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1. INTRODUCCION.

En este trabajo se presenta un analisis para el manejo de alcohol polivinilico
(PVA) como alternativa de recubrimientos en textiles de base polipropileno
(PP), con la finalidad de contrarrestar la degradacion que se observa en dicho
textil sometido a agentes de degradacion en la industria tales conocidos como
Mark-101 y Mark-102. Cabe mencionar que en esta investigacion se le atribuye
el nombre de degradacion al proceso de inmersion del PP en dichos aditivos,
ya que en las caracterizaciones no se distinguen rompimientos de enlaces u
otra caracteristica macroscopica en la que muestre una degradacién como tal.
Este se inicia con una indagacion documental en la que se presentan los
distintos tratamientos que se han utilizado para reforzamiento de textiles, o
cambio de caracteristicas a materiales con la misma relaciéon con respecto a
materias primas (PP y PVA) para un fin en especifico, se consideran
principalmente los tratamientos si los materiales y equipos a utilizar se
encuentren a disposicion junto con la capacidad de trabajo requerido o en su
caso si el costo de adquisicion no sobrepasa limites establecidos en el
proyecto. La caracterizacion de muestras y materiales se realiza mediante
espectroscopia infrarroja (FT-IR) tales como material en estudio PP puro, el
PVA simple como base en soluciones de recubrimiento, asi como soluciones
obtenidas para la obtencion del recubrimiento a utilizar, de igual manera, los
textiles de base PP con el recubrimiento son evaluados y caracterizados por
el mismo andlisis antes y después de someterse a degradacién frente a los
agentes mencionados anteriormente. El recubrimiento fue aplicado en el textil
mediante inmersién en cada una de las soluciones, de tal manera que pueda
existir una adhesion, muy probable sin ningun tipo de actividad quimica entre
el PP y la solucion de recubrimiento. En algunos casos se presentan
caracterizaciones mas especializadas, como el analisis termogravimétrico
(TGA) y la calorimetria de barrido diferencial (DSC), ademas de procesos de

secado a temperatura ambiente o en algunos casos mediante horno de
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conveccion forzada. En un posterior segmento se analiza y se concluye a partir
de los resultados obtenidos, sobre el recubrimiento y el tratamiento por el cual
se observe menor desgaste de las mezclas para cada uno de los medios

aditivos de degradacion utilizados en este analisis de estudio.

2. ESTADO DEL ARTE.

El alcohol polivinilico, conocido como PVA por sus siglas en inglés, es utilizado
como recubrimiento de diversos materiales, por ser un polimero hidrofilico, no
toxico, biocompatible (compatible con el organismo humano), con buenas
propiedades mecanicas, muy estable durante largos periodos en diferentes
condiciones de temperatura y pH [1]; dada su caracteristica de
hidrosolubilidad, se ha usado en medicamentos de liberacion controlada [2].
La investigacion mundial en la degradacion de PVA en el ambiente fue iniciada
para su uso en pulpa y en papel, asi como en la industria de los textiles que
ha dado lugar a la generacion de cantidades significativas de aguas residuales
gue contenian PVA. [3], después de su vida util se han identificado 55 especies
de microorganismos (incluidas bacterias, hongos y levaduras) que participan
en su degradacion [4]. La variedad de propiedades utiles del PVA resulta en
amplio uso industrial y hace su particularidad interesante para elaboracion de
materiales ambientalmente amigables, sin embargo, puede ser considerado
como un material inerte y la introduccion de funcionalidades quimicas son
necesarias para mejorar su reactividad. Las modificaciones quimicas del PVA
pueden ser hechas mediante sus grupos hidroxilo [5], y estos derivados
presentan uso importante en la industria alimentaria [6]. Por otro lado, el PP
es un polimero muy conocido ya que puede ser aplicado en muchas areas de
la industria, por ejemplo, automoéviles, embalaje, tubos, muebles,
construcciones y textiles. En la industria textil, el PP es ampliamente usado
para fibras sintéticas, en el 2010, el consumo de fibras de PP se inform6 que

eran seis millones de toneladas, el cual fue puesto en segundo lugar entre el
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poliéster y la poliamida en el area de fibra sintética, comparado con el poliéster
y poliamida, el PP muestra un bajo costo de producciébn y superior
procesabilidad y reciclado, el cual hace su éxito en el mercado de la fibra
comercial, sin embargo, un relativo rendimiento mecanico pobre de fibras de
PP impide la expansion de sus areas de aplicacion, especialmente en las
areas técnicas de fibras, tales como seguridad y prendas de proteccion,
automoviles y aeroespaciales asi como geotextiles y aplicaciones militares [7].
El recubrimiento de pelicula de PP, puede considerarse como un proceso
complejo donde se involucran diversos factores como: El comportamiento
reolégico de polimeros (agentes de recubrimiento), la velocidad de secado, la
adhesion del polimero a la superficie del nucleo, la temperatura del equipo, etc
[2]. Los trabajos que se han realizado en relacion al PP y el PVA, no siempre
tienen fines de recubrimiento, sino que también pueden ser para fines muy
especificos, como lo son el mejoramiento de la ductilidad (capacidad de un
material para modificar su estructura al ejercer un fuerza sobre ella) en
compuestos cementosos, entre otros [3,8]. Para el mejoramiento de las
propiedades reoldgicas se han llevado a cabo la formacién de termoplasticos
en mezclas de PP/PVA mediante extrusiones de capilares ya que el PP tiene
un gran nimero de ventajas sobre otros polimeros en aplicaciones de plasticos
y textiles, teniendo un alto trabajo de ruptura, indicando que es un plastico
duro, y con alto grado de cristalinidad resultando fuerte y resistente [4]. En las
telas no tejidas de PP se preparan y caracterizan mediante inmersion de
recubrimiento de PVA para su modificacion hidrofilica [9]. Otra de las
caracteristicas en la que se han establecido estudios es en su mejoramiento
de actividad antibacterial, mediante la simple introduccion de nanoparticulas
de plata, donde la adicion de nanomateriales dentro del hidrogel de PVA para
formar el hidrogel compuesto es una buena manera para mejorar sus
propiedades mecanicas [10], asi como eléctricas Opticas y de barrera de gases
[11]. Adicionalmente, la adicion de una pequefia cantidad de boérax al PVA

puede conducir a un notable incremento de viscoelasticidad de la solucién
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acuosa de PVA. El hidrogel formado por PVA-borax ha recibido mucha
atencioén por sus atractivas propiedades fisicoquimicas y amplias aplicaciones,
tales como limpieza de pinturas y liberacion de medicamentos [12]. Otra forma
de mejoramiento de las propiedades mecanicas y fisicas ha sido el refuerzo
con materiales compuestos con agregados de fibrilla aisladas de fibra de
celulosa regenerada [13]. De igual manera, se ha estudiado la
prefotodegradacion en la biodegradaciéon de PP con poli(3-hidroxiburitato),
resultando una disminucion de peso molecular en la fase de PP y la formacién
de grupos hidroxilo y carbonilo los cuales fueron consumidos durante la
biodegradacion [14,15]. La incorporacion de nanosilica (NS) en el propileno es
un método prometedor para la obtencién de materiales con mayor rigidez y
fuerza, las mezclas PP/NS combinan la excelente procesabilidad, estabilidad
térmica, reciclabilidad y un bajo costo de PP con alta rigidez de NS [16]. Una
propuesta para ampliar la aplicacion de fibras de PP consiste en preparar
fibras compuestas con nanoarcilla como agente de refuerzo [7]. Los efectos
de adicién de poliamida al polipropileno también se han investigado, y fue
encontrado que las capacidades de las fibras de PP se mejoran sin afectar
otras propiedades del material [17].

3. ANTECEDENTES.

Uno de los estudios para el mejoramiento de las propiedades reoldgicas en
algunos polimeros, es la elaboracion de termoplésticos, como es el caso del
PP con soluciones de PVA termoplastico (TPVA) combinados con un 25% en
peso de glicerina, soluciones las cuales son maduradas a 80°C durante 2
horas. Estas mezclas estan en una relacion de TPVA/PP de 0/100, 20/80,
40/60, 60/40, 80/20, y 100/0 % en peso [18].

Otras investigaciones se han inclinado hacia el mejoramiento de las

propiedades hidrofilicas de los materiales poliméricos, esto mediante la
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introduccién de glutaraldehido (GA) en una relacién de 1 mol GA por 4 mol de
PVA con solucién reticulada con 10% de &cido acético, 10% de metanol y 10%
de acido sulfurico en volumen a soluciones acuosas de diferentes
concentraciones de PVA preparadas a 90°C durante dos horas a telas no
tejidas de PP [9].

La introduccion de materiales poliméricos a distintas areas técnicas, se ha
logrado gracias a su capacidad de mejorar las caracteristicas fisicoquimicas
de diversos materiales, como el aumento en la ductilidad de compuestos
cementosos, por ejemplo, con la hibridacion de dos fibras quimicamente
diferentes, los polimeros a utilizar son PVA y PP en una relacion de fibra de
PVA/PP 75/25%, 50/50%, 100/0% y 0/100% [19].

4. DESCRIPCION DEL PROBLEMA.

Dentro de las practicas industriales se encuentran elementos secundarios que
colaboran con dichos procesos de manufactura, algunos de ellos son de
materiales que se componen principalmente de polimeros, un ejemplo de ello
es el PP. Este tipo de material es sometido a tratamientos en distintos tipos de
medios con propiedades de degradacion muy altas, y como consecuencia de
ello, se produce un desgaste acelerado de dichos materiales secundarios, lo
que en ocasiones genera un costo adicional a la produccién, y que se desea
pueda ser omitido.

5. JUSTIFICACION.

Se valora el grado de interaccion del PP en dos medios de degradacion
después de la inmersion en soluciones de base PVA con diferentes
tratamientos, para uso de recubrimiento. La finalidad es de observar el

comportamiento de PP con cada uno de ellos para realizar una eleccién al
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tratamiento con el que se obtenga un menor desgaste luego de ser expuestos
a agentes de degradacion Mark-101 y Mark-102, utilizando para ello, analisis

por espectroscopia infrarroja y analisis gravimétrico.

6. HIPOTESIS.

Se obtiene una menor degradacion de textil base PP en recubrimientos de
mayor concentracion de base PVA siempre y cuando la adherencia entre
ambas fases sea lo suficientemente resistente hacia los aditivos de

degradacion.

7. OBJETIVOS.
7.1. GENERAL.

Estudio de recubrimientos con diferentes concentraciones de base PVA en
textil de PP para lograr la menor degradacién posible en aditivos Mark-101 y
Mark-102.

7.2. ESPECIFICOS.

Elaboracion vy, caracterizaciéon de soluciones para recubrimientos mediante

FT-IR, a diferentes concentraciones de base PVA.

Evaluacion y caracterizacion de PP con recubrimiento a partir de FT-IR antes

de la degradacién asegurando asi la adherencia del recubrimiento al PP.

Evaluacion y caracterizacion de PP con recubrimiento después de
degradacion en cada aditivo en base a la concentracion de PVA de cada

recubrimiento.

Concluir sobre el PP con el recubrimiento que presente la menor degradacion

en cada uno de los aditivos, otorgando la mayor proteccion posible.
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8. MARCO TEORICO.

Para recubrimiento en textiles de PP con soluciones base PVA, estas ultimas
se realizan a partir de tres tratamientos distintos a diferentes concentraciones
de PVA 'y con una caracterizacion previa de PP puro por FT-IR (Perkin Elmer.
Spectrum Two FT-IR/SP10SW) y su masa para posterior andlisis en una
balanza analitica (OHAUS. EXPLORER. E1430), de tal manera de que se
tenga una referencia mas clara del grado en que los compuestos de los
aditivos llegan a producir desgaste en dichos materiales. EI PP con
recubrimiento se caracteriza por su masa y FT-IR antes y después de la
inmersion en solucion de recubrimiento, estas caracterizaciones se adicionan
en algunos casos con analisis de termogravimetria (TA instruments, TGA5500
DISCOVERY series) a una velocidad de calentamiento o rampa de 10°C/min
en atmaosfera de nitrdgeno de temperatura ambiente a 600°C y de 600°C hasta
800°C en atmdsfera de oxigeno con un flujo del gas de 50ml/min y calorimetria
de barrido diferencial (TA instruments DSC2500 DISCOVERY series) con
velocidad de calentamiento o rampa a 10°C/min en atmésfera inerte de
nitrégeno con flujo de 50 mi/min.

La solucion acuosa de PVA se lleva a cabo con la solubilidad de PVA a 75°C
en parrilla con agitacién magnética (Stable Temparuture Magnetic Stirrier. 78
hw-1), hasta alcanzar solubilidad total, las soluciones acuosas son realizadas
a 02, 04, 06, 08 y 10% (P/V) PVA.

El tratamiento de PVA termoplastico consiste en realizar soluciones acuosas
de PVA a concentraciones de 02, 04, 06, 08 y 10% (P/V), y 75°C hasta
solubilidad total, la caracteristica de termoplastico de promueve con la adicion

de glicerina a cada solucién en una relacion de 50% (V/V).

Para el dltimo tratamiento que corresponde a solucion reticulada, las
soluciones acuosas de PVA a 75° C de solubilidad, son en concentraciones de
0.2, 0.4, 0.6, 0.8 y 1.0% (P/V) PVA, la adicion de anhidrido maléico es con
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relacion de 0.1mol/0.4mol (anhidrido maléico/PVA) y un 20% (V/V) de solucion
reticulada de concentracion 10% de acido acético, 10% de metanol, 10% de

acido sulfurico y 70% (V/V) de agua.

El PP se lleva a degradacion mediante un proceso de inmersion en los aditivos,
de tal manera que las piezas queden totalmente sumergidas y posteriormente

se realiza la evaluacion mediante FT-IR.

Tanto en el proceso de recubrimiento, asi como en el de degradacion, las
muestras se llevan a secado a temperatura ambiente, o en su caso en horno

de conveccidén forzada regularmente a 60°C por 12 horas.

9. METODOLOGIA.
9.1. PREPARACION DE SOLUCIONES DE RECUBRIMIENTO.
9.1.1. Solucién acuosa PVA.

Concentracion PVA (%P/V) Volumen de solucién (ml)
02 100
04 100
06 100
08 100
10 100

Tabla 1 Concentraciones de solucion acuosa PVA.

9.1.2. Solucién acuosa PVA reticulada.

Concentracion PVA (%P/V) Volumen solucién PVA (ml) Volumen solucion reticulada (ml)
0.2 80 20
0.4 80 20
0.6 80 20
0.8 80 20
1.0 80 20

Tabla 2 Concentraciones de solucion acuosa PVA con solucion reticulada.

