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Resumen

Los polimeros son macromoléculas formadas por unidades pequefias llamadas monémeros, con los que
se forman grandes cadenas. En la actualidad, los polimeros tienen una gran importancia en el desarrollo
de nueva tecnologia, en la elaboracion de nuevos materiales, entre otros. El trabajo se centra en realizar
y estudiar homopolimeros de estireno afiadiendo nanoparticulas como una sal inorganica, observando si
estas son capaces de controlar el tamafo de particula, haciendo mas homogénea su produccién. Se
operé mediante el proceso en suspension, y se utilizé la ruta sintética conocida como polimerizaciéon de
radicales libres convencionales (FRP). Se obtuvieron varias muestras de homopolimeros de estireno
con diferente concentracion de sal, los cuales se separaron para medir su tamafo por tamizacion,
mostrando resultados en el cambio de tamafio del polimero en cada muestra. Para la obtencion de los
pesos moleculares se utilizé la técnica de viscosimetria usando como disolvente tolueno. Se concluye
que la sal inorganica utilizada en este caso, cloruro de sodio, puede ser considerada como agente
floculante porque controld el tamafio de particula reduciendo este a un tamafio al que tuvo tendencia
entre mas cantidad de la sal se adiciond.

Abstract

Polymers are macromolecules formed by small units called monomers, which form large chains.
Nowadays, polymers have a big importance in the development of new technology, the elaboration of
new materials, among others. This work has focus on realize and study styrene’s homopolymers adding
nanoparticles as an inorganic salt, observing if they are efficient to control particle size, making its
production more homogeneous. We worked through suspension process and we used the synthetic
route know as polymerization of free radicals (FRP). We obtain some samples of styrene homopolymer
with different salt concentration, which were separated to measure they size by sieving, showing results
in the change of polymer size for each sample. For the molecular weight's determination, we used the
viscosimetry technique using as dissolvent toluene. It was concluded that the inorganic salt used in this
case, sodium chloride, can be considered as a flocculating agent because it controlled the particle size,
reducing it to a size to which had tendency as more amount of salt it was added.

Palabras Clave Homopolimerizacién; Cloruro de sodio; Proceso en suspension; Tamafo de particula; Agente
floculante
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INTRODUCCION

Los polimeros son macromoléculas formadas por unidades pequefias llamadas mondmeros, con los que se
forman grandes cadenas. [1] Si el polimero esta formado por un solo tipo de mondmero, se le llama
homopolimero. Si hay dos 0 mas monémeros, recibe el nombre de copolimero.

Rutas y procesos de obtencion de polimeros
Proceso en suspension

El proceso por suspension pertenece a uno de los tantos procesos de polimerizacidon que existen, el cual esta
clasificado como un método heterogéneo por la presencia de un medio continuo (generalmente agua) y un
medio disperso (fase organica) y en este caso un mondmero, el cual es relativamente insoluble en agua, se
dispersa en gotas liquidas por un estabilizador estérico y agitacién continua para producir particulas del
polimero suspendidas en una fase soélida. Se sabe que hay varios factores importantes que influyen en la
polimerizacidon por suspensién como: la geometria y tamafo del reactor, tipo de agitador, la energia
suministrada al proceso, entre otros. [2]

Polimerizacién por radicales libres

La ruta sintética de polimerizacion por radicales libres puede ser llevada por alguno de los procesos de
polimerizacién: masa, solucién, suspensiéon, emulsién o por precipitacion. En todos los casos, el monémero
utilizado es de tipo vinilico y debe estar libre del inhibidor (en el caso del estireno, el inhibidor es la
hidroquinona) o podria tomar bastante tiempo en realizarse la reaccién. En algunos casos se soluciona dicho
problema por la adicion en exceso de iniciador (en este caso, el peréxido de benzoilo). [3] Esta ruta es la mas
utilizada a nivel industrial por su facilidad de manejo, tolerable a impurezas y rendimiento.

