacion 3, muestra una cstructura mds
homogénea ya sca por una menor sepregacion del solprenc que en las dos formmlaciones anteriores o
bien, como ¢s mas probable, debido a que los dominios o particulas son mas pequeiios y no pucde
aumentarse la anmplificacion del microscopio debido a daiio por radiacion que empezaria a destruir la
muestra.  Este analisis indica junto con las otras prucbas, que la formulacion 3 tendrd las mejorcs
propicdades.

La Foto 4, de la formulacion 4, presenta un material mis parccidoal de la Formutacion 3 que al de la |
02, ya quc sc observa un menor segregacion en la superficic de fractura de fa muestra.

La Foto 5 corresponde al hule 1840, Se observa una superficic de fractura muy ruposa, tipicn de un
material que se desgarra al fracturarse, es decir, ¢l caso de un clastomero. La mezcl sin la resina ha
producido una cstructura en capas con poca adherencia entre cllas, indicando un material con pobres
propicdindes mecdnicas.

La Foto 6, corresponde a la mezela realizada unicamente con el hule solprene 411, es similar a fa
anterior, mostrando estructura en capas v un superficie de desgarre tipica de un clastomero arriba de su
To.
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cAvITULO Y

ANALISIS DE RESULTADOS

FORMULACION No. !

Foto No. 1

25kV X750

FORMULACION No. 2

Foto No. 2

1Bpm 995066 /7
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ANALISIS DE RESULTADOS

FORMULACION 3

Foto No. 3

FORMULACION 4

Foto No. 4

285kY X1,000

10pn 93066!
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ANALISIS DE RESULTADOS

FORMULACION 5

Fato Na, 5

FORMULACION 6

Foto No. 6
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CAMTULOY

ANALISIS DE RESULTADOS

Andlisis Térmico

srifica No, 1

In ol analisis térmico del copolimero radial (Solprene 411), sc presentd solo una temperatura de
transicion vitrea. Iistas temperatura corresponden a fa fasc del polibutadicno la cual fuc una Tg de
86.14°C (en literatura csta Tg cs de -R5°C). La Tg det  cstireno no se obscrva debido a que ¢
procentaje de éste en of hule es bajo y a fallas en la sensibilidad del equipo.

Grafica Na. 2

El andlists térmico del copolimero termoplastico (solprene 1840)) presenta dos temperaturas de
transicion vitrea correspondicntes al poliestireno (102.62°C) y polibutadicno (-87.97°C), csto sc debe a
que cl copolimero sc encuentra cn blogues, por lo tanto cn ¢l fundido, cada fasc presenta su normal
temperatura de trausicion vitren.

Grificas Nn. 3,4,5y 6

Estas grificas corresponden a los andlisis térmicos de las cuatro mejores formulacioncs, los porcentajes
de resina, hules, plastificante y cera son los mismos para cada formulacion.

El comportamicnto térmico ¢s semcjante para cstas cuatro mezclas, las cuales presentan dos
temperaturas de transicion vitrea. Estas temperaturas registradas se deben al efeeto def plastificante y s
resinas sobre los hules, pero sobre toda al plastificante ya que se encucntra ¢cn mayaor proporcion y su
peso moleeudar es muy bajo, promoviendo asi, ef movimiento entre las moléeulas.

Estas graficas presentan dos micro dominios que corresponden a las dos redes de los hules presentes en
las mezclas. Estos dominios s¢ ven modificados por Ias resinns registrandose asi modificaciones en los
valores de las dos Tg's.
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ANALISIS DE RESULTADOS
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ANALISIS DI RESULTADOS
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ANALISIS DE RESULTADOS
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ANALISIS DE RESULTADOS

Andlisis de Funcionalidad

Tabla 12, Resultados de 1a Prueha de "Pecl”

Namero de Formulaclén 1 Farmulaclén 2 Formulaclén 3 Formulaclén 4
Probetn {iht) (bt} {Ibf) {ibf)
1 2.1930 3.1110 4,7480 4,2450
2 2.3370 3.1830 4.9830 4,3350
3 2.3730 3.1830 4.7670 4.3890
4 2.0310 3.0750 4.5510 4.2270
6 2.2230 3.0900 4.6920 4.4070
Promedio 2.2314 3.1284 4.7484 4.3206

Anilisis de resultados de la prucha de peel

ista prucba, al igual que las demis prucbas de funcionalidad presentd ¢ problema de control de
temperatura va que ¢l equipo se encuentra ubicado en un fugar donde no pucde aislar, no obstante los
resultados fucron favorables. La nica posible fuente de crror ademis de la temperatura podria ser la
aplicacion de la fucrza para pegar ¢l adhesivo al sustrato (lamina de acero inoxidable) va que ésta se
realiza manualmente v no ¢s reproducible,

La formulacion cn la que se obtuvicron los mejores resultados fue en la No. 3, este comportamicento fue
semgejante para la formulacion No. 4, va que en ambas se utilizaron resinas terpénicas.