RESIDENCIA PROFESIONAL DE INGENIERIA QUIMICA 9



TECNOLOGICO NACIONAL DE MEXICO ?“{L&*\
Q
[Fapy

Instituto Tecnolégico de Tuxtla Gutiérrez

9.1.3. Solucién acuosa PVA con glicerina.

Concentracion PVA (%P/V) Volumen solucién PVA (ml) Volumen glicerina (ml)
02 50 50
04 50 50
06 50 50
08 50 50
10 50 50

Tabla 3 Concentraciones de solucion acuosa PVA con glicerina.

9.2. RECUBRIMIENTO DE PP CON SOLUCIONES BASE PVA.

En base a los contenedores que se tienen a disposicién, el textil de PP es de
forma circular y con un diametro de 4 cm. El volumen se maneja a 50 ml, mismo

gue permite la inmersion total del textil.

La técnica de recubrimiento del textil es por inmersion de 4 hrs, procurando asi
qgue las muestras sean cubiertas en su totalidad, seguido de un secado para

posterior analisis.

9.3. DEGRADACION DE PP CON RECUBRIMIENTO EN ADITIVO
MARK-101 Y MARK-102.

La degradacion para cada muestra con recubrimiento es mediante inmersién
en los aditivos Mark-101 y Mark-102.Las mezclas con recubrimiento de
solucion acuosa de PVA son expuestas durante 22 dias, mientras que la
inmersion de las mezclas con recubrimiento de PVA termoplastico y con

solucion reticulada son de 40 dias.

10.RESULTADOS.

Durante el proceso de preparacion de soluciones de recubrimiento,
recubrimiento por inmersion de PP en dichas soluciones y después de

degradacion en los aditivos, todas las muestras se caracterizan mediante FT-
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IR, asi como también los componentes puros que conforman cada una de las
mezclas que se utilizan en este proceso de evaluacion como recubrimientos
en el polipropileno, de igual manera el PP sin recubrimiento, caracterizando
asi este material en un antes y después del recubrimiento y su respectiva

degradacion en los aditivos.

10.1. COMPONENTES PUROS.

10.1.1. PP sin recubrimiento.

PP Blanco_1

840.810m 1, 95.95%T
94

972.62cme1, 95.03%T

1166.38cm-1, 95 68%T

%T

1255.390m-1, 89 70%T
.acme1, 53.18%T

84 2950 41cm-1| [84.657%T

1375.97cme1, 84.16%T

82 2917 206nj1, 81.63%T

81
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450

cm-1

Espectro 1 FT-IR de PP puro.

Asignacion espectro de polipropileno

Frecuencia (cmt) Intensidad relativa Transmitancia (%) Asignacion
295041 S 84.67 Estiramiento asimétrico y
2917.2 VS 81.53 simétrico de C-H alifatico
2838.41 m 89.18 (CHz, CHs)
1455.39 m 89.7 Flexion de C-H alifatica
1375.97 s 84.16 Flexion de CH3
1166.38 w 95.68 Balanceo CH2
972.62 w 95.03 Deformacion C-C alifatico
840.81 w 95.96 Estiramiento C-C alifatico

Tabla 4 Asignaciones de sefiales para FT-IR de PP puro.

En el Espectro 1 de FT-IR se obtienen las sefiales de identificacion para el PP

puro, en la tabla 4 se asignan las sefiales, de acuerdo a su estructura quimica.
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Estas sefales que se toman como referencia del PP puro son las de 2950.41,
2917.2, 1455.39 y 1375.97 cm™.

10.1.2.

PVA pur

0.

La presencia de alcohol polivinilico dentro de las mezclas para recubrimiento
se determina a partir de las sefales en 2909.85, 1719.09, 1374.9, 1242 y
1089.68 cm™ (espectro 2).

10044

10004

99.54

%T
]

95 5

95.04

PVA tecnico_1|

+CH—CHAy

i
H

2909 850m-1, 96.89%T

3308 85em-1, 55.93%T

1426em-1,97.024%T

943.920m-1, 93.726%T

1374 5em-1, 3573757

1242.630m 1, 95.15%T

604.41cm-1, 98.557%T|

243.31cm 1, 97.65%T

1089.630m-1, 34 55%T

94.!
4000

3500

3000 2500 2000
cm-1

1500 1000

500450

Espectro 2 FT-IR de PVA

Asignacion espectro de alcohol polivinilico

Fre(zlrjne_{])da Intensidad relativa | Transmitancia (%) Asignacion
3306.65 95.93 Estiramiento O-H
2909.85 96.89 Estiramiento asimétrico de CH: alifatico
1719.09 m 96.59 Estiramiento O-H
1426 m 97.04 Deformacion en vinil alcohol
1374.9 m 96.797 Estiramiento de enlaces C-O
1242.63 S 95.15 Estiramiento de C-O en -C-O-C-,-C-OH
1089.68 Vs 94.66 Estiramiento de C-O en -C-O-C-,-C-OH
843.31 m 97.65 Estiramiento C-C alifatico

Tabla 5 Asignaciones de sefiales del FT-IR de PVA
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10.1.3. Agua.

El espectro 3 referido al agua, se caracteriza por las sefiales de dos longitudes
de onda de manera particular, siendo estas longitudes 3600 y 1500 cm™[20],
éstas dos sefiales se determinan en el espectro 3, y corresponden a 3308.03
y 1634.99 cm?, la cuales dan una referencia muy cercana a la presencia del

agua en las muestras.

Agua Desionizada

2132.760m-1, 96.59%T

§15.480m-1, 85.98%T

%T

1634.9%cm-1, 73.56%T

4
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450
cm-1

Espectro 3 FT-IR agua destilada.

10.1.4. PP puro en aditivos de degradacion Mark-102 y Mark-102.

Luego de la degradacion de las muestras de polipropileno puro en el aditivo
Mark-101, las sefiales en el Espectro 4 de 2917.2, 1375.85 y 2950.41cm™,

indican la presencia de polipropileno.

La degradacion en Mark-102, las sefales de PP se detallan en 2917.75,
1450.42 y 1372.46 cm. Aunque se no se conocen con exactitud los
componentes y concentraciones de cada aditivo, se sabe que en Mark-102 se
tiene la presencia de 3-hexin-2,5-diol en un 15-40% y 1,4-butindiol de 1-5%,

ambos alquinos, los espectros de referencia [22,22] de cada uno, indican
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varias sefiales en el rango de 1600 a 500 cm™, por lo que, para fines practicos
de este trabajo, todas estas sefiales se reconocen en analisis posteriores
como presencia de alquinos, de igual manera se toman las sefales de 1664 y
1636 cm™ respectivamente a partir de los espectros de referencia de cada
componente, junto con la sefial de 1667.70 cm™* que se muestra en el espectro

5 para este segundo aditivo.

99.5

99.04

98.57

98.0q

9757

%T

97.0q

96.57

707.12em-1, 96.55%T
96.04

2917.450m-1, 95.01%T
95 54

1375 850m-{, 94.85%T
95.0q ™l

945
4000 3500 3000 2500 1 2000 1500 1000 500450
cm-

Espectro 4 Degradacion de PP en mark-101 sin recubrimiento

1024
1004

1409.39cm-1, 83,81%T 717 51emy, 87.35%T
957

1130 15¢m-1, 83 38%T
9+ 129.53en}1, 80.39%T)
1667.70cm1, 37.75%T
500.040m-1, 31.68%T
85 /
e
1450.420m T, 82 3% T

804

1372.46em-1, 73.95%T / 615.02cm-1, 80.29%T
900,23am-1 50.02%T
787

2917 75eme1, 85.88%T

%T

2382 250m-1, 30.25%T

T _ N
1325.74cme1, 78.03%T
3294 240m1, 73.67%T
654 856.15¢m1, 71.94%T
1104 470m1, 67 85%T ‘
968 2llcm-1, 63 54%T
60

1158.21om-1, 67.34%T

|
o 1064 ﬁfzmuﬂl_____ \“\\

1025.42cm 1, 57.20%T

5.
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450
cm-1

Espectro 5 Degradacion de PP en mark-102 sin recubrimiento
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Proceso de degradacién

Concentracion PVA en Medio de Peso textil antes de | Peso textil después de | Degradacion
textil (%) degradacion degradacion (mg) degradacion (mg) (%)
0 Mark-101 295 336 -12.20
Mark-102 353 1351 -73.87

Tabla 6 Pesos de PP antes y depués de degradacion en mark-101 y mark-102

El peso del PP después de cada degradacion incrementa en 12.20% con Mark-
101, y un 73.87% con Mark-102 (tabla 6). Puesto que en los espectros se
registran la presencia de PP en cada una de las degradaciones, se estima que
el incremento de peso sea por ciertas incrustaciones de los aditivos después

de la inmersion, ya que las muestras se llevan a secado.

10.2. PP CON RECUBRIMIENTO DE SOLUCION ACUOSA PVA.

Datos textil de PP
Concentracion | Peso textil antes Forma Diametro Peso textil después Aumento en
de PVA (%P/V) | de inmersion (mg) (cm) de inmersién (mg) peso (%)
2 630 Circular 4 684 7.894736842
4 658 Circular 4 784 16.07142857
6 723 Circular 4 940 23.08510638
8 678 Circular 4 975 30.46153846
10 697 Circular 4 979 28.80490296

Tabla 7 Caracterizacion mediante gravimetria de PP antes y después de inmersion para recubrimiento en
soluciones acuosas de PVA

Proceso de degradacion
Concent_racién PVA | Medio d_e, Peso textillgntes de | Peso textil d_qspués de Degradacion (%)
en textil (% P/V) |degradacién | degradacion (mg) degradacion (mg)
Mark-101 331 322 2.719033233
2 Mark-102 353 852 -141.35977
4 Mark-101 376 333 11.43617021
Mark-102 408 927 -127.2058
Mark-101 458 378 17.46724891
° Mark-102 482 1978 -310.3734
Mark-101 500 379 24.2
8 Mark-102 475 1022 -115.1578
10 Mark-101 496 384 22.58064516
Mark-102 483 1014 -109.9378

Tabla 8 Caracterizacion mediante gravimetria de PP con recubrimiento de solucion acuosa de PVA antes y
depués de degradacion

RESIDENCIA PROFESIONAL DE INGENIERIA QUIMICA 15
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10.2.1. PP 02% P/V PVA.

%T

A
4000 3500 3000 2500 4 2000 1500 1000 500450

Nombre Descripeién
#———Sol ac 02% PVA 1

Espectro 6 FT-IR correspondientes al PP de 02% PVA

101
1007

856.27cm 1, 87.72%T
1380 8em-1, 84.108%T

1253.20m1, 95.11%T

1154.61cm-1, 90.90% T

Sol ac 02% PVA_1|

618.67em1, 85,9157

29820m1. 84 92%T

%T

1638.000m1, 73.53%T

3307.280m-1, 43,8757

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 450
cm-1

Espectro 7 FT-IR de solucion de recubrmiento

En el espectro 6 se concentra el proceso desde recubrimiento del PP hasta la
degradacion en ambos aditivos por el cual se observan los cambios de sefales
que se producen desde el inicio hasta el final, apreciando con estas mismas,

presencia o posibles desvanecimientos de algunos componentes. El espectro

RESIDENCIA PROFESIONAL DE INGENIERIA QUIMICA 16
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7 nos confirma presencia de PVA con las sefiales 1380.8, 1253.2 y 1072.16
cm™ en solucién acuosa, ya que también se observan las sefiales que hacen
referencia al agua 3307.28 y 1638 cmL. Seguido del recubrimiento de PP con
dicha solucion, se caracteriza la muestra con obtencion de sefales con
longitud de onda en 2950.53, 2917.45, 1454 y 1375.96 cm™, indicando la
presencia de PP, y sefiales en 1737, 1375.96 y 1256.3 cm™, distinguiendo asi
el PVA como se indica en el espectro 8, ademas de un incremento del 7.89%

en peso como se indica en la tabla 7 correspondiente al 02% PVA.

101
100

835.860m-1, 37.58%T

1737 1em-1, 97.305%T
840.726m1, 95.95%T

PP Sol ac 02% PVA_1

972.56cm-1. 95/52%T

2832 130m1, 28.63%T 1404220, S0.1QMT
2850.530m7, 85.76%T
997 .50cm-1. 95.98%T

2917 45em 1, 82.68%T
80 1375.96cme1, 85 65%T

1169.26m-1, 96.42%T

75 1256 3cm-1. 96.475%T

%T

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450
cm-1

Espectro 8 FT-IR de PP con recubrmiento

Puesto que después del procedimiento de degradacion se tiene el PP sin
sefiales macroscopicas notorias de desgaste, con las sefales de 2950.34,
2917.21, 1452.92 y 1375.81 cm, se reconoce la presencia del PP. Con
respecto al PVA, de las sefiales que hacen referencia este componente en la
mezcla, solo se registra con mayor puntualidad la sefial de 1375.81 cm™,
puesto que esta sefial no representa de manera muy especifica al PVA sino al
PP, se puede atribuir un desprendimiento de dicho material de la mezcla
(espectro 9), dando una referencia a esto, la disminucién del 2.719% en peso

como se establece en la tabla 8.

RESIDENCIA PROFESIONAL DE INGENIERIA QUIMICA 17
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2917.270m-1, 93.50%T
2950 340m-1, 84 5137

340.64cm ], 93.195%T

1188 20m-1, 38.175T 970.80m-1, 97.998%T

%

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450
cm-1

Espectro 9 FT-IR de PP degradacion mark-101

Mientras tanto en la degradacién con Mark-102 (espectro 10), se observa el
rango de sefiales de presencia de alquinos, asi como 1667.64 cm™ presente
debido al 3-hexin-2,5-diol. EI PP se hace presente con sefales en 2917.51,
1450.66 y 1373.33 cm™. Como en Mark-101, no se observan sefiales que
hagan una referencia muy especifica al PVA, se estima un desprendimiento
del PVA, aunque la muestra no se presenta una disminucién en el peso (tabla
8), el espectro no detalla sefiales de PVA, pero si intensas referencias a los
alquinos, el incremento de peso se atribuye a incrustaciones del aditivo en

evaluacion.

A partir del analisis termogravimétrico (TGA 1) tomado después de la
degradacion, se demuestra la presencia de PP en un 99.746% a partir del TGA
del PP solo, teniendo ademas una temperatura de descomposicion de
431.75°C, y reportando en este analisis la temperatura de 464.21°C, asi sin
tener otra temperatura de descomposicion debajo de 400 °C se establece
nuevamente la inexistencia de PVA, ya que este componente presenta una

temperatura de descomposicion a 233°C [27], mientras que los componentes

RESIDENCIA PROFESIONAL DE INGENIERIA QUIMICA 18
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que se registran a temperaturas mayores a 500° son considerados como

componentes inorganicos propios del aditivo de degradacion.

