CP-I14
AVANCES EN LA CARACTERIZACION DE LA TOPOGRAFiA DE SUPERFICIE
DE i-PP CRISTALIZADO ISOTERMICAMENTE

r . 1 1 I4 , * . . . .
Leonardo Chavez Guerrero, Virgilio Angel Gonzalez Gonzalez , Moisés Hinojasa Rivera, Carlos

Guerrero Salazar y Adela del Carmen Morales Salazar
Universidad Auténoma de Nuevo Ledn. Facultad de Ingenieria Mecanica y Eléctrica
Pedro de Alba S/N, Cd. Universitaria, San Nicolas de los Garza N.L. C.P. 66450
e-mail: vigonzal@ccr.dsi.uanl.mx

Resumen: Considerando la importancia que tienen las caracteristicas de las superficies de los
materiales en sus propiedades y sabiendo que las condiciones dinamicas de cristalizacion afectan a
la topografia de la superficie del polipropileno (i-PP), se analizo el efecto de la temperatura de
cristalizacion isotérmica (Tc) sobre la topografia de la superficie en peliculas de este polimero. Se
utilizaron las técnicas de calorimetria diferencial de barrido (DSC) y microscopia de fuerza atomica
(AFM) para describir el efecto de Tc en la morfologia de superficie y, aplicando geometria de
fractales se caracterizo la rugosidad de la superficie.

Antecedentes: Brillo, friccion y permeabiidad son algunas de las propiedades que se ven afectadas
por las caracteristicas superficiales de polimeros como la morfologia y la rugosidad. La
cristalizacion de los polimeros es un fenomeno fuertemente dependiente de la temperatura' en
cuanto a cinética y morfologia, y al menos bajo condiciones dinamicas la cristalizacion determina la
rugosidad de superficies de i-PP>. Mediante DSC es posible determinar las isotérmas de
cristalizacion de polimeros' utilizando las entalpias de fusion. La técnica de AFM nos permite
determinar la topografia de superficies. Los datos brindados por el AFM pueden ser tratados
mediante métodos™ de geometria de fractales® para analizar su caracteristica autoafin y calcular el
coeficiente de rugosidad (). El i-PP cristaliza en forma de esferulitas cuyo diametro y espesor
laminar incrementan con la temperatura al mismo tiempo que disminuye la rapidez de
cristalizacion. El grado de cristalizacion se obtiene al dividir la entalpia de fusion entre la entalpia
de fusion al equilibrio (AH°=198 J/g). El método mds exacto y preciso para determinar el  a partir
de imagenes de AFM es el método de la covarianza®, en el cual ¢ se calcula de la pendiente de una
grafica logaritmica del promedio de las varianzas “W(r)” de las alturas (Z) comprendidas en bandas

de magnitud “r” v.s. dicha magnitud o escala.
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Experimental: Se termoformaban por compresion peliculas delgadas de forma de discos, de
didmetro ~5 mm y peso de 10 mg las cuales se trataban en el calorimetro a una temperatura por
encima de la de fusion al equilibrio durante 3 min. En seguida se enfriaban rapidamente hasta la
temperatura de cristalizacion (Tc = 118,119,120,143, y 145 ) manteniendo esta temperatura durante
7 Hrs. Las muestras asi obtenidas se analizaban por AFM en modo de contacto. Otro conjunto de
muestras se utilizaron para determinar la cinética de cristalizacion a cada temperatura a partir de las
trazas DSC a 10°C/min.

Resultados: El DSC mostr6 que la cristalizacion fue practicamente completa a las 7 Hrs. para las
muestras cristalizadas a Tc < 143°C, resultando en exponentes de Avrami ( n = 2) de acuerdo a lo
esperado, mientras que a 143 y 145 °C no se aprecid cristalizacion significativa. De las imagenes de
AFM como la mostrada en la Fig. 1, se determinaron los £ para un minimo de 3,500 perfiles de cada
muestra y se determiné la distribucion de £ como lo muestra la Fig. 2, encontrando que
distribuciones bi y trimodales. Se observaron morfologias que muestran estructuras laminares,
nodulares, material amorfo presumiblemente rechazado y poros. El caracter autoafin de las
superficies es limitado, ya que { cambia con el tamafio del barrido (Fig. 3).
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Fig. 1- Imagen AFM de i-PP  Fig. 2- Distribucion de £ para 3,500 Fig. 3- Exponente de rugosidad en funcion
cristalizado a 119 °C por 7 Hrs  perfiles de i-PP cristalizado a 119 °C de la escala de barrido, Tc = 119°C

Conclusiones: La técnica de AFM es 1til en la caracterizacion de superficies de i-PP cristalizado
isotérmicamente, el cual presenta un comportamiento autoafin limitado en donde £ es funcion de la
escala de analisis. las superficies de i-PP muestran morfologias provenientes de la fase cristalina, de
la fase amorfa y de una combinacion de ambas. Una descripcion mas detallada sera reportada en
siguientes publicaciones.
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