Estas resinas ticnen un parinictro de solubilidad semejante al del medio bloque det polibutadicno, es por
eso que sus propicdades de peel son mejores que las de las formulaciones |y 2.



cAriTuLO v

ANALISIS DE RESULTADOS
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Figura No. 16

Tabla 13, Resultados de la Prueba de "Loop Tack"

Namero de Formulacién 1 Formulacién 2 Formulacién 3 Formulacién 4
Probeta (1) {Ibt) {Ibt) (ibt)
1 0.0283 0.1413 0.4230 02912
2 0.0283 0.0539 0.3693 0.2425
3 0.0323 0.0633 0.3439 0.2493
4 0.0377 0.0795 0.3147 0.2771%
5 0.0215 0.117% 0.3441 0.2290
Promedio 0.0296 0910 0.3590 0.2578




carfruLov

ANALISIS DE RESULTADOS

Anilisis de resultados de la prucha de " loop tack "

La prucba de "loop tack”, presenta un comportamicnto similar al de la prucba de "peel” ya que las
formulacionces cn las que sc obtuvicron mejores resultados fue en la 3 y 4. La formulacidn mimero tres es
la que presenta el mis fucrte enlace al contacto con la superficic de! aluminio inoxidable.

Uno de los problemas presentados fue, que debido o la cjecucion de esta misma prucba en dias
diferentes, los resultados discernian mucho unos de otros sicndo la misma formulacion, esto se debe a
que el "tack” cs scnsible a la variaciones dc temperatura por lo tanto se tratd de realizar todas las
prucbas de funcionalidad bajo las mismas condiciones de temperatura.

PRUEBA DE "LOOP TACK"

0,4 . e e e,

0.35 [
0,3 O, — —
P e
0,25 e e e+ e e .
0,2 et e — A

Fuerza {Ib f)

0,15
01
0,05

F-3 Foa
Formulaclones

Figura No. 17
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ANALISIS DE RESULTADOS

Tahla 14, Resultados de 1a Prucba de "Shear"

Nimero de Formulacién 1 Formulacién 2 Formulaclén 3 Formulacién 4

Probeta { minutos ) { minutos ) { minutos ) { minutos )
| ?25.0 36.0 1,695.0 360.0
2 21.0 40.0 1,347.0 333.0
3 22.0 60.0 1,320.0 6504.0
4 20.0 68.0 1,600.0 480.0
5 21.0 50.0 1,430.0 360.0
Promedio 21.8 48.8 1,458.4 407.4

Anilisis de resultados de Ia prucba de "'shear"

Esta prucba cs la que presenta mayores dificultades en su ¢jecucion, ya que cs funcion del tiempo y al
igual que la prucba de "loop tack" es muy scnsible a las variaciones de temperatura, siecndo imposible
controlar csta cn periodos tan largos.

Esta prucba sc realizo en un lugar aislado para obtener resultados confiables, ya que en un principio se
cfectuo en un lugar abicrto, tenicndo muchas interferencias provocando esto malos resultados.

l.a formulacion 3 ¢l la que presenta los mejores resultados en las tres prucbas de funcionalidad
realizadas, ¢s por csta razdn que fuc la dnica formalicen que se comparo con los productos descchables
existentes en ¢l mereado.
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Figura No.18

Tabla 15, Comparacion de los Adhesivos de Productos Desechables con los

Adhesivos Formulados en este Trabajo

Tonlias Tonllns Taollas Formulncié Pafial Paial Formulacién
Exp. Kotex Always Confoit No. 3 Pampers Kleen Beheo No, 3
KPSI KPS| KPS| KPSt KPSH KPSI KPS|
1 1.079 0.827 1.115 1.439 0.652 0.839 0.558
2 1.079 0.899 097 1.223 0.683 0.749 0.5652
3 0.935 0.971 1.115 1.439 0.647 0.773 0.540
4 1.187 0.863 1.295 1.439 0.671 0.833 0.486
5 1.043 0.899 1,295 1.295 0.623 0.829 0.591
Promedio 1.064 0.8918 1.168 1.367 0.6352 0.8046 0.56454
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CAPITULO VI