101
100

299.950m1, 88.745%T

PP Sol ac 02% PVA Mark-102_1|
95

500.480m-1, 88.01%T
2222 56cme1. 95.94%T

1667640m.1, £3.65%T

90

2838.02cm-1, 89.51%T

85

1450.660m 1, 62.94%T 509.760m 1, 83.68%T

80

2917 5%0m1, 84.47%T 1410.97em1, 83,51%T
856.15cm-1, 78.13%T

75

YoT

2932.480m1, 78.99%T .
3306.06oml1. 75.12%T TA7.8%em 1, 35.81%T

1373.330m 1, T3.73%T
70

1327.380m1. 79.50%T

65

908.3¢0m 1, T0.115%T

1158.950m 1, 65.32%T
B0

1072.620m1, 61.66%T

1020.47em 1, 64,4757

55

50

A
4000 3500 3000 2500 2000 1600 1000 500450

cm-1
Espectro 10 FT-IR de PP degradacion en mark-102
M347 A-1 TGA5500,10/24/2017 7:11:39 PM
RAMPA 10C/MIN ATM N2,02. 2.55185 mg
G.MENDEZ Platinum HT
c:\2017 tga\tgam347 a-1.tri
TGAM347 A-1
120 ~ 3.0
2.545 mg F =
464.21 °c 99746 % EF27 &
E a
100 -| =
F24 =
=
—
F21 S
80 2
= F1s 2
= £ L
= 60 -| F15 =
F12 g
40 - E =
0.017 mg F 09 o
0.671 % E (=)
F 06 —
20 3 =
Fo3 —=
3 (¢}
R =
o 0.0
o 100 200 300 400 500 600 700 800
Temperature [ (°C)

TGA 1 Degradacion en mark-101
El TGA 2, analiza la muestra inmersa en mark-102, en el que se observa una

primera temperatura de descomposicion a 139.73°C, en la cual existe una

concentracion de 55.332% en peso al que se les atribuyen a componentes del
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TECNOLOGICO NACIONAL DE MEXICO @9“@%

[ ¢}

. L. . S Jrm.i

Instituto Tecnoldédgico de Tuxtla Gutiérrez A A
<,

Y Gy e’

aditivo Mark-102 (incrustaciones organicas) y un 43.777% de PP con
temperatura de descomposicion de 467.36°C y el 0.891% de componentes
(inorganicos) pertenecientes al aditivo, respondiendo asi el incremento en

peso de la muestra después de degradacion.

M347 M-A-1 DSC2500,10/24/2017 8:11:35 PM
RAMPA 10C/MIN ATM N2. 8.90000 mg
G. MENDEZ Aluminum
c:\2017 dsc\dscm347 m-a - 1.tri
DSCM347 M-A-1
3.50
] 90.972 J/g
2.95 4} 1ER CALENTAMIENTO 152.17:2C
] |
2.40 125.31 °w
= 1
= 1.85 ]
= ] 170.57 °C
8 1.30 4
N ]
s ] 99.124 J/g
g 0.75 130.87 °C
= 1 ENFRIAMIENTO }
= 0.204 \
3 ]
[rss A
8 -0.351 2DO CALENTAMIENTO
-0.90 97.043 J/g
] 157.28 °C
-1.45 3
] 165.05 °C
o 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260
Exo Up Temperature “cC)
DSC 1 Degradacion en mark-101.
M347 B-1 TGAS5500,10/26/2017 9:50:19 PM
RAMPA 10C/MIN ATM N2, O2. 6.36454 mg
G. MENDEZ Platinum HT
c:\2017 tga\tgam347 b - 1.tri
TGAM347 B -1
120 1.85
139.73 °C o
m 3.522 mg - 1.65
55.332 % o
100 =
- 1.45 §
: g
80 467.36 °C I 1.25 %
[ 3
N k]
— - 105 £
= — H
z 60 - N %
2 2.786 mg [ o085 &
43.777 % =
40 4 u 0.65 =
[ oas =
C 3
20 L =
[- 0.25
0.891 % o
- 0.05
o :
o 100 200 300 400 500 600 700 800
Temperature (1 (°C)
TGA 2 Degradacion en mark-102.
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M347 M-B -1

RAMPA 10C/MIN ATM N2.

G. MENDEZ

c:\2017 dsc\dscm347 m-b - 1.tri

DSCM347 M-B-1

DSC2500,10/25/2017 3:46:38 AM
8.10000 mg
Aluminum

8.5644 J/g
213.90 °C

277.96 J/g
154.15 °C

1ER CALENTAMIENTO 1.8143 J/g

117.81 °C

40.076 J/g

Heat Flow (Normalized) (W/g)
5
Il

226.23 °C

124.40 °C 166.73 °C
0.0 N ENFRIAMIENTO R Y
40.645 J/g
0.5 158.59 °C
12DO CALENTAMIENTO
1.0
162.29 °C
1.5 T : T : T T T T T T T .
o 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260
Exo Up Temperature “C)

DSC 2 degradacion en mark-102

Las caracterizaciones de las mezclas de esta concentracion de PVA se
describen en la tabla 9 a partir de TGA Y DSC.
Muestra Medio de PP Incrustaciones | Incrustaciones PVA T de T de AH de %
(% PIV Degradacion (% Organicos Inorgénicos (% Descomposicion | Fusion Mezcla | Cristalizacion
PVA) peso) (% peso) (% peso) peso) (°C) (°C) J/9)
02 Mark-101 99.746 0 0.671 0 464.21 165.05 97.043 46.43
02 Mark-102 43.777 55.332 0.891 0 467.36 162.29 40.645 19.44

RESIDENCIA PROFESIONAL DE INGENIERIA QUIMICA

Tabla 9 Craracterizacion de mezclas

10.2.2. PP 04% P/V PVA.

El proceso de recubrimiento que se realiza con solucibn acuosa de
concentracion 04% PVA, muestra sefiales en 1384.8, 1265.8, 1087.41 cmten
el espectro 12 que hacen referencia al PVA en solucién acuosa, las
intensidades altas que se exhiben en 3307.95 y 1638.58 cm! se conciben

propias del agua.

Se hace una mayor referencia al PVA como recubrimiento en solucion del PP
con sefiales presentadas en el espectro 13 con mayores intensidades en
1249.05 cm del PVA'y 2950.41, 2917.23, 1453.13, 1375.95 para el PP.

21
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102
100-

%T

4
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 450
cm-1

Nombre

»——50lac04% PVA 1

»——PP Sol ac 04% PVA_L

2 ——PP Sol ac 04% PVA Mark-101 1
»——PP Sol ac 04% PVA Mark-102 1

2

6n
ra 008 Por Administrator Fecha viern.
2002 Por Administrator Fecha jueve.
2028 Por Admin
ra 009 Por Administrator Fecha mi

zzzz o
B840 L

Espectro 11 FT-IR correspondientes al PP de 04% PVA

102
100

1268.86m-1, 96.505%T

N

1087 41cm-1, 33.05%T

2382.20m 1, 8T.5%T
1130 11eme1, 98.09%T

§19.67cm-1, 85.81%T

1635.550m.1, 73.84%T

%T

1384.86m1, 95.25%T

3307.950m-1, 42.89%T

4
4000 3500 3000 2500 : 2000 1500 1000 500450
cm-

Espectro 12 FT-IR solucion de recubrimiento

La degradacion en el aditivo Mark-101 en el espectro 14, presenta
intensidades muy marcadas en 2950.59, 2917.37, 1452.77 y 1375.87
refiriéendose al PP, disminuyendo asi un 11.436% el peso de la muestra

después del anterior proceso de inmersion (tabla 8).
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102
100-

1453.13cm-1, 34 76%T
837.23cm1, S7.67%T
871 820m-1, 87.67

PP Sol ac 04% PVA 1|
988.97cm 1, 97.67%T

1188.71cm-1, 97.92%T

1375.94em T, 32.05%T 268.050m1) 57 22
2837.96cm-1, 94.45%T 1249,08cm-187.92%T

2817.230m'1, 30.50%T

%T

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 450
cm-1

Espectro 13 FT-IR de PP con solucion de recubrimiento

PP Sol ac 04% PVA Mark-101_1

2835 4om1. 95.25%T
1253.60m-1, 98.118%T

2917.370m 1. 92.14%T

80 2868cm-1, 94.985%T

%T

“s000 3500 3000 2500 4 2000 1500 1000 500450

Espectro 14 Degradacion de PP con mark-101

La degradacion en Mark-102, contrario al aditivo anterior, presenta un
incremento en peso probablemente hecha por las incrustaciones de residuos
organicos presentados en sefiales correspondientes a los alquinos, esto a
partir de la sefial medianamente marcada en 1667.77 cm! para 3-hexin-2,5-
diol (espectro 15), y referentes al PP como 2917.18 cm, sin presencia de
sefales de PVA
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pros FErErr
95
2221.37cm-1, 95.99%T 1289.31em1,/81.79%T
o te87 7Tt 4 30%T
85
s10.550, 52.64%T
80
o1 a7t g3 1757
e 20008, 84,077
" 538200, 7717567
2917.18cm-1, 84.88%T
o 527 20emin 78 91567
ca8 310, 68,9257
o 2982 a1emt 77 8% 1158 87T 32 05T
1025.48¢m-1, 62.82%T
55 1072.65cm1, 53.71%T
1108 s5emt, 71 3157
50
‘4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450
cm-1
Espectro 15 Degrdacion de PP en mark-102
M347 A-2 TGAS5500,10/24/2017 8:26:17 PM
RAMPA 10C/MIN ATM N2,02. 2.78702 mg
G.MENDEZ Platinum HT
c:\2017 tga\tgam347 a-2.tri
TGAM347 A-2
120 ~ 3.2
S E =
2794 mg 464.22 °C bl 8=
100.0 % il E = &
100 - > =
- 2.6 =
=
- 2.3 g‘
80 - =
- 2.0 =
= =
= F1.7 &
E 60— %
= E 1.4
= &
g =
40 + 1.1 =
3 =
Eos
20 - Fos ==
Foz2 o
o T T T T 7 T T F
o 100 200 300 400 500 600 700 800
Temperature [ (°C)

TGA 3 Mezcla degradada en mark-101.

Como ya se menciono con anterioridad en el analisis de los espectros, seguido
de las degradaciones tanto en el aditivo Mark-101 asi como en el aditivo Mark-
102, no se perciben sefales de FT-IR correspondientes al PVA, del mismo
modo se da a conocer esta circunstancia (TGA 3y TGA 4), ya que no existen
componentes en la mezcla con temperatura de descomposicion que sea

precisa del PVA, sino que corresponden al PP en temperaturas de 464.22 y
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469.85°C, respectivamente, de cada aditivo de degradacion, junto las
incrustaciones en el caso de Mark-102, ya que si presenta alcances mayores
al 50% en concentracion de los residuos organicos, teniendo incremento en
peso del 124.7%, lo cual también se puede ver en el caso de Mark-101 con la

disminucién del 11.43% en peso (tabla 8).

M347 M-A-2 DSC2500,10/24/2017 9:42:34 PM
RAMPA 10C/MIN ATM N2. 6.60000 mg
G. MENDEZ Aluminum
c:\2017 dsc\dscm347 m-a - 2.tri
DSCM347 M-A -2
4.5
3.8 92.476 J/g
- A el A 152.70 °C
] L
3.1 1 1ER CALENTAMIENTO
— E 124.25 °C
> ]
= 2.4 ]
= ] 169.92 °C
2 1.7 4
N
© b 100.60 J/g
E 104 129.21 °C
= 1 ENFRIAMIENTO
= 0.3 3 AR N \1
z .
[y N I
:::.‘3 -0-4 7 2DO CALENTAMIENTO
-1.1 101.54 J/g
] 157.41 °C
_1 .8 —
] 164.37 °C
26— 7 "7 77— 77—
o 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260
Exo Up Temperature [ (°C)
DSC 3 Mezcla degradada en mark-101
M347 B-2 TGA5500,10/26/2017 11:09:35 PM
RAMPA 10C/MIN ATM N2, O2. 6.96073 mg
G. MENDEZ Platinum HT
c:\2017 tga\tgam347 b - 2.tri
TGAM347 B -2
120 1.75
138.03 °C |
3.846 mg
A 55.254 % - 1.55
100 - 2
r z
135 &
469.85 °C N =
80 4 } 1.15 ?
E
r s
= Foos 3
% 60 L =
2 N §
= 3.041 mg - 075 <
43.689 % 5 =
40 1 L oss _
L 035 i
20 4 L K>}
L o.15
307.03 °C 1.057 % I
o : T : : ; ; ;
o 100 200 300 400 500 600 700 800
Temperature [ (°C)

TGA 4 Mezcla degradada en mark-102
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M347 M-B -2

RAMPA 10C/MIN ATM N2.

G. MENDEZ

c:\2017 dsc\dscm347 m- b - 2.tri

DSC2500,10/25/2017 5:17:41 AM
8.00000 mg
Aluminum

DSCM347 M-B -2

276.77 Jig
159.98 °C

1 12.775 J/g
4 45.38 °C
3.0 H

1ER CALENTAMIENTO

i
84.87 °C

120.59 °C

Heat Flow (Normalized) (W/g)

39.618 J/g
123.80 °C

178.32 °C

ENFRIAMIENTO
0.0 JC ' ) N

40.404 J/g
158.18 °C

162.21 °C

2DO CALENTAMIENTO

T T T T
140 160 180 200

“c)

T T T T T T T T
o 20 40 60 80 100 120 220 240 260

Exo Up

Temperature

DSC 4 Mezcla degradada en mark-102

Las caracterizaciones de cada mezcla se presentan en la tabla 10, a partir de
TGA y DSC, de cada muestra.

Muestra Medio de PP Incrustaciones | Incrustaciones PVA T de T de AH de %
(% PIV Degradacion (% Organicos Inorgénicos (% Descomposicion | Fusion Mezcla | Cristalizacién
PVA) peso) (% peso) (% peso) peso) (°C) (°C) J/9)
04 Mark-101 100 0 0 0 464.22 164.37 101.54 48.58
04 Mark-102 43.689 55.254 1.057 0 469.85 162.21 40.404 19.33

Tabla 10 caracterizaciones de mezclas

10.2.3. PP 06% P/V PVA.

En el Espectro 17, de concentracion PVA de 6%, destaca al componente en
solucién acuosa, mediante sefiales en 1381.3 y 1266.8 cm, debido a la

presencia de PVA en solucién acuosa.

