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Abstract

En el presente trabajo se realiz6 un analisis de propiedades mecénicas para un homopolimero de PET
(Polietilen Tereftalato) cristalizado isotérmicamente, con el fin de correlacionarlos con su respectiva
morfologia cristalina. Se utilizaron diferentes temperaturas de cristalizacion isotérmica (Tc), mismas que
partieron desde 140°C hasta 230°C. Los analisis en modo tensidn y elongacién mostraron que el médulo de
Young aumentaba conforme la Tc de las probetas se incrementaba, mientras que el % de elongacion de las
mismas disminuia. Asi mismo, el analisis por dureza Shore D mostr6 un aumento de esta propiedad a mayores
Tc, mientras que de manera inversa, la prueba por impacto Izod mostré un decaimiento paulatino de la
resistencia. Se observaron tres regiones de comportamiento mecanico, mismas que estuvieron de acuerdo con
lo observado morfol6gicamente.

Introduccion

El PET es un termoplastico semicristalino constituido por una unidad bésica de
etileno y otra de tereftalato. Es de alto interés comercial, sus usos van desde botellas para
bebidas diversas asi como en peliculas y fibras diversas (Marimoto, 1968). En la figura 1 se
muestra su estructura quimica:
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Fig 1 Estructura quimica del PET donde se muestran las unidades estructurales etileno y tereftalato.

En polimeros semicristalinos como PET, el contenido cristalino, tamafio de las
esferulitas y el aumento de peso molecular, son algunos de los factores que afectan sus
propiedades mecénicas (Torres y col, 2000). Se han realizado diversos estudios acerca de la
relacion entre la estructura cristalina y comportamiento mecanico en PET asi como en otros
polimeros. Uno de los modelos mas populares para interpretar la deformacion es el modelo
de dos fases, donde se propone una fase cristalina de alta densidad y otra amorfa de baja
densidad. EI médulo de Young y ciertas respuestas mecanicas se relacionan directamente
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con la fraccion cristalina del material (Rastogui y col., 2004; Cowie, 1991). Por ejemplo, se
han realizado estudios detallados de propiedades mecanicas en polietilenos muy cristalinos
y en copolimeros de etileno (Kennedy y col., 1994) donde se verificd este fenémeno.

En el presente trabajo, se analizaron las propiedades mecanicas bajo normas ASTM
en muestras de PET sometidas a cristalizaciéon isotérmica a diferentes temperaturas de
cristalizacion (Tc desde 140°C hasta 230°C), lo anterior con el fin de hallar la relacion
morfologia-propiedades mecénicas en muestras cristalizadas. El anélisis mecénico consistio
en pruebas de tension (ASTM D638), deformacion (ASTM D790), impacto 1zod (ASTM
D256) y de dureza (ASTM D2240).

Seccion experimental

El homopolimero de PET fue obtenido de Akra Fibras Quimicas, S.A., Monterrey
México. Su peso molecular promedio en nimero y en peso fue de 33,605 y 70,521
respectivamente. Su temperatura de fusion de equilibrio (Tm®) fue de 280°C (Baldenegro-
Pérez, 2006).

En un molde se colocaron granulos de homopolimero, mismos que se fundieron a
Tme® por 5 minutos en una prensa, para luego ser sometidos a un proceso isotérmico en otra
prensa previamente calentada a una temperatura deseada en donde permanecié por 30
minutos. El molde después fue enfriado subitamente. Posteriormente, las placas obtenidas
fueron maquinadas para darles la forma de la probeta. Para probetas de tension las
dimensiones corresponden a la probeta corbata tipo | (ASTM D638) de 170 mm de largo X
50 mm de ancho y 2.8 mm de espesor. Para probetas de flexion (ASTM D790) las
dimensiones fueron de 80 mm de largo, 25 mm de ancho y 2.8 mm de espesor. Los anélisis
se realizaron a una velocidad de 5 mm/min en modo tensién y 1.27 mm/min en modo
flexion hasta llegar al punto de ruptura. Los andlisis de tension y elongacion se realizaron
en una maquina universal Instron modelo 4301 con una carga de 5 KN. El equipo se
conect6 a un sistema de computo para la recoleccién de datos.

A partir de las placas descritas en las pruebas de tension, se maquinaron probetas
conforme la norma ASTM D256-97. Las dimensiones de las probetas fueron de 30 mm de
alto y 12 mm de ancho y 2.8 mm de espesor. Todas las muestras presentaron fractura
completa. El analisis de impacto 1zod se realiz6 en un medidor de impacto CSI-137D
modelo 137C. La masa del péndulo empleado fue de 1.02 Ib, con longitud de 15.66 incmy
con una energia de impacto de 1.99 ft-lb;z. Asi mismo, a las probetas se les realiz6 una
muesca. Para la recoleccidn de datos el equipo estaba conectado a un sistema de computo.

Finalmente, para medir la dureza se utilizé un durémetro D para materiales rigidos
equipado con un identador puntual. Se analizaron diferentes secciones a las placas descritas
en las pruebas de tensién, lo anterior con el fin de obtener resultados representativos. El
metodo de evaluacion fue la norma ASTM- D2240-9. Todas las muestras presentaron
homogeneidad en los resultados.