CONCLUSIONES GENERALES

Conclusiones Generales

El empleo de los hules, uno de bloque lineal y otro de bloque radial, ¢n la formulacién de adhesivos
sensibles a la presion base SBS, fue adecuado ya que sc obtuvieron mezclas que presentaron un
comportamiento casi homogénco (Capitulo V, pig. 45) como se demuestra por ¢l anilisis de microscopia
clectronica ya que las micrografias presentaron poca scgregacion de fases.

Esta segregacion de fascs sc obscrva en forma de cimulos redondos distribuidos en la superficic y la
Formulacion 3 que sc scleeciono para ser comparada con los productos desechables comerciales es la
que presento ucnor segregacion de fases.

Las propicdades de adhesion ("peel”, "shear” y "tack”) de los adhesivos formulados cn csta tesis
presentaron propicdades de adhesion (Capitulo V, pag. 57), similares a los adhesivos de los productos
comerciales ya que en la prucba de "pecl" se obtuvo un valor de 0.648 KPS! para ¢l adhesivo
desarrollado cn cste trabajo y los valores dc csta misinas prucba cfectuada a tres diferentes cintas
adhesivas de toallas saintarias fucron de 0.446 KPS|, 0,579 KPS|y 0.532.

En cl caso de la comparacion de las cintas adhesivas de los pafiales descchables con el adhesivo
desarrollado cn esta tesis ¢l valor fuc menor, ésto sc debio probablemente a que cf "Hot Mclt” sc tuvo
que diluir en tolucno para poderlo aplicar cn el mylar y asi preparar las probetas para las prucbas de
funcionalidad. Estos resultados sc pucden optimizar utilizando cn ¢l cquipo recubridor de adhesivos un
sistema que permita calentar ¢l "Hot Mclt" hasta que éste pucda aplicarse en ¢l mylar o en algun otro
sustrato,
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APENDICE A

APLICACION DEL ADIIESIVO

METODO PARA LA APLICACION DEL ADHESIVO A LOS PANELES DE PRUEBA

"Pressure sensitive tupe council”, procedimiento No. A-005, 14 de Enerao de 1987,

Objetivo

Aplicar una capa de adhesivo de 1 +/- 0.1 mil. entre Mylar de 1 mil. y papel encerado, previamente
cortados a unas dimensiones establecidas.

Productos

Adhesivos sensibles a ta presion.

Equipo y Materiales

+ Adhcsivo a probar.

+ Aparato de laminado con vacio semiautomatico.
+ Navajas de acero.

¢« Mylarde 1.0 mil.

o+ Papel encerado.

+ Radillo para hacer laminas.

+ lorno con airc calicnte circulando a Y0 °C.

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

+ Isopropanol, grado analitico.

o "Q-ips",

o Filtro de Nylon de 100 mesh.

Procedimiento
Filtrar o centrifugar ¢l adhesivo parit ascgurarse de que no haya impurezas en éste. Hacerlo con ¢l filtro
de nylon,

Conectar ¢l vacio al aparato de Jaminado y colocar una lamina de Mylar de 7 por 12 in. en la dircecion
de fa maquina. Alinearla al aparato.Posteriormente deslizar ¢I Mylar dentro del aparato, ascgurandose
antes de que no haya defectos en su superficie; tales como polvo, airc o plicgues. Se recomienda usar los
“Q-tips" pira este proposito,
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Colocar Ia navaja apropiada dentro del aparata, v revisar que kv muestra de adhesivo esté correctamente
ntezelada parn aseguear ky unitormidad.

Vaciar cuidadosamente ¢l adhesivo en una pequeiia tina colocada antes de la navaja, tratando de que el
adliesivo no entre en contacto con la navaja.

Rapidamente ajustar ¢l aparato y activar ¢l motor,

Una vez de¢ que ¢l aparato funcione par un cspacio de 15 minutos, apagar ¢l aparato y remover
cuidadosamente la navaja, cuidando que no se caiga ¢l adhesivo dentro de la miquina,

Lavar, inmediatamente despuds la navaja, quitando todos los residuos de adhesivo. No se debe de usar
ningiin solvente corrosivo en las navijas.