Caracterizacion

En todos los compuestos no poliméricos, el peso molecular es conocido y constante; sin embargo, en los
polimeros el niumero de atomos que contienen las moléculas individuales varia ampliamente y debido a esa
variacion, debe usarse un promedio en el peso molecular para caracterizar una muestra polimérica. [4]

e Peso molecular promedio de viscosidad

En soluciones viscosas, la medicion es el peso molecular promedio de viscosidad (Mv). La determinacion se
lleva a cabo por medio de la medicién de viscosidad intrinseca en solucién diluida, ya que los polimeros
vuelven viscosa una solucién cuando se les disuelve en un disolvente, forzando a las moléculas del disolvente
a moverse mas lentamente al igual que ellas. Cuanto mayor es el peso molecular, mas viscosa sera la
solucién. Este método es barato, rapido y de rutina basica. [4]

Para caracterizar, se determiné el peso molecular por la técnica de viscosimetria.

Justificacion

El trabajo tiene como fin analizar las reacciones de polimerizacidon por el proceso de suspensién, viendo el
efecto que tienen las condiciones a las que se va a trabajar. De igual manera se afiadié un objetivo mas a la
investigacién sobre la influencia de afadir nanoparticulas al proceso, provenientes de una sal inorganica
como lo es el cloruro de sodio, y ver el efecto que tiene en el polimero y sus propiedades. Se espera que
afecte el tamafo de particula por el efecto de floculacidon, haciendo mas homogénea la produccion en este
aspecto.

Vol. 4 no. 1, Verano de la Investigacidn Cientifica, 2018

811

N



MATERIALES Y METODOS

Las polimerizaciones de estireno por el proceso de suspension se trabajaron en un reactor tipo batch a las
siguientes condiciones de operacion: 85°C de temperatura, presion atmosférica (no se presurizé el reactor) y
150 rpm de agitacion. El tiempo de operacién para todas las reacciones fue de 3 horas.

Para el proceso de suspension se utilizd: perdxido de benzoilo (BPO) como iniciador en fase organica,
estireno previamente lavado, cloruro de sodio como sal inorganica y una solucién de alcohol polivinilico (PVA)
como agente de suspension con una concentracion de 5 g/l.

El método utilizado para las reacciones de polimerizacién es el siguiente:

1.
2.

Medir 240 ml de la solucién de PVA.

Anadir al reactor la solucién previamente medida y anadir la cantidad de cloruro de sodio que se
requiere (se agregaron progresivamente 0.2 g de la sal por cada reaccion desde 0 hasta 1 gramo). Es
importante que afadir la sal sea antes de la reaccién, o podria aglomerarse el producto totalmente.

Calentar la solucion a 85°C y someterse a agitaciéon constante.

Preparar la mezcla de mondmero e iniciador, midiendo 20 ml de estireno en una probeta y 0.323 g de
BPO (aproximadamente el 2% en peso de la cantidad de mondmero) y agitar hasta disolver el
iniciador en la fase organica. Proceder a agregar en el reactor y cerrar.

Establecer la temperatura fija de 85°C y una agitacion de 150 rpm. La reaccién permanece en el
reactor por 3 horas.

Para la determinacién de pesos moleculares, se utilizé la técnica de viscosimetria que se describe a
continuacion:

1.
2.

3.
4.
5.

Colocar el viscosimetro de Oswald en el soporte universal.

Preparar las 4 soluciones para cada muestra, desde una concentracién de 0.05 g hasta 0.00625 g de
polimero en 25 ml de tolueno.

Llenar el viscosimetro en % del bulbo mas grande.
Con una jeringa o una pera de succion, llevar el liquido hasta la mitad del ultimo bulbo.

Dejar caer el liquido, midiendo el tiempo que tarda en atravesar las marcas del bulbo mediano.

Es importante que se comience midiendo el blanco que en este caso es tolueno, para proseguir con las
soluciones de cada polimero de mayor a menor concentracion. La determinacion de los tamanos de particulas
se realiz6 por tamizado y analisis gravimétrico.