En mezcla con PP se distingue a partir del Espectro 18, donde se destaca la
adhesion del recubrimiento con sefial en la longitud de onda 1089.4 cm™ del
PVA y muy probablemente en 1257.7 cm™. A pesar de que estas sefiales son
mucho menores en la intensidad que representan con respecto a las del PP
tales como 2050.34, 2917.32, 1453.08 cm™, el cual se distingue con sefiales
mas claras y precisas a dicho componente de este tratamiento, es posible
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encontrar el recubrimiento en esta mezcla en baja concentracion de dicho
material en la zona de barrido de FT-IR.

%T

4000 3500 3000 2500 1 2000 1500 1000 500450
cm-

Nombre Descripeién

uestra 011 Por Administrator Fecha miérc...

2 —— PP Sol ac 06% PVA Mark-

Espectro 16 FT-IR correspondientes al PP de 06% PVA

101
100

21471.080m1, 96.73%T

1266.80m-1, 95.883%T

1381 3em-1, 94.53%T

2980.93cm-1, 8E.71%T
533.720m1, 85,5457

%

| 74.00%T

Sol ac 06% PVA 1

3302 130m-1, 43.02%T

4
4000 3500 3000 2500 2000 1600 1000 500450

Espectro 17 Solucion de recubrimiento

La disminucidon en peso se presenta nuevamente en el caso de degradacion

en el aditivo Mark-101, distinguiendo con sefales de PP, observando asi
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también la posible presencia de cierta cantidad de PVA con la sefial de 1253.6

cm ! apreciado en el Espectro 19.
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1014
100

PP Sol ac 06% PVA_1]

2950 340m-1, 53 29%T 2917 32cmid. 31.79%T

1375.91cm’1, 93.08%T

%T

1257 Tem-1, 97715%T

4000 3500 3000 2500 1 2000 1500

Espectro 18 PP con solucion de recubrimiento

1014
1009

1452.57em 1, 90.53%T
2917 130w 1. 33.98%T

%T

4000 3500 3000 2500 1 2000 1500

572.34cml, 38.04%T

Espectro 19 Degradacion en mark-101

En cuanto al Espectro 20, para la degradacion en Mark-102, podemos referir

al PP en FT-IR en 2917.04, 1450.63 y 1373.08 cm?, teniendo asi también el
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grupo de alquinos por incrustaciones y del mismo modo posible presencia de
2-butin-1,4-diol con sefial en 1647.67 cm™.

101
100

798-250m 1 92 FaseT

PP Sol ac 06% PYA Mark-102 1|

610.24dm-1, 83.95%T

500[14c1, 51.83%T)

1408.T1emA, 84.17%T

439.97cm-1. 82 55%T
1450.63cm1, 82.63%T

TAT.41emt, 55.93%T

T ¥56.0%m1, T5.26%T

T

3290.540m-1, 74.33%T

1104.1908°1, 712K T]

1326.590m-1, 790157
65 1373.08em 1, 74.26%T |

888 14cm 1, 66.815T

1158.68cm1, 61.99%T
1025.560m-1, 61.10%T

1064.18cm-1, 57.85%T

“Ja0o 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450

cm-1
Espectro 20 Degradacion en mark-102
M347 A-3 TGA5500,10/26/2017 2:32:52 PM
RAMPA 10C/MIN. ATM N2, O2. 2.08633 mg
G. MENDEZ Platinum HT
C:\2017 TGA\TGAM347 A- 3.tri
TGAM347 A- 3
120 2.0
455.09 °C
0.083 mg - 1.8
3.992 % 1.994 mg C
100 — ] 95.566 % b =
16 =
o
g
=
F14 o
80 | =
E}
3
F12 @
o
= 5
= C 2
£ 60 | - 1.0 %
= -
= &
g
Fos =
=y
40 - =
-oe —
=
o4 3
20 | =
- o2
320.26 °C 0.442 %
o T T T T T T T 0.0
o 100 200 300 400 500 600 700 800
Temperature “C)

TGA 5 Degradacion en mark-101
La concentracion en peso de la mezcla, en Mark-101, no presenta residuos
organicos en muestra, por lo que no existen incrustaciones, pero si la posible

separacién entre fases del recubrimiento y el PP. En Mark-102, se enfatizan
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1

4 2
et

mayores incrustaciones en el PP de componentes organicos, con

concentraciones de 63.932%.

M347 M-A-3 DSC2500,10/24/2017 11:13:33 PM

RAMPA 10C/MIN ATM N2. 8.40000 mg
G. MENDEZ Aluminum
c:\2017 dsc\dscm347 m- a - 3.tri

DSCM347 M-A -3

5.0

4.5 - 91.530 J/g
152.38 °C

4.0 L1ER CALENTAMIENTO
] L

3.5
3.0
2.5 - 173.53 °C
2.0
1.5

E 101.13 J/g
1.0 125.84 °C
0.5 4 ENFRIAMIENTO ‘\

T

0.0 4 ‘

-0.5 4 2DO CALENTAMIENTO
-1.0 | 101.30 J/g
1.5 157.50 °C

-2.0 164.67 °C

-2.5 4 i T i T i T i T i T i T i T i T i T i T i T i T i
o 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260

122.70 °C

Heat Flow (Normalized) (W/g)

Exo Up Temperature [ (°C)

DSC 5 Degradacion en mark-101

M347 B-3 TGA5500,10/27/2017 8:36:08 AM
RAMPA 10C/MIN ATM N2, O2. 9.77465 mg
G. MENDEZ Platinum HT
C:\2017 TGA\TGAM347 B - 3.tri
TGAM347 B -3
120 1.75
149.97 °C 3
, 5992mg s
fl SRR *
100 o =2
4 - =
135 2
- =
] C =
80 o L =
115 g
=
L 8
A - s
= 1 471.50 °C [ oos 5§
E 60+ * =
= 1 X g%
= o7 <
] 0.151 mg 3.411 mg =
40 1.547 % 34.897 % - =
1 - os5
C =
035 3
20 4 g =
1.171 % N 0.15
o T T T T T T T
o 100 200 300 400 500 600 700 800
Temperature [ (°C)

TGA 6 Degradacion en mark-102
La tabla 11 establece las caracteristicas de las mezclas como en los casos

anteriores, a partir de los andlisis térmicos TGA y DCS.
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f’/ﬁk\o
. L. . S R
Instituto Tecnoldédgico de Tuxtla Gutiérrez R\ 4
<,
pC g

Heat Flow (Normalized) (W/g)

M347 M-B -3

RAMPA 10C/MIN ATM N2.
G. MENDEZ

c:\2017 dsc\dscm347 m- b - 3.tri

3.5

DSCM347 M-B -3

DSC2500,10/25/2017 6:48:46 AM

8.60000 mg
Aluminum

3.0
2.5 ]

2.0

ENFRIAMIENTO

1ER CALENTAMIENTO

301.60 J/g
151.09 °C

37.310 J/g
124.81 °C

160.62 °C

] TN
0.0 |
2DO CALENTAMIENTO
0.5 157.87 °C
163.29 °C
o 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260
Exo Up Temperature “C)
DSC 6 Degradacion en mark-102
Muestra Medio de PP Incrustaciones | Incrustaciones PVA T de T de AH de %
(% PIV Degradacion (% Organicos Inorgénicos (% Descomposicion | Fusion Mezcla | Cristalizacion
PVA) peso) (% peso) (% peso) peso) (°C) (°C) J/9)
06 Mark-101 95.566 3.992 0.442 0 455.09 164.67 | 101.30 48.46
06 Mark-102 34.897 63.932 1.171 0 471.5 163.21 35.612 17.612

RESIDENCIA PROFESIONAL DE INGENIERIA QUIMICA

Tabla 11 Caracterizacion de mezclas

10.2.4. PP 08% P/V PVA.

En el espectro 22, se presenta el PVA con las sefiales en 1382.4y 1084.3 cm”
1. En el textil con recubrimiento de 08% PVA sefialado en el Espectro 23, se
aprecia el PP en la mezcla con 2950.14, 2917.27 y 1375.90 cm™, las sefales
no son muy claras para el PVA mas que en una cercana con su longitud de
onda en 1097.95 cm y posiblemente en 1256.7 cm*.

Se observa en el Espectro 24, que luego de la degradacion en Mark-101,
ocurre el mismo fendmeno a los tratamientos anteriores, en el que existe
separacion del recubrimiento con el textil, con posibles residuos de PVA
presentado en la sefial de 1251.6 cm™, por lo que en consecuencia de eso se

obtiene una baja del 24.2% en peso de la muestra.
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%T

4
4000 3500 3000 2500 2000 1600 1000 500450

Nombre Descripcién
——Sol ac08% PVA_L
»——PP S0l ac 08% PVA 1
»——PP Sol ac 08% PVA Mark-...
#——PP Sol ac 08% PVA Mark-...

estra 010 Por Administrator Fe

estra 004 Por Administrator Feg i
estra 030 Por Administrator Fecha
estra 016 Por Administrator Fecha mis

Espectro 21 FT-IR correspondientes al PP de 08% PVA

101
100

951

904

859 1266 8cm-1, 95 414%T

610.30cm-1, 85.32%T
1382 4cme1, 94.091%T

804 2982cm-1, 86.18%T 1084 3om-1. 97.311%T

759

YT

-1, 74.30%T

0

Sol ac 08% PVA 1|

657

(]

2]

504

4
4000 3500 3000 2500 2000 1600 1000 500450

Espectro 22 Solucion de recubrimiento

La presencia de grupo de alquinos, se siguen apreciando como incrustaciones
en el espectro 25 por degradacion en el segundo aditivo, con probabilidad de
incrustaciones especificas de 2-butin-1,4-diol en 1647.69 cm%, la presencia de
PP se afiade con 1450.28 y 1372 cm™.
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1286.7cm-1, 95.698%T

PP Sol ac 08% PVA_1 840 77om-1. 96.06%]
1734 60m-1, 96.675%T

2832.090m1, 90.99%T 1453.64cm-1, 3432

972 5cm.1) 95 835%T

85 2950 1407 87 65%T 1375.90cm-1. 85.78%T

" 1037 95cm1, 35.65%T b7 78am 1, B6.1E4%T

15

T

70

4000 3500 3000 2500 ’ 2000 1500 1000 500450
cm-

Espectro 23 PP con solucion de recubrimiento

840 67011 95 054%T
1453.01c071. 95.08%T

1168.4cm-1, 97.506%T.

PP Sol ac 08% PVA Mark-101_1

971.7em-1, 97568757

2836.40m 1, 95.885%T

1375.866m1, 93.68%T 1251 Gom-1. 98.08%T

295064t 94
9506 1. 940347 2917.32cm-1, 93.07%T

%T

“1000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450
cm-1

Espectro 24 Degradacion en mark-101
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101
100

£25.07em:1/90.8,

738em-1, 90.843%T

UEEELETION L B0.18%T

1698 20m-1, 96.268%T

500 {aem-1, 50.835%T

500.130m-1,

1450 28cm-1. 82 23%T

28740m 1. 85.295%T

2933.690m'1, 35.32%T
717.440m 1, 86,0157

11z8.37epit. i 612.41om-1, 81.22%T

75

2832.280m-1, 77.13%T 1410.900a1, 83.11%T

%T

1372.860m 7, 73.74%T

70

856.060m1, 73.72%T

PP Sol ac 0% PVA Mark-102.

1326 G4cm1. T7.54%T

968.07cm 1, 65.10%T

1158.64cm’7, 50.21

1103.38cm-1, 6725
55 1026.54cm-1, 57.27%T

1084.12em1, 53.51%T

4
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450
1

Espectro 25 Degradacion en mark-102

M347 A-4 TGAS5500,10/31/2017 5:25:12 PM
RAMPA 10C/MIN 2.67786 mg

G. MENDEZ Platinum HT

c:\2017 tga\tgam347 a- 4.tri

TGAM347 A-4

120 2.50
Ao 465.07 °C %
4 .252 mg L
9.403 % 2.25 &
100 - {2.313 mg =
86.391 % F 200 —
1 =
F175 S
80 2
- | F150 £
s 3
£ 60 - F1.25 <o
2 | 5
100 g
40 -| =
F 075 <o
0.044 mg  0.50 %
20 1.634 % =
o F o025 —
] 319.28 °C 24,53 °C 3.399 % S
o —————— T 0.00
o 100 200 300 400 500 600 700 800

Temperature [ (°C)

TGA 7 Degradacion en mark-101
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M347 M-A-4 DSC2500,10/25/2017 12:44:33 AM
RAMPA 10C/MIN ATM N2. 8.20000 mg
G. MENDEZ Aluminum
c:\2017 dsc\dscm347 m- a - 4.tri
DSCM347 M-A-4
4.0
] 89.155 J/g
saj_ 152.29 °C
N Il
2.8 ] 1ER CALENTAMIENTO 122 48%C
- 158.67
= 2.2 -
= <] 173.12 °C
8 1.6
N i
© ]
£ 1.0 ] 3.308 J/g
2 ] 25.82 °C
= 0.4 - ENFRIAMIENTO —F \
2 b
® -0.2 i —
£ 1 2DO CALENTAMIENTO
-0.8 | 93.688 J/g
i 157.88 °C
-1.4 -
. 164.71 °C
-2.0 — T RN T ™ o o - S e S L s L
o 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260
Exo Up Temperature [ (°C)
DSC 7 Degradacion en mark-101
M347 B-4 TGAS5500,10/30/2017 2:08:39 PM
RAMPA 10C/MIN ATM N2. 6.01695 mg
G. MENDEZ Platinum HT
C:\2017 TGA\TGAM347 B - 4.tri
TGAM347 B-4
120 1.750
138.22 °C t
1 3.748 mg F 1.575
62.296 % E
100 L =
F 1400 =
i [ &
[ 1225 o
80 - E =
2
] E 1.050 &
EE 60 | [468.34 °C Eo.s7s i
=2 F =
S s 3
= s <
1 2.299 mg F o700 =
38.00 % [ =
40 - E =
r 0.525
Fos3so 3
20 [ =
i Fo.17s
0.000 % [
o T T ¥ T : [ 0.000
o 300 400 500 600 700 800
Temperature (| (°C)

TGA 8 Degraacion en mark-102
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M347 M-B -4

RAMPA 10C/MIN ATM N2.