Meter cf Mylar con Ia eapa de adhesivo al homo durante 5 minutos. Posteriormente sacarlo y dejarlo
enfriar a temperatura ambiente durante otros cinco minutos. Al término de este periodo, colocar ¢l papel
encerado arrilta de la capa de adhesivo, tratando de no dejar aire encerrado entre las superficics.

introducir ¢l panct en ¢l rodillo automatico para climinar cualquicr defecto de Ia capa o bolsas de airc
atrapadas. Tratar de que no se transficra adhesivo al roditlo, de ser asi limpiarlo con los solventes y los
"Q-tips".

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

Condiciones de seguridad
Manipular las prucbas que tengan solventes volatiles en areas ventiladas y lejos de fuentes de ignicion.

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

Precaucion a Ia hora de cortar las mucstras.

Tener cuidado con las partes punzantes del equipo mecdnico.

Posibles fuentes de error.,

+ La muestra no fue filtrada o mezelada adecuadamente.

+ B Mylar no fue introducido a fa maquina camo se indico.

+ Lanavaja no estaba limpia.

o Bl rodillo estaba sucio.

+ Demasiado, o muy poca muestra vaciada enfrente de la navaja.

+ La muestra se rego a los lados de Ia navaja.
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APENDICE A
GEOMETRIA DEL PANEL

METODO PARA EL ESTABLECIMIENTO DE LA GEOMETRIA DEL PANEL DE
PRUEBA

"Pressure Sensitive Tape Council®, Procedimiento No. A-0.008, 23 de Febrero de 1987,

Objetivos

Preparar pancles de una geometria cstandar, reproducibles, de los cuales se puedan sacar probetas para
todas las prucbas nccesarias para la funcionalidad de un adhesivo sensible a la presion,

Praoductos

‘Fodos los adhesivos sensibles a la presion,

Equipo y materiales
o lustrumentos para cortar.

o Lamina de Mylar preparada con ¢l adhesivo.

Procedimiento

Preparar wna lamina de 12 por 7 in. mediante el método de preparacion del panel de prucba, con la
respectiva norma del PSTC,

Después de preparar ¢l panel cortar, con una navaja bien limpia, los extremos para que al final quede
una picza de 11 por 6 in. Remover cantidades proporcionales de material en todos los extremos.

Dcterminar el espesor del adhiesivo con la norma correspondiente y si éste entra dentro de los limites
admisibles proseguir. En ciso contrario ¢l pancel debera ser descartado.

Una vez determinado ¢l espesor, revisar que no se tengan defectos como burbujas de aire o plicgucs y
proseguir a marcar y cortar las probetas de la siguiente mancra:
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Condiciones de seguridad
Manipular las prucbas que tengan solventes volitiles en areas ventiludas y Iejos de fuentes de ignicion,

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

Precaucion a la hora de cortar lns mucestras.

Tener cuidado con lus partes punzantes del equipo mecinico.

Posibles fuentes de error
+ Bolsas de aire, plicgues o contaminacion en e adhesivo. )

+ Ml cortadas las probetas o mal cliquetadas.
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METODO PARA LA DETERMINACION DE LA FUERZA DE "PEEL" A 180°

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

Objetivo

Determinar la fucrza nccesaria para remover un sustrato con adhesivo de una superficic estindar,
usando un dngulo de 180 ° y una velocidad constante de “peel”, a una humedad y temperatura
determinadas.

Productos.

‘Todos los adhesivos scnsibles a la presion.

Equipo y Materiales,

+ Un lugar de prucba capaz de mantener una temperatura de 22 +/- 1 °C. y una humedad relativa de 50
/- 5 Y.

+ Aparato de tension capaz de sujctar los pincles de prucha y que tenga una mordaza movible que
permita mantener una velocidad constante de 12 in/min. El cquipo también debe de permitir un registro
constante de la carga aplicada versus la distancia recorrida. Este dispositivo puede ser por computadora
o cualquicr otro tipo dc aditamento.

+ Un rodillo automatico que aplique una presion de 4.5 b,
« Cinta adhesiva.
+ Pancles estandar (PSTC) preacondicionados.

+ Probetas del sustrato con ¢l adhesivo preacondicionadas de 1 por 5.5 in.