RESULTADOS Y DISCUSION

Caracterizacion por viscosimetria

Los resultados de la caracterizacion por la técnica de viscosimetria de los pesos moleculares para las
muestras de polimeros se muestran a continuacioén:
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Tabla 1: Pesos moleculares de las muestras de poliestireno obtenidas en la experimentacion

Datos obtenidos
Muestras de poliestireno (PS) Viscosidad intrinseca | Tamario promedio de Es)srgen;%e:r:”;éso
(n) particula (mm) (Mw)
PS + 0 g NaCl 9885.6 1067 3.21E+05
PS + 0.2 g NaCl 7836 1.004 2.54E+05
PS + 0.4 g NaCl 7866.4 0.790 2.55E+05
PS + 0.6 g NaCl 7808.3 0.795 2.53E+05
PS + 0.8 g NaCl 9700 0.786 3.15E+05
PS +1gNaCl 3125.8 0.795 1.01E+05

De acuerdo con datos revisados para la comprobacién de dichos resultados, se estiman valores desde 1x10°%

hasta 1x10% para los pesos moleculares de polimeros provenientes de mondémeros vinilicos en _materiales

comerciales. Para utilizar la cantidad menor posible de tolueno, las soluciones se hicieron a partir de alicuotas
desde la solucion de mayor concentracién hasta la de menor concentracién. Esto se recomienda mucho para
gastar lo menos posible de disolvente, por lo que se debe de tener estricto cuidado en la realizacion de las
soluciones.

Andlisis de tamano de particula por tamizacién

En la parte del analisis del tamafo de particula, se hizo a través de tamizadores con mallas con abertura de
3.36 mm, 1.68 mm, 0.841 mm y menor a 0.841 mm. Se determind el porcentaje de masa retenido en cada
tamizador, para realizar la grafica de porcentaje en masa contra tamafio de particula que se muestra a
continuacion:

Control de tamano de particula por agregacién de
NacCl

7\

1 125 15 175
TAMARNO DE PARTICULA (MM)

NaCl —@—PS + 0.4g NaCl —@—PS + 0.

IMAGEN 1: Porcentaje en masa de muestra contra el tamafio de particula.

Como se puede observar en la imagen 1, los porcentajes de tamafio mas grandes disminuyeron conforme fue
aumentando la cantidad de sal en la muestra. Esto puede explicar por el fendmeno de floculacién, proceso
quimico en el que se aglutinan las sustancias suspendidas en un medio, facilitando de esta forma su
decantacion y posterior filtrado. Cuando hay un aumento de la concentracién salina, muchos polimeros
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solubles en agua muestran una fuerte disminucién en la viscosidad. La presencia de cationes divalentes en
pequefias cantidades puede ocasionar, incluso, el fenédmeno de floculacién del polimero. [5]

De igual manera, el tamano promedio de particula indico una tendencia hacia el tamafio de 0.795 mm entre
mayor era la concentracion de la sal, comprobando asi que el cloruro de sodio puede ayudar a controlar el
tamanfio de particula; en este caso, disminuyendo el tamario de las esferas que resultan tras la reaccion.

Cabe destacar que en los datos de los porcentajes de masa se present6 un error de 0.06% a 0.01% debido
que hay pérdidas, tras el manejo de los tamizadores. Se utilizé una balanza analitica de tres decimales para
pesar las cantidades de polimero.

No se realiz6 un analisis de propiedades mecanicas por la adicion del cloruro de sodio. Esto seria
recomendable para futuros estudios sobre preparacion de polimeros con nanoparticulas.

CONCLUSIONES

El proceso de suspension resulté muy eficiente a la hora de la produccion del polimero, como se esperaba
con el uso del reactor donde las condiciones de temperatura, presion y agitacién se controlan con mayor
seguridad. Se concluyé ademas que, tras afadir la sal inorganica que se utilizé en este trabajo al proceso de
polimerizacion, se redujo el tamafio de particula mostrando asi un control de este, ya que la tendencia en las
muestras indico el aumento de tamafios menores cuando habia presente mayor cantidad de la sal. Gracias a
esto podemos saber que el cloruro de sodio funciona como agente floculante.

Por lo tanto, los objetivos planteados del proyecto se lograron al poder analizar la influencia de nanoparticulas
en el proceso de suspension, asi como de las condiciones con las que se trabajo.
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