G. MENDEZ

c:\2017 dsc\dscm347 m- b - 4(1).tri

DSC2500,10/25/2017 12:12:04 PM
8.60000 mg
Aluminum

DSCM347 M- B - 4(1)
3.0 -

28.234 J/g
223.20 °C

2.5 54.829 J/g

109.25 °C

181.99 J/g
153.29 °C

20 E 1ER CALENTAMIENTO

1.5

1.0 4

164.57 °C

0.5 3 35.100 J/g

123.99 °C

Heat Flow (Normalized) (W/g)

1 ENFRIAMIENTO

' Y

\
36.457 J/g
158.05 °C

161.68 °C

E 2DO CALENTAMIENTO

T T T T T T T T T T T T
o 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260

Exo Up

Temperature [ (°C)

DSC 8 Degradacion en mark-102

Las caracterizaciones de cada mezcla se presentan con ayuda del TGA 7,8 y

DSC 7,8, las cuales se pueden apreciar en la tabla 12.

Muestra

Medio de

PP

Incrustaciones | Incrustaciones PVA T de T de AH de %
(% PIV Degradacion (% Organicos Inorgénicos (% Descomposicion | Fusion Mezcla | Cristalizacion
PVA) peso) (% peso) (% peso) peso) (°C) (°C) J/9)
08 Mark-101 86.391 9.403 5.033 0 464 165.05 | 97.043 46.43
08 Mark-102 38 62.296 0 0 468.34 161.68 36.457 17.44

Tabla 12 Cracterizacion de las mezclas

10.2.5. PP 10% P/V PVA.

El PVA que se encuentra en solucion a 10% se demuestra en el espectro 27
en 1087.3 y 1379.9 cm, aunque este Ultimo se encuentra un poco mas arriba
en unidades, se atribuye a | PVA.

La mezcla con recubrimiento, presenta a la fase de PP mas detallada que las
sefales respectivas al PVA, puesto que se presenta en esta ultima la misma
seflal que la que se encuentra en solucion acuosa, posiblemente las
intensidades sean mas bajas, razén por las que no se pueden notar con mayor
claridad (espectro 28).
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100]_
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90

85

80

76

%T

70

65

B0

[

0

4
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450
cm-1

Nombre D:
> ——Solac10% PVAL M
——PP Solac10% PVAL Mue:
M
M

g

i6n
ra 011 Por Administrator Fe

2 005 Por Administrator Fes

2 007 Por Administrator Fecha

ra 015 Por Administrator Fecha miérc

»——PP Sol ac 10% PVA Mark-101_1
»—— PP Sol ac 10% PVA Mark-102.1

Espectro 26 FT-IR correspondientes al PP de 10% PVA

1019
1007

2150.350m-1, 96.62% T

Sol ac 10% PVA_1

604.13em-1, 85.70%T
1087,3cm-1, 95.391%T

1638.310m-1, 74.16%T
357.7cm-1, 87.838%T

%T

1379.30m-1, 93 72%T

3308 350m-1. 43 52%T

4
4000 3600 3000 2500 2000 1600 1000 500450
cm-1

Espectro 27 Solucion de recubrimiento

La degradacién tanto en Mark-101 asi como en mark-102, espectros 29 y 30,
presentan el mismo fendmeno que las anteriores pruebas en el primer aditivo
con disminucién en peso por la separacion en ambas fases, y en el segundo
aditivo con aumento en peso por incrustaciones que se presentan por el grupo

de alquinos.
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PP Sol ac 10% PVA 1

840.74cm1, 95.98%T

1453 54om-1, 9169%T

%T
8

$72.550m-1, 99.04%T

1254cm1,'95 58T%T

2838.120m1, 91.40%T 1089.812m1, 35.74%T

2870cm-1. 81.118%T

2917.34cm, 85.72%T

2950.450m 1, 87 88%T

1375.940m1, £7.60%T

4000 3500 3000 2500 ’ 2000 1500 1000 500450

Espectro 28 PP con solucion de recubrimiento

}ga PP Sol ac 10% PVA Mark-101_1

2838.50m 1, 95.17T
840.38cm-1, S7.77%T
2950 5cm-1, 95.094%T

90-
1452.24em1, 35,1957 1375 81cm 1, 94.50%T

2917 512w, 94.08%T

85 28872m1, 98.0786%T 1188 7emd. 97 896%T 972 t5om 1. 97 6B2%T

3

4
4000 3500 3000 2500 4 2000 1600 1000 500450

Espectro 29 Degradacion en mark-101

Del mismo modo en los tratamientos anteriores, se realizan caracterizaciones
de las mezclas para cada aditivo a partir del TGA 9,10 y DSC 9,10, obteniendo
resultados similares en cuanto las concentraciones de cada componte de las
mezclas, como son, la pureza del PP después de la degradacién y las

incrustaciones del grupo de alquinos en la degradacién con mark-102.
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14
785 06m1, 82,0457
1410.824m1, 5333%7 ./ a0 2061, 813 717 8601, sh o35
957 1701.8cm-1, 96294%T
904
1647.730m1, 86,0837
1231{03emlt, 50.45%7
o1z foehy | s2.27%7
85 1450 5domid, 21.90%T
2835 5cm, 30.187%T
804
2878cm-1, 85.603%T 500.120m-1, B1.34%T
1372 980m:1, 73,9297
= 75
®
2817.08am 1, 54,4047
525 68cm 1, 51.30%T
704 3294 30cm-1, 72.70%T
2882.200m1, T 98T
655 08cme1, 74 33T
65
1326 .65cm-1, 77.98%T 862.15cm-1, 65.97%T
604
1028 5801 58 69%T
554
11588651, 50.63%7
1084 201, 851397
1108 0demit, 60 5557
504
‘4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450
cm-1
Espectro 30 Degradacion en mark-102
M347 A-5 TGA5500,10/25/2017 10:11:16 AM
RAMPA 10C/MIN ATM N2,02. 4.78018 mg
G.MENDEZ Platinum HT
c:\2017 tga\tgam347 a - 5.tri
TGAM347 A-5
120 3.2
465.45 °C a
0.181 mg =
3.783 % 4.604 mg 2
100 | 96.217 % F27 =
=
=
80 F22 3
@
S
3 £
= F1.7 <&
z 60 ,%
D
= &
F1.2 =
40 =
=
Fo7 —
20 =
312.08 °C Fo2 O
(¢} T T T T T f T
o 100 200 300 400 500 600 700 800
Temperature [ (°C)

TGA 9 Degradacion en mark-101
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M347 M-A-5 DSC2500,10/25/2017 2:15:35 AM
RAMPA 10C/MIN ATM N2. 8.10000 mg
G. MENDEZ Aluminum
c:\2017 dsc\dscm347 m-a - 5.tri
DSCM347 M-A -5
4.5 -
4.0 91.917 J/g
E 152.57 °C
ss f\ \
307 1ER CALENTAMIENTO T22 34 °% 159M4 °C
= 2.5
= ] N
— 204 174.43 °C
=3 ]
& 15
@© ]
£ 1.0 96.927 J/g
S ] 125.20 °C
E 0 5 -
= -5 ] ENFRIAMIENTO ! \
© 0.0
g .05
2 1 2DO CALENTAMIENTO
104 95.997 J/g
A 157.97 °C
-1.5 3
-2.0 4 164.72 °C
25 R T T RN YT " LTIl L A A S L E
o 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260
Exo Up Temperature (| (°C)
DSC 9 Degradadacion en mark-101
M347 B-5 TGAS5500,10/27/2017 11:30:21 AM
RAMPA 10C/MIN ATM N2, O2. 9.30082 mg
G. MENDEZ Platinum HT
c:\2017 tga\tgam347 b - 5.tri
TGAM347 B-5
120 1.70
E r =
J 5.396 m L =
1 148.58 °Cog 018 09 F1% =
100 - A [ 140 2
) . =
1 F125 =i
_ 473.59 °C [ 3
80 F110 3
r =3
= 1 Foes 3
= 60 -| [ =
=3 ) [ o.s8o =
= 1 0.115 mg 3.685 m : &
] 1.231 % o o Foes =
40 [ =
) [ 050 =
1 [ 035 —
20 o [ =
1 [ 020 =
] 309.52 °C 1.133 % [ oos =
(0] T T T T T T T T
o 80 160 240 320 400 480 560 640 720 800
Temperature cC)
TGA 10 Degradacion en mark-102
Muestra Medio de PP Incrustaciones | Incrustaciones PVA T de T de AH de %
(% PV Degradacion (% Orgénicos Inorgénicos (% Descomposicion | Fusion Mezcla | Cristalizacion
PVA) peso) (% peso) (% peso) peso) (°C) (°C) J/g)
10 Mark-101 96.217 3.783 0 0 465,45 164.72 | 95.997 45.93
10 Mark-102 39.618 59.249 1.113 0 473.59 162.27 34.993 16.74
Tabla 13 Caracterizacion de mezclas
40
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M347 M-B-5 DSC2500,10/25/2017 1:43:06 PM
RAMPA 10C/MIN ATM N2. 8.90000 mg
G. MENDEZ Aluminum

c:\2017 dsc\dscm347 m- b - 5.tri

DSCM347 M-B-5

12.539 J/g
) 220.48 °C
2510  1ER CALENTAMIENTO 45.584 Jig 195.87 J/g
i 116.46 °C 155.44 °C

2.0 o

g 1.5
é 1.0
é 4 167.19 °C
5 °°7 006 C
0.0 + R
o5 2DO CALENTAMIENTO 227959;3 3g
e 20 40 eo | 8o | 10 120 s 160 180 | 200 | 230 | 240 | 260
Exo Up Temperature (1 (°C)
DSC 10 Degradacion en mark-102
10.3. PP CON RECUBRIMIENTO TERMOPLASTICO
Datos textil de PP
Concentracion | Peso textil antes Forma Didmetro | Peso textil después | Aumento en peso
de PVA (% P/V) | de inmersion (mg) (cm) de inmersion (mg) (%)
2 889 Circular 4 3863 76.98679783
4 870 Circular 4 4181 79.19158096
6 878 Circular 4 4415 80.11325028
8 895 Circular 4 4714 81.01400085
10 887 Circular 4 4628 80.83405359

Tabla 14 Caracterizacion mediante gravimetria de PP antes y después de inmersion para recubrimiento en
solucuiones acuosas de PVA con glicerina

Proceso de degradacion

Concentracidon PVA Medio de Peso textil antes de | Peso textil después de Degradacion (%)
en textil (% P/V) degradacion degradacion (mg) degradacion (mg)

) Mark-101 2000 821 58.95
Mark-102 1863 2477 -32.957

4 Mark-101 2123 756 64.39001413
Mark-102 2058 2418 -17.49

6 Mark-101 2233 746 66.59202866
Mark-102 2182 2422 -10.999

3 Mark-101 2227 713 67.98383476
Mark-102 2487 2390 3.90

10 Mark-101 2492 799 67.93739968
Mark-102 2136 2260 -5.8024

Tabla 15 Caracterizacion mediante gravimetria de PP con recubrimiento de solucion acuosa de PVA con glicerina
antes y depués de degradacion
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10.3.1. PP 02% P/V PVA con glicerina.

Las sefiales para enfatizar a la glicerina en este tratamiento, estan centradas
a1647,1043, 1416, 1110 y 993 cm[23]

Por lo que en el espectro 32, se observa la presencia de glicerina en la
solucion, con las sefiales de 1644.39, 1416.57, 1111.42, 1039.91y 993.98 cm-
1, mientras que en la muestra con recubrimiento (espectro 33), se presenta en
1655.31, 1416.11, 1109.16, 1033.07 y 993.67 cm* glicerina, 1236.4 de PVA,
ya que las intensidades de glicerina muy probablemente sean mucho mas
grandes que las del PVA y aun mas con respecto al PP, por lo que no se
puntualiza con precision las sefales de cada componente en la mezcla, pero
se establece una adherencia del material con el incremento de peso observado

en la tabla 9.

%T

504
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450

Nombre
#——50l.02% PVA con glicerin
#——PP Sol ac02% PVA y Glic..
2 ——PP 50l 02% PVA Glic Mar. a
2» ——PP 50l 02% PVA Glic Mar.._Muestra

Espectro 31 FT-IR correspondientes al PP de 02% PVA con glicerina

Luego de la degradacion en mark-101, las sefiales 2917.59, 1455, 1375.77
cm?® del espectro 34, correspondientes al PP son mas visibles junto con la
sefial 1042.52 cm™? de glicerina, sin observar sefiales de PVA, como se
menciona con anterioridad, por lo que la glicerina se encuentra en solucion

con el PVA, su intensidad es mayor, mientras tanto se contempla un
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desprendimiento del recubrimiento del textil, dado que las intensidades del PP
se dan a conocer con mayor claridad, reforzando de esta manera la razén por

la del decremento en peso apreciado en la tabla 10.

102
100 Sol. 02% PVA con glicerina,

1239801, 32.654%T

95 s2¢.33del1]3p 10T

1644.390m-1, 81.08%T
. 851.480m-1, p2.42%T
85

2881 20m 1, 85.337%T

2947 0Tomi1, 83.47%T 13330m-1, 50.07%T

1111.820m 1, 80 74T 665.76cm-1, 51.52%T
75 1416.57cm-1, 87.17%T

%T

993.930m-1, 84.14%T

60 1039.81om-1. 61.89%T

3272 28cmed, 50.47T%T

50
“do00 3500 3000 2500 ’ 2000 1500 1000 500450

Espectro 32 Solucion de recubrimiento

102
100 1235 4cm-1, 30.263%T

PP Sol ac 02% PVA y Glice 1 ‘

486 43001 SD15%T

90

554.98cm-1, 85.56%T

80 1416.11cm 7, 84,8457 85161cm-1, 85.5T%T

2881.52cm-1, 83.41%T 1327 6om-1, 87.693%T 671.650m1, 84.725%T

2334 87cme1, 82.93%T 923.180m1, 85.02%T
5

1109.186m 1, 75.48%T

%T

993.67cm 1, 74.93%T

3293 54cme1, 55.33%T

60- 1033 07ome1. 54 TT%T

50
9

A
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450
cm-1

Espectro 33 Solucion con recubrimiento

RESIDENCIA PROFESIONAL DE INGENIERIA QUIMICA 43



TECNOLOGICO NACIONAL DE MEXICO

Instituto Tecnolégico de Tuxtla Gutiérrez

En el espectro 35 se aprecia sefiales que corresponden a la presencia de PP,
sefial a 1700.84, 1416.11 cm* refiriéndose a la glicerina, junto con el intervalo

gue indica la presencia de alquinos.