Procedimiento:

Una vez que los pancles con ¢l adhesivo han sido preparadas, y el espesor del adhesivo lena los
requisitos establecidos, los pancles se mancjaran de la siguiente manera;

+ Cortar las probetas de | por 3.5 in. del pancl aproximadamente una hora antes de hacer el glace con
ta superficie de prueba,

o  Los pancles deben de ser acondicionados de 16 a 30 horas antes de que ¢} enlace se realice. El
cortado y ctiquetado de las probetas debe de realizarse en un cuarto con las condiciones de humedad y
temperatura especificadas. El tiempo maximo permitido entre la puesta del adhesivo v ¢l contacto con Ia
atmosfera acondicionada serd de 2 horas.

« Los paneles de prueba deben de ser limpiados con meti! etil ectona en una campana y colocados et
condiciones de humedad y temperatura especificadas, por minimo una hora y miximo 4 horas.
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PRUEBA DE "PEEL" A 180°

o+ Los pancles de prucba deben de ser limpiados con metil etil cetona en una campana y colocados cn
condicioncs de humedad y temperatura especificadas, por minimo una hora y miximo 4 horas.

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

Posterionnente se deberin de cortar pedazos de cinta adhesiva que se pegardan a la probeta de | por § in,
Estos pedazos scrin de aproximadamente 14 in. de longitud. Se necesitara una cinta para cada probeta
que se vaya a somelerse a la prucba.

Una vez cortadas, sc pegardan media pulgada arriba del extremo superior de la probeta, con el fin de
aumentar Ja fongitud de la probeta v, asi, pucda ser sujctada a la mordaza cumpliendo con ¢l dngulo dc
180°, Los pedazos de cinta adhesiva se sujetardn a la probeta abajo del papel encerado que protege al
adhesivo de contaminarse.

Una vez que la cinta adhesiva sc le puso a todas las probetas, remover cuidadosamente el papel encerado
de la zona adhesiva. Colocar, gentilmente la probeta, con ¢l lado del adhesivo en Ia parte inferior al
pancl de prucba, cuidando no aplicar exceso de presion v que no queden burbujas de aire atrapadas entre
la probeta y fa superficie de prueba.

limediatamente después, meter ¢l pancl de prucba al rodillo antomtico, dejindolo pasar dos veees a lo
largo de la superficic de prucha. Después de haber pasado por segunda vez, el rodillo deberd quedar cn
st posicion original,

A parlir de este momento se debe de empezar a contar el tiempo de seeado. Este tiempo dependeri del
adhesivo y deberi ser proporcionado por ¢l fabricante. En caso de que este tiempo sea iy largy, par
¢jemplo de 24 horas, ¢l panel con Ia probeta se debe de retener a condiciones de acondicionamicento.

Al menos dos pricbas deben de realizarse para cada adhesivo. La segunda probeta se pondra en otro
pancl, con ¢l fin de balancear cualquier diferencia de 1a superficic de prucba.

Justo antes de empezar la prucba se debe de sujetar la parte superior del panel con la mordaza fija. Una
vez que s¢ encuentre bien fijo, se toma la cinta adhesiva y sc hace un doblez hacia atrds y se sujeta la
punta de Ia cinta adhesiva a It mordaza movible, tratando sicmpre de mantener Ia probeta en ¢l mismo
plano vertical, a un angulo de 1800,

Para poder empezar la proeba es necesario ajustar el mecanismo autogrifico del equipo, la velocidad de
pelado, ¢l limite de distancia de la mordaza movible, ete. Una vez realizado ésto, arrancar la prucba.
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Durante la prucba debe de anotarse cualquicr anormalidad obscrvada. Al terminar, se debe analizar la
gréfica, sacar cl valor promedio y anotar ¢l modo de falla del sistema. Se debera de despreciar la primera
media pulgada de la prucba, ya que hasta ahi se alcanza, aproximadamente, ¢l estado estacionario del
sistema,

Realizar la prucba para todas las probetas y registrar los valores promedio de fuerza de “pecl” para cada
una de cllas y ¢l valor promedio para ¢l adhesivo en cuestion. También registrar la desviacion estandar y
cl tipo de falla del adhesivo.

En la siguicnte pagina, sc mucstra un detalle tanto de la probeta en cl panel de prucba, como del pancl
con la probeta dentro del equipo.