Resultados y discusién
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En un trabajo previo (Baldenegro-Pérez y col., 2006) aplicado a copolimeros de
P(ET/CT), se realizd un estudio isotérmico desde 130°C a 220°C y se encontraron tres
regiones en muestras cristalinas: En la primera regién o bajas Tc (r1), se encontr6 por medio
de radiacion sincrotron (TR-SAXS y TR-WAXD) bajos espesores y montos cristalinos, en
la segunda region o intermedias Tc (r,) los cristales eran mas gruesos pero también habia
cristales secundarios delgados asi como una alta cristalinidad, asi mismo en la tercera
region o altas Tc (rs), se presentan cristales muy gruesos con baja presencia de
cristalizacion secundaria. Tanto en la primera como en la tercera region (r; y rs) se encontro
por WAXD y POM bajos contenidos cristalinos donde predominaban regiones amorfas.
Este estudio previo servira de base para los resultados obtenidos en el presente trabajo.

e Anadlisis de la elongacion y flexion:

El anélisis de la elongacion en muestras de PET cristalizadas isotérmicamente se
muestra en la figura 2, que corresponden al modulo de Young y porcentaje de elongacion
(% ¢€) contra Tc, respectivamente. Los resultados de esta figura pueden ser explicados
partiendo del anélisis de la cristalizacién isotérmica de copolimeros de P(ET/CT). A bajas
Tc (ry) hay una menor presencia cristalina, lo que origina bajos valores del médulo de
Young, asi como los mas altos porcentajes de elongacion. A Tc intermedias (r,) se presenta
la mas alta cristalinidad del estudio, por lo que el médulo de Young aumentara fuertemente,
mientras que la elongacion disminuird. A las mas altas Tc (r3) el contenido cristalino decae
nuevamente, sin embargo, la presencia de estructuras gruesas como se en esta region
refuerzan el material de manera que el médulo de Young se ve ligeramente mejorado con
respecto al observado para el caso de Tc intermedias, y ocurriendo lo inverso para el caso
de la elongacién, donde el %e sigue disminuyendo ligeramente. Rastogi y col (2004)
estudiaron PET a diferentes Tc, encontrando que al aumentar la cristalinidad asi como el
espesor cristalino el moédulo de Young se incrementaba, corroborando los resultados
observados.
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Fig 2 Modulo de Young y % elongacion para muestras de PET cristalizadas isotérmicamente, analisis modo
elongacion.

Con el fin de reforzar los resultados anteriores, se realizd un andlisis en modo
flexion, y las curvas correspondientes se muestran en la figura 3. Como era de esperarse, el
maodulo de Young aumenta mientras que la elongacion disminuye, a medida que se pasa de
laregion 1 a la region 3, tal y como se observo en los ensayos de tension.

e Analisis de la dureza e impacto lzod:
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El analisis de la dureza Shore-D e impacto 1zod son mostradas en la figura 4. Se
observa que a bajas Tc la dureza es pequefiay aumenta hasta alcanzar un valor maximo,
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Fig 3 Médulo de Young para PET cristalizado isotérmicamente, analisis en modo flexion.

para después mantenerse constante. La resistencia al impacto disminuye paulatinamente,
aunque a altas Tc parece mantenerse en valores similares. Lo anterior se puede explicar de
la siguiente manera. Al haber un mayor contenido amorfo a bajas Tc (r1), el material
absorbe mayor energia por impacto y presenta por lo tanto los valores mas elevados en esta
propiedad, sin embargo, sera penetrado mas facilmente mostrando los valores més bajos de
dureza. Al aumentar Tc (r2), el contenido cristalino aumenta y el espacio amorfo disminuye,
por lo que se presenta un comportamiento inverso al de bajas Tc. Para altas Tc (r3), a pesar
de haber un mayor contenido amorfo, las estructuras cristalinas gruesas presentes, no
permiten una facil penetracion provocando un aumento en la dureza y una disminucion a la
resistencia al impacto. Abu-Isa y col. (1996) reportaron para PET una resistencia al impacto
Izod de 16 J/m, valor que esta en el rango de los valores obtenidos en el presente trabajo.
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Fig 4 Dureza Shore D y resistencia al impacto 1zod en PET cristalizado isotérmicamente.

Conclusiones

Tomando como base los modelos morfoldgicos de cristalizacion isotérmica
propuestos en un trabajo previo (Baldenegro-Pérez y col, 2006), se plantean modelos de
dos fases (amorfo-cristalino) para explicar la elongacion y algunas de las propiedades
mecénicas en cada regién cristalina para el presente trabajo. Los modelos sugeridos se
basan en la orientacion de las estructuras lamelares al plano de esfuerzo, lo cual esta de
acuerdo con algunos reportes de la literatura (Peterlin, 1971, 1972).
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En la primera region o bajas Tc (r1) se presentan bajos espesores cristalinos con amplias
zonas amorfas, que al ser sometidas a un esfuerzo uniaxial ayudaran a obtener una
mayor elongacion. Esto originard una mejor orientacion de los cristales asi como del
material amorfo, y por ello, el material tendrd un ligero comportamiento anisotrépico.
Ademas, el material mostrard un bajo médulo de Young, mayor flexion, su dureza sera
baja y podran absorber altas cantidades de energia por impacto.

En la segunda region o intermedias Tc (r2), la alta presencia de cristalizacion secundaria
originard un mayor contenido cristalino y producird una menor elongacion que la region
anterior, por lo que la orientacion de los cristales y material amorfo es menor. Por otro
lado, con respecto a r; el médulo de Young aumentara, la flexion disminuird, su dureza
aumentara y absorbera medianas cantidades de energia al ser impactada.

En la tercera region o altas Tc (rs), los cristales gruesos predominan en esta region,
aunque también hay una cantidad relativamente importante de zonas amorfas, sin
embargo, los cristales gruesos originaran una fractura mas temprana del material al ser
elongado. Asi mismo, el médulo de Young alcanzara sus maximos valores, mientras
que la flexion los mas bajos, tendra alta dureza y al ser impactada se fracturard mas
facilmente la muestra. Debido a la baja elongacion reportada, la orientacion es casi nula
y el material es altamente isotrdpico al ser elongado.
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