102
100-

PP Sol 02% PVA Glic Mark-101_1

3295 60cm-1, 96.47%T

2917 5901, 53(59%T

14850m-1,55.215%T | 721,220m1, 87.22%T

85 1042.520m-1. 86.51%T

%T

50
“f000 3500 3000 2500 4 2000 1600 1000 500450
cm-

Espectro 34 Degradacion en mark-101

102
100 [PP Sol 02% PVA Glic Mark-102 F-100 1]

95

1209.100m-4. 83 51%T

283901, 89.935%T 1700.840m 1, 97.74%T
1326.3 fomd, 77 59%

a0
2876.1cm-1, 85.233%T
1450.600m-1, 81.43%T

85

80 - .
2917.36cm-1. 83.93%T 1372 91em-1, 73.06%T
2982 0801, 78.73%T

75

T

£99.550m-1, 81.28%T

70

3292 21em 1, 72.93%T

65

1291.72cm-1. 80 45%T 56.130m-1, 72.48%T

1104.30cm-1, 6370%

60-
1158.53cm 7. 53.85%T

959.09cm 1, 53.82%T
55

1025 37em1. 55.26%T
1063.57em?1, 55.31%T

50
i

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450
1

Espectro 35 Degradacion en mark-102
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10.3.2. PP 04% P/V PVA con glicerina.

1029
100+

%T

504

4000 3500 3000 2500 4 2000 1500 1000 500450
cm-

Nombre Descripcién
2 ——— 5ol 04% PVA con glicerin...

»———PP Sol 04% PVA Glic Mar...
2 ——PP 5ol 04% PVA Glic Mar...

Espectro 36 FT-IR correspondientes al PP de 04% PVA con glicerina

102

100 924 480m-1, 91.84%T

| |

Sol. 04% PVA con glicerina,

1416.23cm-1, 85.98%T

1644 95cma1, 81.16%T 666.150m-1, 81.07%T

2885 fcmdt, 85.17%T

%T

850.99cm-1, 92.03%T
1111.440m 1, 80.61%T

994.030m-1, 84.36%T
70 2945 09cm-1, 82 71%6T

60 1039 82cme1, 62.36%T

56 3272 28om-1. 50.53%T

50.

A
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450
cm-1

Espectro 37 Solucién de recubrimiento

Nuevamente se observa la presencia de glicerina en solucién PVA (espectro
37) con sefiales en 1644.96, 1416.23, 1111.44 y 1039.82 cm™, no se observan
con claridad aun sefales correspondientes al PVA, por la misma razén de

intensidades bajas. En el espectro 38, tampoco se observan sefiales muy
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claras de PVA, al igual que las sefales de PP, sino que se aprecian con mayor
intensidad la presencia de glicerina en la mezcla.

102

PP Sol ac 04% PVA y Glice 1
100

851.58cm-1, 87.85%T

‘ +84.026m1, 89,0757
95 ‘
90 i

1646.220m1, 84,1857
85

2881.78cm1, 82.05%T T416.950m-1, 53.68%7

551.480m-1. 83 76%T

%T
3

923.200m-1, 83.98%T
2935.420m 1, 81.54%T

572.450m1, 83.675%T

1033 21cm1. 50 52%T
593.870m 1, 722387

50,
i

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450

Espectro 38 PP con solucion de recubrimiento

102
100

524.370m 1, 96.55%T

PP Sol 04% PVA Glic Mark-101_1

841.03cm1, 35.43%T

1596.280m-1, 93.20%T

1549.130m 1 81.74%T

3293.230m 1, 89.22%T

1108.280m1, 92.47%T
2812.21em1, 89.15%T

1376.05cm 1, 85.45%T 996.97am-1, 92.95%T

T
3

10415 1cm't, 85,0357

573.590m-1, 93.00%T

50,

4000 3500 3000 2500 1 2000 1500 1000 500450
cm-

Espectro 39 Degradacion en mark-101

Luego de la degradacién en mark-101, el espectro de la mezcla muestra con

menor turbidez la presencia de PP, y con un rango muy parecido de intensidad
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al de PVA y glicerina, estimando la separacion parcial del recubrimiento en la
tela. En mark-102, se observa la presencia de PP pero no con claridad del PVA
ni de glicerina, pero si las incrustaciones de alquinos que pudieran estar en la

mezcla después de inmersion.

1024
100+

[PF Sol 04% PVA Glic Mark-102 F-100_1] e 00.23cm-1, 81.94%T

510.58cm-1. 83.13%T

717.14cm1, 87.60%T

%T
E

555 0301, T4 21%T

2381 31emid, T3ATHT

1158.51em-1, 50 33%7 957 99cm-1, 64.33%T

1025.39cm1. 58.04%T
1104.13cm1. 63 48%T
50. 1063.92cm-1, 55 64%T

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450
cm-1

Espectro 40 Degradacion en mark-102

10.3.3. PP 06% P/V PVA con glicerina.

Tanto en el espectro 42 como en el 43, las sefiales que se observan con mayor
intensidad en ambas mezclas, son las de glicerina en 1647.12, 1415.97,
1110.37, 1036.26 cm™ y 1415.98, 1109.24, 1032.89 cm™. En el primer
espectro, las sefiales de PVA no se encuentran, ya que al igual que las
soluciones anteriores, aunque de concentracion mayor a ellas, es menor con
respecto a la concentracion de la glicerina, del mismo modo es el efecto en el
segundo espectro en mezcla con el PP, aqui, no solo los espectros de PVA

son de intensidades bajas, sino que también los de PP.

En la degradacion en mark-101, las sefiales se precisan mas en PP y glicerina
como son 2917.58, 1452.5, 1375.86 cm y 1110.3, 1042.86 cm™, mientras que

en mark-102, se estiman mas sefiales para el PP tales como 2917.21, 1450.43

RESIDENCIA PROFESIONAL DE INGENIERIA QUIMICA 47



TECNOLOGICO NACIONAL DE MEXICO

TECNOLOGICO NACIONAL DE

XICO Instituto Tecnolégico de Tuxtla Gutiérrez

y 1372.51 cm™* y el grupo de alquinos del aditivo sin sefiales propias de
glicerina, que se observan en los espectros 44 y 45.

102:

%T

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 5004560
cm-1
Nombre Descripeion
e Sol. 06% PVA con glicerin.. Muestra 011 Por Administrator Fecha lunes, ..
»——PP Sol ac 06% PVA y Glic.. Muestra 044 Por Administrator Fecha jueve..
»—— PP 50l 06% PVA Glic Mar... Muestra 018 Por Administrator Fecha lunes,...
#—— PP 50l 06% PVA Glic Mar... Muestra 032 Por Administrator Fecha marte...

Espectro 41 FT-IR correspondientes al PP de 06% PVA con glicerina

1029

100 Sol. 06% PVA con glicerina, £91.55em-], £3.00%T
483.07cm-1. 88.01%6T
867
1647.12cm.1, 86.58%T
904 ' ‘
867

1415.97cm . 83.44%T
804 o 554.55cm 1, 51.63%T
1110.370m1, 73.95%T

923.090m-1, 80.44%T

75 2885 10cm'1, £0.38%T

%

2941.380m 1, 72.05%T
651 667.01cm-1, 80.49%T
993.530m-1, 75,6857

260m1, 47.4
50 1036.260m-1, 47.43%T

3272 64cm-1, 51.43%T

4
4000 3500 3000 2500 2000 1600 1000 500 460

Espectro 42 Solucion de recubrimiento
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102 PP Sol ac 06% PVA y Glice 1
100 1925 4t 58 05957
481,350m.1. 30 26%7

90- 1858.47cm-1, 94.61%T

552.050m1, 85.39%T

80- 1415.98cm 71, 54 98%T
2882 170m1, 82 95%T 1204em-1,'50.377%T
670.13m-1, 85.11%T

75

T

2934 30em'1, 82.53%T
1109.24cm1, 75.35%T

70

851.34cm-1, 88.59%T

3293 4201, 54.59%T

60- 923 2om-1, 34 93T
1032 580m.1, 53,1157

993.820m-1, T4.30%T

4
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 450
cm-1

Espectro 43 PP con recubrimiento

102-

100, PP Sol 06% PYA Glic Mark-101_1

3307 430m-1, 85.73%T

7315201, 97 404%T
2917.080m1, 93,245

1596 3cm.1, §7.582%T |
90-

[
1042.850m-1. 95|12%T
1110.3em-1, 8728857

1852.50m-1. 97.208%T 1375.86e0m-1, 93.21%T

80 1452.42m-1, 8599457

3

%T

70

“fo0o 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450
cm-1

Espectro 44 Degradacion en mark-101
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10 1231 .43cm-1, 80.22%T 798.13cm-1, 83.82%T
100 [PP Sol 06% PVA Glic Mark-102 F100_1
1325 850m 1, 77 2907
951
1695 280mT] 97 7257 8po.2ecm-1, . 716.93cm-1 86.68%T
90{
1450.43em.1, 81.82%T
857
80
1408.300m 1, 83.5T
75
—
B 509.620m-1, 82.11%T
1372 51em 1, 73.85%T
70 2822.260m'1, 20.22%T 499.86cm1, 80.67%T
856.120m1, 71.99%T
657 1158 52cm.1. 59 73%T
60
962.020m 1, 83.12%T
55 "
10q4321em 1| 52.96%T
col 1104 1501, 58 8T 102832001, 85.23%T
s
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450
cm-1

Espectro 45 Degradacion en mark-102

10.3.4. PP 08% P/V PVA con glicerina.

%T

45
40
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450
cm-1
Mombre Descripcién
#——50l. 08%PVA con glicerin Muestrs
2 ——PP S0l ac08% PYA y Glic..  Mu
3 ——PP 50l 08% PYA Glic Mar... Mu 3
#——PP 50 08% PVA Glic Mar... Muestra 056 Por Administrator Fecha marte...

Espectro 46 FT-IR correspondientes al PP de 08% PVA con glicerina

Las sefiales 1645.49, 1415.98, 1111.08, 1038.90 y 1645.49 cm™* del espectro
47 puntualizan la presencia de glicerina en la solucion, del mismo modo, sin

precisar el PVA, al igual que en el espectro 48.
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102
100

%T

45

40

Sol_08%PVA con glicerina

2943 38cme1, 81.15%T

327312cm-1, 50.85%T

2888 2cm-1, 83.334%T

1239.40m-1. 91.58%T

1545.490m 1, 82.88%T
1335.60m-1, 89.445%T

14159801, 86.13%T

1111.080m1, 75,9157

1038.90em1, 52.21%T

851.330m-1, 91.22%T

p

666.61cm-1, 8133547

551.45cm-1, 82.85%T

924.300m1, 90.52%T

533.83cm1, 52.59%T

4000

3500 3000

2500

2000 1500 1000
cm-1

500450

Espectro 47 Solucion de recubrimiento

102-
100

YT

PP Sol ac 08% PVA y Glice_1

2881.650m1, 77,67

2934.390m 1, 77.175%T

3293 09cm-1,54 36%T

851.700m-1, 34.53%T

1410.¢30m1, 79.93%T

1326.1cm1, 83.79%T

1212.10m-1, 87.076%T

1109.200m1, 67.96%T

1032.600m-1, 37.44%T

485.700m-1. 85.98%T

551.93cm-1, 78.71%T

671.76cm-1, 79.40%T

833.500m-1, 65.10%T

4000

3500 3000

2500

2000 1500 1000

500450

Espectro 48 PP con solucion de recubrimiento

La degradacién tanto en mark-101 asi como en mark-102, lleva la misma

dindmica que con las soluciones anteriores, puesto que las sefales

demuestran incrustaciones de aditivo en el segundo caso, en el primer aditivo

si se aprecian con mayor intensidad las sefales de PP en 2950.12, 2917.54y

1452.60 cm, como se menciond, las longitudes de onda que muestran a la

glicerina, como componente mayoritario en el recubrimiento acertando a una
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separacion de la mezcla, mientras que en el segundo caso, con efectividad se
llevan a cabo incrustaciones en la tela, ya que se observan sefiales con
medianas intensidades de PP como 2917.55 y 1450.70 cmt, sin observar
rastros de la glicerina y mucho menos del componente de menor
concentracion PVA.

1024

PP Sol 08% PVA Glic Mark-101_1
100

959

3303 89em-1, 36.13%T 1043 55cm1. 35 4387

L]
2950.12em 1, 93.715%T

85 1550 6am1. 57 186%T 1378.780m 1, B2.95%T
2817 54w, 82.5¢%T
804
1462.600m.1, 95,6857

757

0

%T

651

604

B8y

50

451

401

4000 3600 3000 2500 2000 1500 1000 500 450

Espectro 49 Degradacion en mark-101

102
100- 1373.08cm-1. T8.67%T

a00.08ce]l. e et
717.17em, 83.30%T

Tea7.1am7, 38,2087 I

90 a1, 74 1% [

1450.700m1, 88.36%T 6 1, 85.01%T
85 i ‘

PP Sol 08% PVA Glic Mark-102 F-100_1]

189.3cm-1, 9¢,455%T

3286.800m 1, 82.11%T

2873em, 53.436%T
2982.500m 1, 87.83%T 1410.300m1, 873437

2838cm-1.92.162%T I 439 6701, 83.05%T
2917 86cm-1, 87.92%T 12912644, 8 T

%T

1325.560m-1, 32.13%T, 286.5d0m-1, 76.875%T

1188.230m 1, 67 59%T
957.90cm 1, 59.16%T

1062.650m-1, 61,07%T

50- 1025.06cme1, 61.32%T

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 450
cm-1

Espectro 50 Degradacion en mark-102
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10.3.5. PP 10% P/V PVA con glicerina.