Condiciones de seguridad,
Manipular las prucbas que tengan solventes volatiles en drcas ventiladas y Ijos de fuentes de ignicion.

Evitar cl contacto de las prucbas , solventes y calor; mediante ¢l uso de cquipo protector como guantes
de hule, guantes aislados u otros cquipos protectores.

Precaucion a la hora de cortar las mucestras.

‘Tener cuidado con las partes punzantes del cquipo mecanico.

r Espécimenen
— Cinta
Adhesiva
14 in.
] Pinel de
9in. | ~—* Prucha
in.
—t—pprobeta
€ -
- 3in o
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Posibles fuentes de error

+ Pcsado incorrecto de las probetas.

+ Limpiado incorrecto de los pincles de prucba.

+ Mala formacidon del enlace debido a bolsas de aire o mal plicguc.

+ Ticmpo de sccado incorrecto.

+ Angulo de pelado incorrecto o panel de prucba colocado incorrectamente,

+ Error de aprecincion en cl modo de falla o promedios incorrectamente sacados.

Modos de Falla:

Adhesivao: La capa adhesiva no sc adhicre a la superficie de prucba, quedando completamente adherida a
la probeta.

Cohesiva: La capa adhesiva se distribuye tanto en ky superficie del pancl, como en ia superficie de I
probeta.

Transferencia: La capa adhesiva se remucve completamente de a probeta y queda en la superficie del
pancl. Ningun residuo queda en a probeta.

Mixta: Es una mezcha de las dos ultimas, pero se debe de anotar el mayor poreentaje de falla,

"lrantasmas™: Se¢ reficre a algan tipo de material depositado en Ia superficie de {a probeta, que o s¢
pucde clasificar como de naturaleza polimérica y, ademas, no exhibe propicdades de pegajosidad. Este
matcrial tampoco debe de confundirse como impureza y cs recomendable pedir ayuda a personal
especializado para caracterizarlo.
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PRUEBA DE "LOOP TACK"

METODO PARA LA DETERMINACION DE LA PEGAJOSIDAD ~ EN "LOOP" DE UN
ADHESHVO

"Pressure sensitive tape council” procedimiento No. A-0.013, 30 de encro de 1987,

Objetivo

Determinar la pegajosidad, o cn inglés "quick stick" , dc una capa de adhesivo polimérico sensible a la
presion, a condiciones de temperatura y humedad relativa constantes.

Productos.

Todos los adhesivos scnsibless a la presion.

Equipo y materiales.

+ Instron modelo 1123 o 1125 o algiin cquipo comparativo.

o Temperatura constante de 22 +/- 1 °C. y humedad relativa de 50 +/- 4 %.
+ Pancles de prucba de accro inoxidable de 3 por 9 in.

+ Cinta adhcesiva de 1 pulgada de ancho.

o [Especimencs de prucba.

Procedimiento:

Una vez que los pancles con ¢l adhesivo han sido preparadas y ¢l espesor del adhesivo llena los
requisitos cstablecidos, los paneles sc mancjaran de la siguicntc mancra:

+ Cortar las probetas de 1 por 5.5 in. del panel aproximadamente una hora antes de hacer ¢l enlace con
la superficie de prucba.

+ Los pincles deben de ser acondicionados de 16 a 30 horas antes de que ¢l enlace se realice. El
cortado y ctiquetado de las 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
atmosfera acondicionada scrd de 2 horas.
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+ Los pancles de prueba deben de ser limpiados con metil ctilo cctona en una campana y colocados en
condiciones de humedad v temperatura especificadas, por minimo | y méximo 4 horas,

De la probeta, remover cf papel encerado aproximadamente | 1/8" a partir de un extremo de la misma.,
Sujetar un pedazo de cinta adhesiva de aproximadamente | por 5 1/2 in., a través del adhesivo
descubicrto, formando un dngulo de 90 ° con la longitud de Ia prabeta y tratando de que el adhesivo
debe de quedar aproximadamente en miedio de acinta adhesiva,

Remover aproximidamente 1o misma cantidad de papel encerado del otro extremo de I probeta
formando un "loop”, de tal mancra que ¢l adhesivo debe de quedar cen la cara exterior del "loop”. Los
cextremos deben de quedar alincados para que ocupen un drea de aproximadamente | in.2.

Dablar Ia cinta adhesiva cobriendo el area de 1 por | in. con ¢l fin de sellar ¢f loop y que la cinta
adhesiva se pueda sujetar a las mordazas del Instron.

Una vez que cl "loop” sc sujetd, remover cl papel encerado y colocar el "loop” encima de éste para cvitar
la contaminacion det adhesivo. Repetir Ia operacion para dos especimenes, que seran represcntativos de
los resultados.

Preparar el Instron de la siguiente mancra:

o Que sca capaz de sujetar ¢l panel de pracba en la mordaza fija del aparato, con fa superficic de
prucba vicndo hacia abajo,

« Ajustar la sensibilidad, ¢l mecanismo autografico, ctc.

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

o Ajustar la mordaza movible a ciclar cuando se llegue a esta dltima distancia.

Ajustar la mordaza movible de tal forma que una vez sujetada la probeta, cf extremo del "loop” quede a
maximo 3/4 de pulgada de Ia superficic de prucha.

Insertar cl panct en fa mordaza fija, con In superficic vicndo hacia abajo, ascgurindose que quede bicn
fijo.

Insertar la probeta en la mordaza movible, de tal mancra que ¢l extremo de la cinta adhesiva mas
cereanq al "loop”, quede paralela a la mordaza.

Ajustar la cscala tomando en cuenta que fa mayoria de los productos dan valores menorcs a 10 Jibras. Si
el valor esperado es menor a 5 fibras, vsar la escala de 5 libras para mayor exactitud. Si hay duda cn ¢}
resultado, ajustar Ia escala a 10 0 20 hbras.
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Al arrancar la prucba, si ¢l aparato fue propiamente ajustado, Ia mordaza movible Hegara hasta una
distancia de 0.5 pulgadas, causando que cl espécimen entre cn contacto con la superficic,
Inmediatamente despuds, sc desplazara en sentido contrario, logrando asi que ¢l espécimen se separe de
Ia superficic, La resistencia a la separacion es registrada por fa miquina. La grafica mostrara un pulso,
cuyo valor maximo cs la pegajosidad del adhesivo.

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

Registrar ¢l valor individual de cada probeta, el promedio de las que fucron probadas y la desviacion
cstandar.

En Ia siguicnte pagina sc mucstran algunos detalles de fa prucba,

Condiciones de seguridad,

Manipular las prucbas que tengan solventes volitiles en drcas ventiladas y Ijos de fuentes de ignicion.

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

Precaucian a I hosa de cortar fas muestras. Tener cuidado con fas partes punzantes del cquipo mecsnico.

Pasibles fuentes de errar,

+ Pesado incorrecto det adhesivo

+ Tiempo de secado o temperatura de mezelado def adhesivo incorrectas.

+ Capa adhesiva mal aplicada.

+ Plicgues causados por no remover correctamente ¢l papel encerado.

+ La probeta no fue posicionada corrcetamente en ¢l Instron.

+ Lalongitud a la que se detiene Ia mordaza movible no fuc ajustada correctamente,

+ Los especimenes y/o superficies de prueba no fucron correctamente acondicionados.

« Contaminacion en Ia capa adhesiva,
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Detalle del procedimicnto:

Mordaza movible

;Nbch-f _J

o+
J4in

Panel de prueha
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PRUEBA DE "SHEAR"

METODO PARA LA DETERMINACION DE LA RESISTENCIA AL DESGARRE DE
UN ENLACE ADHESIVO

"Pressure sensitive tape council, procedimicnta No. A-015, 23 de Febrera de 1987",

ol

Objetiva

Determinar la tolerancia a la carga en un adhesivo sensibles a la presion, asi como el tiempo de falla del
cnlace ante una carga constante de desgarre a condiciones de humedad y temperatura canstantes,

Productos

Adhesivos sensibles a la presion,

Materiales y equipo

«+ Cuarto capaz de mantener wna temperatura constante de 22 +/- | °C.; ast como una humedad relativa
de 50 +/- 5 %,

+ Pancles de prucba estandar (PSTC).

+ Estaciones para prucbas de desgarre con crondnictros capaces de registrar ¢l ticmpo cn horas o
minntos, barra montable con angulo ajustable v un dispaositivo capaz de detener el tiempo cuando ¢l
adhesivo falle.

+ Pesas de masa constante de | kg. o una Ib.

+ 3 probetas minimo de 8.5 0 | in. de ancho por 3.5 in. de largo.