1024
1004

%T

454

404

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450

Nembre

- Sol. 10% PVA con glicerina 1
#—— PP Sol ac 10% PVA y Glice 1
#——PP S0l 10% PVA Glic Mark-101 1
#——FP Sol 10% PVA Glic Mark-102 F-100_1

=

ra013 Por
ra 043 Por
ra 024 Por
ra 029 Por

zzzz o
sEEEq

[

Espectro 51 FT-IR correspondientes al PP de 10% PVA con glicerina

lgé Sol_10% PVA con glicerina,

824.350m-1, 30,6387
1245 50m-1, 8151357

850.740m-1, 91.10%T
95

D

1645.61em.1, 82.775%T

1415.950m 1, 85.14%T
75

70 2885 11, 82.562%T 1111.09em 1, 79.06%T 993.900m-1, 83.04%T

%

585.33cm-1, 82.89%T

2950.22cm-1, 80.66%T
60 565.68cm-1, 81.31%T

1039.01cm1, 58,5457
55

3272.930m-1, 50.96%T

45

40

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450
cm-1

Espectro 52 Solucion de recubrimiento

Como se muestra en el espectro 52 las intensidades de la glicerina en la
solucion acuosa son las de mayor grado, puesto que la concentracion de PVA

con respecto a la glicerina sigue estando abajo, pues las sefiales que
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identifican al segundo componente son 1645.61, 1415.95, 1111.09 y 993.90
cm?,

102
PP Sol ac 10% PVA y Glice 1| 861.590m-1, 85.28%7
100 483 27om-1, 85.60%T

523,351, 81.02%T
95
1646.63cm-1, 90 67T
: |'

14165501, 80.14%T

1331em-1, 83.97%T §72.215m1. 78.08%T

1211.4cm.1, 87.282%T

%T

2882.620cm-1, 78.39%T 550.80cm-1, 79.05%T

B85 2937.32cm-1. 77.56%T

1109.¢1cm 1, 63.50%T 993 77cm-1, 67 77%T
50 3293 03om1, 52 33%T

1034 04cm-1. 39 43%T

45

40

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450

Espectro 53 PP con solucion de recubrimiento

PP Sol 06% PVA Glic Mark-101_1|

3307.43em1, 95.73%T 1042.860m1, 95,1257
ap 2917 58em-1, 83245 T
1581.80m-1, 97.181%T
1375.860m'1, 83.21%6T 721.52cm1, 97 404%T
1454 5cm-1, 96.029%T

807

757

TH

%T

651

604

854

A04

451

40

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 450
cm-1

Espectro 54 Degradacion en mark-101

Mientras tanto, la caracterizacion del espectro 53 correspondiente a la mezcla
después de inmersibn en solucion de recubrimiento, se caracteriza

mayormente a la glicerina de nueva cuenta, puesto que las sefales de
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presencia de PP no se distinguen con intensidades favorables, mucho menos
las sefales de PVA, siendo sefales de presencia de glicerina 1646.68,
1416.55y 1109.41 cm™™.

En cuanto a degradaciones referidas para cada aditivo se realizan los mismos
mecanismos de degradacién puesto que en mark-101, se presenta
disminucién en peso, como se muestra en la tabla 15, conservando asi el
desprendimiento del recubrimiento y separandose ambas fases esto en base
en que las intensidades de sefiales son bajas, pero se presentan con mayor
intensidad las referidas al PP como 2917.55, 1453.12 y 1375.79 cm™, dejando
cierta cantidad de glicerina ya que se define con la ubicada en 1041.82

(espectro 54).

Nuevamente las incrustaciones de grupo de alquinos se presentan en el
espectro 55, definiendo al PP con 2917.79, 1450.47 y 1372.76 cm™1, aunado a
esto se tiene el incremento en peso de la muestra, posiblemente se tiene algun
residuo de la solucion de recubrimiento, como se ha estado trabajando con
anterioridad, las intensidades poden ser muy bajas, razén por la que no

podemos apreciar dichos componentes como se hace en el aditivo mark-101.

900.28em-1. 81.10%T
1411.10cm-1, 84.08%T

PP Sol 10% PVA Glic Mark-102 F-100_1]

1297 8gem 1, 50,9357

1698.120m 1, 92,0057

1450.47em 1, 81.81%T

2917 79cm-1, 84.60%T
1372 76ema 74 42%T
2982.216m-1, 20.96%T

%T

3234.02em01, T3.04%T

65 1326.16em-1, 73.29%T

1158.970m 7, 60.35%T

588.250m1, 54.45%T

1084.05cm™1, 55.44%T

1025.450me1, 56.62%T

45

40

4000 3500 3000 2500 ’ 2000 1500 1000 500450
cm-

Espectro 55 Degradacion en mark-102
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10.4. PP CON RECUBRIMIENTO DE SOLUCION ACUOSA PVA CON
SOLUCION RETICULADA.

Datos textil de PP

Concentracidn | Peso textil antes de Forma Diametro Peso textil después | Aumento en peso
de PVA (% P/V) inmersion (mg) (cm) de inmersion (mg) (%)

0.2 884 Circular 4 1221 27.6003276

0.4 886 Circular 4 1250 29.12

0.6 890 Circular 4 1284 30.68535826

0.8 889 Circular 4 1270 30

1 861 Circular 4 1253 31.2849162

Tabla 16 Caracterizacion mediante gravimetria de PP antes y después de inmersion para recubrimiento en
solucuiones acuosas de PVA con solucion reticulada

Proceso de degradacion

Concentracion PVA en Medio de Peso textil antes de | Peso textil después de | Degradacion
textil (% P/V) degradacion degradacion (mg) degradacion (mg) (%)

0.2 Mark-101 594 756 -27.272
Mark-102 627 2868 -357.416

0.4 Mark-101 596 760 -27.516
Mark-102 654 2821 -331.345

0.6 Mark-101 637 804 -26.216
Mark-102 647 2917 -350.850

0.8 Mark-101 623 806 -29.373
Mark-102 647 2647 -309.119

1 Mark-101 606 796 -31.353
Mark-102 647 2571 -297.372

Tabla 17 Caracterizacion mediante gravimetria de PP con recubrimiento de solucion acuosa de PVA con solucion
reticulada antes y depués de degradacion

10.4.1. PP 0.2% P/V PVA con solucioén reticulada.

El tercer tratamiento que se le da al PP para la elaboracion de su
recubrimiento, se realiza con soluciones acuosas de menor concentracion que
en los casos anteriores, ademas de la adicion de solucién reticulada

compuesta por metanol, acido acético y acido sulfurico [7].

Con respecto al metanol y acido aceético, las sefiales que las identifican en el
espectro de referencia son 2945, 2833, 1460, 1030 cm™ y 3000, 1715, 1416,

1030 cm! respectivamente [24,25], tanto de las soluciones de recubrimiento
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por cada concentracion, asi como el espectro del acido sulftrico puro no se

tomaron por la corrosién que este puede provocar al equipo.

101
100

95

%

o0 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 450
cm-1
Nombre Descripeién
#——FPP Sol ac 0.2% PVA y Sol ret 1 Muestra 034 Por Administrator Fecha miérc...
»——PP S0l 0.2% PVA Sol Ret Mark-101_1 Muestra 017 Por A
»——PP 50l 0.2% PVA Sol Ret Mark-102 F-10... _Muestra 050 Por A

Espectro 56 FT-IR correspondientes al PP de 0.2% PVA y solucion reticulada

101 PP Sol ac 0.2% PVA y Sol ret_1]

100

FA1E.1Banr1. S4EA%T 1452.520m 1, 97.42%T

1186.87cm 1, 97 38%T

1375.67cmi1, 95.09%T

%T

5,
4000 3600 3000 25800 . 2000 1600 1000 500450

Espectro 57 PP son colucion de recubrimiento

Continuando con las caracterizaciones, en el espectro 57, se observan sefiales
aungue con poca intensidad del PP con 2917.15, 1452.52 y 1375.67 cm™%, las

identificaciones de los componentes de la solucién de recubrimiento no se
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observan por la baja concentracidén que se tienen de cada una, provocando de
esta manera una baja intensidad en las sefiales ocultas por el PP o por no
mostrar sefiales en este rango de longitudes de onda como puede ser el caso

del &cido sulfarico , componente de mayor concentracion en la mezcla.

101 [PP S0l 0.2% PVA Sol Ret Mark-101_1
100

711.885m-1, 95.30%T

3295 81em-1, 84.52%T 1043.140m1, 9 73%T

4520m1,54.707 . b
90 tészemd, 54.707TT 1375.880m-1, 92.07%T

%T

5

70

5
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450
cm-1

Espectro 58 Degradacion en mark-101

12; [FP S0l 0.2% PVA Sol Ret Mark-10Z F-100_1
Y st 3181
717,060 1, 87.09%T
95 .
1695 8007, 57 83%T ot 5128
90
85 1450 67cm-1, 82.16%T [Fo0. 239 BlepeT
80 t35.63e1 61 4547
1,83 507
. 1373 et 73,0057
s 608 50em 1,50 86%T
751
3284 10cm T, 72.80%T 2981.380m 1, 73.25%T 1326.790m1. 78 175 T
00 . 888,091, 741857
o 1108 drem | pilsrfer
a6l b1 537257
509
1158 5001, 5 dahe
55 1063 6301, 153 73%T
R R
5
i000 3500 3000 2500 , 2000 1500 1000 500 450
cm-

Espectro 59 Degradacion en mark-102
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Las degradaciones en los aditivos mark-101 y mark-102, se presentan como
espectro 58 y 59, en el primer aditivo, no se presenta fendbmeno como en los
anteriores tratamientos de recubrimiento, sino que mediante la diferencia de
masa se observa un incremento de esta misma, con la sefial de 1043 cm,
aunque no corresponda a una sefial muy especifica del metanol en 1030 cm-
1, se le puede hacer referencia a este mismo componente, teniendo asi un
respaldo para atribuir cierta separacion en la mezcla, pero con residuos del
recubrimiento y el aumento en peso imputado a incrustaciones del aditivo. En
mark-102, si se observa una secuencia del fenbmeno apreciado con
tratamientos de recubrimientos anteriores, con las incrustaciones cargadas a
el grupo de alquinos, mediante sus sefales presentadas en el espectro
correspondiente, asi como también las sefiales de mediana intensidad
correspondientes al PP en 2916.87, 1450.39 y 1373.04 cm™, y con apreciados
residuos de la solucién de recubrimiento con una sefial en 1025.46 cm, que

se podria atribuir al metanol.

10.4.2. PP 0.4% P/V PVA con solucidén reticulada.

1024
100+

951

90

857

804

76

0

YT

659

607

554

60

457

A0

357

31
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450
cm-1

Nombre

2 ——PP Sol ac0.4% PVA y Sol ret 1

2 ——PP Sol 0.4% PVA Sol Ret Mark-101_1
»——PP 50l 0.4% PVA Sol Ret Mark-102 F-100...

uestra 037 Por

uestra 047 Por Administrator Fecha marte.

Espectro 60 FT-IR correspondientes al PP de 0.4% PVA con solucion reticulada
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1024
1004 PP Sol ac 0.4% PVA y Sol ret_1|

861

904 2350 53em7, 93.73%T
1375.83em™1, 34,5857
85| 2817.200m 1, 82.89%T

1109.550m-1, 96.19%T

804

G|

™

%T

]

604

551

504

459

A0

3

31
4000 3500 3000 2500 ’ 2000 1500 1000 500450

Espectro 61 PP con solucion de recubrimiento

1024 9 Nark-
100} [PP Sol 0.4% PVA Sol Ret Mark-101_1 1496.67em-1, 93.46%T 855 900m-1, 94.55%T

132325071, TE.23%T

5039501, 59,1257

482075mm.£5 desT

C! \ i
N 1)
86 l
2918.51em1, 34.87%T I
I
809 3295.07em-1, 81 76%T 04

1599.572m-1, 83.85%1]

2.420m1, 81.61%

10265201, 78.98%T| e B
1180.12em-1, 88.57%T 547 57cm-1. 81.02%T

%T

1452.900m-1, 80.78%T
04.08cm1, 73.41%T

604 583.080m1, 77 63%T
685.85cm-1. 72,9457

420.550m- .
551 1420.55cm-1, 81.50%1 1288.066m-1. T4.19%T

3
4000 3500 3000 2500 4 2000 1500 1000 500450
cm-

Espectro 62 Degradacion en mark-101

El recubrimiento 0.4% PVA en la solucién de recubrimiento, es de igual manera
ocultado por sefales del PP, aunque poco intensas, pero mayores a las de el

recubrimiento en evaluacion (espectro 61).

En mark-101 evaluado por el espectro 62, presenta diferencia en cuanto al

caso anterior, en este encontramos sefiales con mayores intensidades como
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son las sefiales 2918.91 y 1452.90 cm del PP, 1288.06, 1420.55 cm™ junto
con 1026.62 cm™ para el &cido acético y el metanol.

102 [PP S0l 0 4% PVA 5ol Ret Mark-102 F-100_{
TA7 THem.1, 50.28%T
100 1289-65cm-1, 85.65%T

95
1702.31cm . 97 675

90 1449.71cm-1, 87 425%T

ol
85 )

13718801, 80.55%T

293¢ 320w 1, 86.75%T

70 3306.66¢m1, 73.843T 1326.430m1, 83 38%T 856 22T, 73 75T

%T

2982.030m-1, 75.03%T 982.00cm-1, 53.85%T)
1156.34cm-1, 55.59%T

1102.91em-1, 33.82%T
59474401, 53,3257

1083 82cm-1, 32 85%T

15 11,4501, 37.33%T

1025.500m1, 40.475%T

31
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450

Espectro 63 Degradacion en mark-102

En el espectro 63, se aprecian los grupos alquinos que corresponden a las
incrustaciones del aditivo, son sefiales que caracterizan al PP, y también al
PVA sefialado en 1289.65 cm™ con 1025.50 que puntualiza de manera muy

cercana al metanol.
10.4.3. PP 0.6% P/V PVA con solucioén reticulada.

El espectro 65 de la mezcla de recubrimiento, demuestra con medianas
intensidades la presencia de PP, con respecto a los componentes de

recubrimiento, sus intensidades son muy grandes.

El PP después de la inmersién en mark-101, el espectro es distinto a la
concentracion de PVA anterior, sus sefiales son medianas y caracterizan

mayormente al PP.

En la degradacion con mark-102, grupo de alquinos con intensidades muy
marcadas se hacen presente junto con referencia al acido acético en 1291.36

cm !y al metanol con 1025.42 cm™! (espectro 67).
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1029

951

804

YoT

TH

5
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 450
cm-1

Nombre Descripeion

> PP Solac06%PVA ¥ Solret 1 Muestra 036 Por Administrator Fecha miérc...
2 ——PP Sol 0.6% PVA Sol Ret Mark-1... Muestra 019 Por Administrator Fecha lunes, ..
» —— PP Sol 0.6% PVA Sol Ret Mark-1... Muestra 044 Por Administrator Fecha marte

Espectro 64 FT-IR correspondientes al PP de 0.6% PVA con solucion reticulada

1024
100+

1452 8501 87.11%T

2950¢m-1, 98.3 1T 2917 37cm1, 8432%T

90q 3470 67om-1, 98 714%T

28380m-1, 96.458%T 1048.3om-1, 88.356%T

o 118Tem1. 97.748%T 2728.150m1, 95.43%T

804

T

757

7

657

607

551

[
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450

Espectro 65 PP con solucion de recubrimiento
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102
100 [PP Sol 0.6% PVA Sol Ret Mark-101 1

e 95 4 -
1556.16cm, 95.49%T 721:080m-1. 95.08%T

3295 14om-1, 92 64%T

1042.01em1, 92,7957
90 2917.700m-1, 91.91%T

1543.14em'1, 345257 1376.080m-1, 90,2857

%

[3
4000 3500 3000 2500 ’ 2000 1500 1000 500450

Espectro 66 Degradacion en mark-101

738.53cm1, 391.53%T

[PP Sol 0.6% PVA Sol Ret_Mark-102 F-100_1

95

1404.p5em-1, §8.54:

a0

1460.560m-1, £1.87%T
85

80

1407.660m1, 83.15%]

YoT

1372.88cm-1, 73.04%T

75

2982.01em-1, 75.04%T 433 51em1, 81,1237

3293 85cme1, 72.88%T

70

1320.500m-1, 77.63% 856.09cm-1. 73.58%T

65 1158 65cm-1. 50.32%T

967.94cm, 53.81%T

60

1075 4%om 1, 56 41%T
g

1063.400m-1, 54.16%T

5.
4000 3500 3000 2500 1 2000 1500 1000 500450

Espectro 67 Degradacion en mark-102

10.4.4. PP 0.8% P/V PVA con solucioén reticulada.

Se identifica al PP en 2950.19, 2917.07 y 1452.57 cm™! en el espectro 69, sin
presencia de sefiales intensas respectivas al metanol y acido acético, de igual

manera se estima la baja intensidad opacada por el PP.
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La degradacion en mark-101, es similar a la del espectro 62, pero con
intensidad un poco menor, distinguiendo sefiales al PP, al 4cido acético en
1287.30 cm y al metanol en 1026.13 cm™* (espectro 70).