+ Radillo automatico con una velocidad de 12 in./min que aplique una presion de 4.5 b,
¢ Cinta adhesiva para reforzar ¢l arca de prucba.

¢ Anillos cn forma de *D* para sujctar cargas de 1 kg.

Procedimiento

Preparar 3 espéeimencs ale prucha de acuerdo a la geometrin que mucstran fa normas anteriores. Cada
adhesivo se debe de correr en triplicado.

Para la prucba , las probetas deben de tener un periodo de acondicionamicnto de 1 hora antes de aplicar
los cnlaces. Los pancles de donde se cortan las probetas, no deberin de cortarse antes de 15 lhoras o
después de 30, permancciendo a condiciones de temperatura y humedad constantes. Estos deben de
acondicionarse en un tienpo maximo de 2 horas después de que sc les aplique ¢l adhesivo.
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Las superficics cstandar deben de limpiarse con metil otil cctona y acondicionados a condiciones
cstandar entre 1y 4 horas antes de aplicar algin enlace,

Sujetar, con cinta adhesiva, ¢l anillo en forma de "D" al extremo de las probetas que serin probadas.
Istos deben de ocupar un drende 1in.? a partir de uno de los extremos de Ia probeta.

Posteriormente s debe de scleccionar una estacion de prucba y verificar que la barra csté inclinada 2° a
partir del ¢je vertical. Remover entoncees el pancl v proseguir la prucba.

Quitar ¢l papel encerado de la probeta y colocarla toda cn la superficie de prucba tratando de que no
queden bolsas de aire entre las superficies y evitando cf exceso de fucrza al presionar. Cuidar tambicn
quc quede un dngulo de 90° entre of extremo del panet y ¢l limite vertical de la probeta.

Cortar, posteriormente, ¢l exceso de superficie de la probeta con un exacto, con ¢f fin de definir ¢l area
enlazada. Remover los excesos.

Efectuar ¢l enface con Ia doble pasada de wn rodillo que aplique 4.4 b, y registrar este ticmpo como
ticmpo (.

Sujetar ¢l panel al equipo y dar un tiempo de sccado de 30 minutos. Posteriormente colocar las cargas a
las probetas tratando de que no se columpicn, Durante 1a prucba sc deben de revisar periddicamentc las
estaciones de prucba v cuando los tres espéeimenes hayan fallado, registrar el ticimpo de falla individual;
asi como cf tipo de falla.

A continuacion se mmestran las probetas durante fa prucba:

T a b C {panel
de
Recortar ¢-——3.8in| 0.5 0.5 0.5 prueha
-L in| Olin} O fin
lin
de

TTT

The 1ke | [1he
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Nota 1

En ol caso de cstar probando materiales no comerciales en que no se sepa la resistencia al desgarre, los
parametros de cvaluacion deben de ser de una libra por 1/4 de pulgada cuadrada. Si ¢l espéeimen sc
queda en cl pancl mas de 100 horas, se deberd de interrumpir la prucba y probar con | kilogramo de
carga por 174 de pulgada cuadrada. Si ain asi dura mds de 100 horas, entonces sc deberd de reportar
simplemente como "mayor de 100 horas”.

Condiciones de seguridad
Manipular las prucbas que tengan solventes voldtiles en arcas ventiladas y Ijos de fucntes de ignicion.

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

Precaucion a la hora de cortar las mucstras.

Tener cuidado con las partes punzantes del equipo mecanico.

Fuentes potenciales de error

+ Pesado incorrecto de las probetas.

+ Limpiado incorreeto de los pancles de prucba.

+ Mala formacion del enlace debido a bolsas de aire o mal plicgue.
+ Tiempo de sceado incorreclo.

o Arca de enlace no paralela a la carga.

+ Femperatura y/o humedad no constante.

Mados de falla

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

Cohesiva: La capa adhesiva sc distribuye tanto en la superficic del pancl, como en la superficic de la
probeta.

Transferencia: La capa adhesiva se remucve corpletamente de la probeta y queda en la superficie del
pancl. Ningun residuo queda en la probeta.

Presencia de olas: Este modo se caracteriza por la aparicion de "rollos u olas" en ¢l adhesivo que se
encuentra cn la superficic de prucba y en la probeta. Estas anormalidades son generalmente
perpendicutares a la dircecion de la earga, y ocurren a lo largo del ancho de la capa adhesiva,
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