1024
100

957

a0

854

804

%T

76

0

657

604

554

5]
4000 3500 3000 2500 4 2000 1500 1000 500450

Nombre Descripcién
»——PP Sol ac 0.8% PVAySol.. Muestra 045 Por Admini:
#——PP Sol 0.8% PYA Sol Ret Muestra 025 Por Ad

——PP 501 0.8% PVA Sol Ret ... _Muestra 038 Por Ad

or Fecha jueve..

Espectro 68 FT-IR correspondientes al PP de 0.8% PVA con solucion reticulada

102
100

PP Sol ac 0.8% PVA y Sol ret_1|

579.04cm 1, 97.09%T

1452.57om 1, 96.01%T

2837 9om-1, 94 88%T 1043 807-1| 96.08%T

1186.606m 1, 35.485%T

%T

5.
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500450

Espectro 69 PP con solucion de recubrimiento
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1024
100

[PP Sol 0.8% PVA Sol Ret Mark-101 1

1177.83cm-1, 94.24%T

1550 53cm-1. 93 54%T 201.220m-1, 95.38%T

- -
1101.04cm-1, 93.13%T a7 A4 b2 81%T

1671.550m.1, 82 2857
2912 200m-1, 92.43% T
3299.600m-1, 90.38%T
1026.136m 1, 83 06%T]

1599.750m-1, 93,4897

565.31om-1, 89.24%T
1381.93cm-1, 50.83%T
1287.300m-1. 85 53%T

710.33cm1, 83.16%T

%T

[3
4000 3500 3000 2500 ’ 2000 1500 1000 500450
cm-

Espectro 70 Degradacion en mark-101

102+ [PP Sol 0.8% PVA Sol Ret Mark-102 F-100_1
1408.626m-1, 83.32%T
1007 1291.350m-1, 80.54%T
738.630m-1, 31.81%T
957
717.08cn]1, 87.18%T
1698.91em 1, 378357
904
1460.400m-1, 31.83%T
867 08 48cm-1.[82 3756 T
804
3283 680m-1, 73.03%T 595 4801, 80.76%T
- 500.304-{. 8173
&
754 256.080m-1, 72.785%T
2317 30cmed, 54 31%T /
70 2982 08em-1, T7.87HT 1326.280m1, 77.23%T
1

1103 3501, 87 5THT

657 1158 560m-1. 60.32%T
967.97cm 1, 53.65%T
607
1028.31em1, 55.50%T
1083 34cm-1. 53 26%T
554
[3
4000 3500 3000 2500 4 2000 1500 1000 500450
cm-

Espectro 71 Degradacion en mark-102

El espectro 71, identifica al grupo de alquinos de mark.102, en esta mezcla,
como se ha visto, sefiales con intensidades muy marcadas, asi como las que
hacen referencia al PP, se muestra otra en 1291.35 del acido acético, y similar

al caso anterior en 1025.31 refiriéndose al metanol.
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10.4.5. PP 1.0% P/V PVA con solucién reticulada.
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100

95

30

85
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=] 70

65
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cm-1

Nombre
»——pP Solac1.0%PVAY Sol .. Muestra
»——PP S0l 1.0% PVA Sol Ret ..
»——PP Sol 1.0% PVA Sol Ret

Espectro 72 FT-IR correspondientes al PP de 1.0% PVA con solucion reticulada

PP Sol ac 1.0% PVA y Sol ret_1|

2917 4%0m'1, 93.57%T 1375.81cm1, 84.98%T 1167em-1, 97.001%T

2950 3cm-1, 94.55%T 2838 5om-1, 95.7525%T

1452/52em-1, 96.67%T

%T
3

40

4000 3500 3000 2600 2000 1500 1000 500450
cm-1

Espectro 73 PP con recubrimiento

Las medianas intensidades en el espectro del 73 vuelven a enfatizar al PP,
con sefales conocidas de este componente sin observar claramente el
recubrimiento.
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102

[PP Sol 1.0% PVA Sol Ret Mark-101 1

1596.190m-1. 84 4157

1549.350m1. 93.22%T

2833.30m-1, 93.401%T
1452.350m 1, 83 40%T
TTemi, 30.63%T

2912.030m 1, 30.74%T 1375.550cm1, 88 56%T

1041.56em1, 80.16%T
1111.6em-1, 93.97%T

722.14cm, 93 5757

%T
3
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40
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500450

Espectro 74 Degradacion en mark-101

1024
100

[PP Sol 1.0% PVA Sol Ret Mark-102 F-100 1

1250.98cm-1, 33.44%T

717.220m1, §5.71%T
1699 09cm1. §7.64%T

856 {4om-1. 73.35%

499.534m1, 81.31%7

1450.10cm-1, 85.10%T

1408.04cm’, 85.06%T

2982.108m-1, 76.15%T 1372.130m 1. 77.69%T

%T
3

3294 390m-1, 72 62%T 1326.400m, 30.71%T

1187.71em1, 67.69%T

1103.690m-1, 50.91%T
1025.43cm-1, 45.80%T

1063.870m-1, 40.94%T
§11.52cm1, 56.11%T
454

40

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000
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500450

Espectro 75 Degradacion en mark-102

La caracterizacion de las degradaciones en mark-101 y mark-102, se aprecian
en los espectros 74 y 75. En el primer caso, ninguna de las sefiales se refiere
a los componentes del recubrimiento, las incrustaciones se deducen con el
incremento en peso con posibles residuos. En el segundo caso, si se aprecian

dichos residuos del recubrimiento, en 1290.98 cm! del &cido acético y 1025.43
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cm para el metanol sin dejar atras el grupo de alquinos por la intensidad de

sus sefales.

11.ANALISIS DE RESULTADOS.

Concentracion de PVA vs Peso de PP

—@— Degradacion en mark-101
—@— Degradacion en mark-102
Antes de la degradacion en mark-101

Antes de la degradacion en mark-102

Peso de PP (mg)

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Cocnetracion de PVA (% P/V)

Grdfica 1 Recubrimiento de PP con solucion acuosa PVA
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Caracterizacion de textiles antes y después de degradacion
Concentracion Medio de P:nstgstedxetil Peso textil después PP Incrustaciones | Incrustaciones PVA
Pvaentextil | geqradacien | degradacion | ¢ 4e9radacion | (g peso) | Organicos | Inorganicos | (% peso)
(% PIV) (mg) (mg) (% peso) (% peso)
Mark-101 331 322 99.746 0 0.671 0
? Mark-102 353 852 43.777 55.332 0.891 0
Mark-101 376 333 100 0 0 0
¢ Mark-102 408 927 43.689 55.254 1.057 0
Mark-101 458 378 95.566 3.992 0.442 0
° Mark-102 482 1978 34.897 63.932 1.171 0
Mark-101 500 379 86.391 9.403 5.033 0
° Mark-102 475 1022 38 62.296 0 0
Mark-101 496 384 96.217 3.783 0 0
10 Mark-102 483 1014 39.618 59.249 1.113 0
Tabla 18 Caracterizcion de mezclas
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Como se puede observar en cada uno de los espectros, en los tratamientos
de solucién acuosa de PVA se registran los siguientes fendmenos: en el caso
de las degradaciones en mark-101, todas las muestras disminuyeron en peso,
como se muestra en la grafica 1, ademas de que en los espectros no se
observan componentes propios de los aditivos, estos se reconocen en los
andlisis térmicos como se presentan en las caracterizaciones de cada
concentracion y en la tabla 18, en algunos casos se presentan componentes
inorganicos y en otros casos presentan ambos, conocidos como
incrustaciones, las caracterizaciones también dan a conocer la desaparicion
del PVA como recubrimiento, por lo que se considera una separacion de
ambas fases. Mientras tanto en las degradaciones que se realizan con el
aditivo mark-102, todas las muestras presentan un incremento en peso, esto
segun los analisis térmicos podrian ser incrustaciones tanto organicas asi
como inorganicas, pero principalmente debidas a la mezcla de alquinos
liquidos y de alto punto de ebullicion, estas incrustaciones se refieren
solamente al aditivo ya que en los analisis térmicos no se observa la presencia
de PVA, por lo que se vuelve a retroceder al consumo del recubrimiento en el
textil, la tendencia que siguen las muestras es a elevarse en cuanto al peso de
la misma a excepcion de la concentracién de 06% PVA, que realiza un
incremento excesivo teniendo en este caso mayores incrustaciones, por lo que

en esta concentracién se demuestra mayor adhesion de aditivo al PP.

En el tratamiento del PP con termoplastico elaborado con glicerina, el caso de
diminucion en peso con degradacion en mark-101 es reconocido nuevamente,
y en este caso, es un poco mayor a los recubrimientos anteriores, como se
puede evaluar en la grafica 2 (tablas 8 y 15), antes de la degradacion, el peso
de las muestras tiende a elevarse, y después de las degradaciones, estos
mismos tienden a bajar con excepcidén a la concentracion de 10%, que no sigue
la tendencia quedando a un peso casi similar al de concentracion de 02% PVA,

lo que indica que ya sea a 02 0 10% las incrustaciones seran muy similares,
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pero todas las muestras realizan una diminucion de peso considerable. Antes
de las degradaciones con mark-102, en cuanto a los recubrimientos, a mayor
concentracion de PVA del recubrimiento el peso tiende a incrementar en las
muestras, y como se estudié en los espectros, la glicerina muestra mayor
presencia con las intensidades de este componente de sus sefiales
presentadas, luego de la degradacion, las muestras presentan una tendencia
de disminucion en peso respecto a la concentracion de PVA en el
termoplastico, por lo que se concibe que a mayor concentracion de PVA en el
termoplastico las incrustaciones del aditivo en las muestras seran menores, ya

que en concentracién al 10 % el incremento en mas es menor.

Concentracion de PVA vs Peso de PP

2500 g

\__'/
2000 /

—@— Antes de degradacion en mark-101

Antes de degradacion en mark-102
1500

Degradacion en mark-101

Degradacion en mark-102
1000

Peso de PP (mg)

500

3 4 .5 6 7
Concentracién de PVA (% P/V)

Grdfica 2 Recubrimiento de PP con termopldstico

Las cuestiones de incremento y disminucidn que se aplican en los tratamientos
de recubrimientos anteriores se reduce a una de las dos en el tratamiento con
solucion reticulada, evaluando solamente el incremento en peso de las
muestras tanto en mark-101, asi como en mark-102. En la grafica 3 se
representan los comportamientos de cada una, observando que las masas de
estas con recubrimiento son muy similares, conservando una tendencia casi

perpendicular con respecto al eje x para cada concentracion de PVA en mark-
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101. Las degradaciones del PP en los aditivos, muestran cierta diferencia en
cada uno de ellos, puesto que se observa mayor aumento de peso con el
aditivo mark-102 que en mark-101, dado esto se considera este tratamiento
con mayor viabilidad para la degradacion con aditivo mark-101 ya que la

adhesién de residuos organicos es menor.

2500 Concentracion de PVA vs Peso de PP

3000

2500 —@— Antes de degradacién en mark 101
téo Antes de degradacion en mark-102
< 2000 -
& Degradacién en mark-101
(] . s
'g 1500 Degradacién en mark-102
1%}
(0]
o
1000
500 T A + 1
0
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 1

Concentracion de PVA (% P/V)

Grdfica 3 Recubrimiento de PP con solucidn reticulada

12.CONCLUSION.

De acuerdo a los resultados obtenidos, puesto que en las degradaciones del
PP puro se observa aumento de peso, por sedimentos de los aditivos en la
superficie de las muestras, lo que se busca es obtener un recubrimiento en el
gue se obtengan las menos incrustaciones posibles de los residuos con la
finalidad de mantener una vida util de dicho textil con mayor promedio de lo
habitual, los recubrimientos con solucion acuosa no son una forma viable ya
gue de alguna manera estos en el primer aditivo existe la posibilidad de
desvanecimiento del recubrimiento dejando en mayor pureza al PP como se

evaluo en los andlisis térmicos , logrando la degradacion que con el PP sin
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recubrimiento, el tratamiento con termoplésticos puede ser aplicado con el
10% de PVA para la degradacion con mark-102, ya que a mayor concentracion
de PVA menores adhesiones del aditivo habra. Los incrementos en peso de
los tratamientos con solucién reticulada indican que en mark-101, las
incrustaciones son menores que en la degradacion en mark-102, segun las
grafica 3, cualquiera de las concentraciones en PVA son viables para mark-
101 ya que los incrementos son casi similares y ambas alicuotas con

tendencias muy paralelas.

Con lo anterior se reduce al uso de recubrimiento con soluciones reticuladas
en mark-101 a cualquier concentracion (% P/V) de PVA y recubrimiento

termoplastico en mark-102, con una concentracion del 10% P/V PVA.

El aditivo mark-101, en algunos casos permite disminucion en peso, contrario
al aditivo mark-102 que en su mayoria favorece al aumento de este mismo. No
se puede apuntar la agresividad de cada uno de los aditivos en las muestras
puesto que la exposicién a estos no fue con el tiempo requerido, pero si se
logra la determinacion del recubrimiento que puede otorgar mayor proteccion

a las muestras, como se menciona en el parrafo anterior.

Con esto se tiene la finalidad de continuar con estudios que favorezcan a
industrias en el que se utilizan estos tipos de materiales para procesos de
recubrimientos, ademas de dar un inicio para el desarrollo experimental de la
exposicion de estos textiles con los recubrimientos seleccionados en los
medios con el que este material es utilizado en planta, es decir, elevarlo con

el factor de medio eléctrico.
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