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RESUMEN

En este trabajo se describen la estructura y los comportamientos reologico
y dieléctrico de la etil celulosa (EC) para demostrar su posible utilizacion
como soporte mecdnico y componente dieléctrico en dispositivos de medicion
de parametros biologicos. Los resultados obtenidos de reometria tradicional,
FTIR, DMA y DEA, permitieron la manufactura y caracterizacion de peliculas
de EC con espesor de ~30 um, una T, de ~155°C y valores de &, & y tan 9,
similares a los de los polimeros dieléctricos utilizados en la industria eléctrica,
electronica y/o mecatronica. Durante este trabajo se discuten las propiedades
de la EC con base en su estructura.
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ABSTRACT

Aiming the possible utilization as a mechanical support and dielectric component
indevices employed for measuring biological parameters, in this work are described
the structure, and rheological and dielectric behaviors of ethylcellulose (EC). The
results obtained by traditional rheometry, FTIR, DMA and DEA, allowed the
manufacture and characterization of EC films with a thickness of ~30 um, a T, of
~155°C, and values of €., &' and tan J, close to the ones of the polymers used in
the electrical, electronic and/or mechatronic industry. Throughout this work, the
properties of EC are discussed considering its structure.
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INTRODUCCION

La etil celulosa (EC) se caracteriza por tener una estructura macromolecular
en forma de cadenas no ramificadas, que se obtiene a partir de la modificacion
estructural del biopolimero de mayor abundancia sobre la superficie terrestre,
la celulosa. Este biopolimero es un polisacarido que forma parte del sistema
estructural multicelular de los vegetales. La celulosa se sintetiza mediante una
reaccion de polimerizacion de la a-D-glucopiranosa (D-glucosa), que se cataliza
mediante complejos enzimaticos (celulosas sintasas). Estos complejos enzimaticos
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se ensamblan formando macroestructuras en forma de rosetas hexaméricas que
se localizan en las membranas plasmaticas. Las cadenas de celulosa producidas
de esta manera se agrupan en estructuras cristalinas formando microfibrillas de
celulosa. Dicho proceso es fundamental para el crecimiento anisotrépico de la
gran diversidad de especies vegetales (plantas superiores).'** En la figura 1 se
presenta un esquema de la biosintesis de la celulosa a partir de moléculas de D-
glucosa, las cuales a su vez son obtenidas a partir de moléculas mas pequenas,
CO, y H,0, mediante el proceso de fotosintesis.
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Fig. 1. Proceso de biosintesis de la celulosa.

Las microfibrillas de celulosa se acumulan en la parte externa de la membrana
plasmatica en combinacion con macromoléculas de hemicelulosa y lignina,
entre otros compuestos, constituyen la pared celular de las células vegetales;
la proporcion en que se encuentran estos componentes es funcion del género y
especie de dichos vegetales. La extraccion de microfibrillas de celulosa a partir
de tejidos vegetales como la madera, el algodon, el cafiamo y el ramio es un
proceso muy antiguo. Fue el francés Anselme Payen (1795-1871) quien por
primera vez logré separar la madera en sus componentes, extrayendo un material
fibroso blanco, al que llamo “celulosa” . Hoy en dia se puede extraer celulosa
a partir de una gran variedad de especies vegetales, para lo cual es necesario
que la mayor parte de los otros componentes, principalmente la lignina, deban
de ser removidos por disolucion con agentes quimicos, evitando con esto que la
celulosa adquiera un tono amarillo debido a la oxidacion de la lignina *¢. Esta
celulosa purificada (también conocida a-celulosa, celulosa quimica, pasta de
disolver, o simplemente celulosa), es un “polimero so6lido” incoloro, inodoro
y no toxico, con propiedades importantes desde un punto de vista industrial y
cientifico: buena resistencia mecanica, biocompatibilidad, hidrofilia, estabilidad
térmica, alta capacidad de sorcion y una apariencia 6ptica modificable ', Estas
propiedades posicionan a la celulosa en importantes aplicaciones; por ejemplo,
como materia prima en la industria para la fabricacion de papel y de carton. Sin
embargo, ampliar la gama de aplicaciones de la celulosa, asi como su utilizacion
eficiente, representa un gran desafio debido a su escaza solubilidad. Para resolver
este inconveniente, se puede modificar su estructura mediante reacciones de
esterificacion y de eterificacion, obteniéndose como resultado una variedad de
derivados de celulosa.
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PROCESO DE SINTESIS DE LA ETIL CELULOSA

Los cristales de las microfibrillas de celulosa (figura 2) tienen grupos quimicos
del tipo hidroxilo, acetal y aldehidico. A través de estos grupos quimicos,
la celulosa puede experimentar reacciones quimicas tales como: oxidacion,
sustitucion, reemplazo, despolimerizacion, hidrolisis, reduccion, adicidon de
injertos y reacciones de intercambio de bases. Entre estos tipos de reacciones las
que se utilizan con mayor frecuencia en el sector industrial son las de adicién y de
sustitucion, en las cuales estan involucrados los grupos hidroxilos. Sin embargo,
los puentes de hidrogeno entre los grupos hidroxilos en las posiciones 2, 3 y 6
de cada unidad repetitiva de la celulosa, dificultan la intrusion de otras especies
quimicas, impidiendo con esto la posible reaccidon de adicion o de sustitucion en
las cadenas de celulosa. Pero, si los grupos hidroxilos se encuentran disponibles
para la reaccion, se producen derivados de celulosa con un elevado grado de
uniformidad en su estructura.”?
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Fig. 2. A) Unidad base de la celulosa, B) cadenas poliméricas de celulosa interaccionando
entre si mediante puentes de hidrégeno.

A nivel industrial, existen dos mecanismos o procesos mediante los cuales se
pueden hacer reaccionar los grupos hidroxilos de la celulosa; el primero es un
proceso de esterificacion y el segundo es un proceso de eterificacion. Mediante
un proceso de esterificacion se obtienen como derivados de celulosa los siguientes
productos: acetato de celulosa, nitrato de celulosa, butirato de celulosa y asi como
también mezclas de estos. Por otra parte, mediante el proceso de eterificacion
se obtienen derivados tales como: carboximetil celulosa (CMC), bencil celulosa
(BC), metil celulosa (MC)y etil celulosa (EC). Este tltimo es el objeto de estudio
de este trabajo.

Parala produccion de EC se utiliza el proceso de eterificacion mediante el cual
se modifica la estructura de la celulosa. En este proceso se puede utilizar celulosa
de cualquier fuente, como algodon o madera. En una primera etapa del proceso,
la celulosa se somete a un tratamiento quimico con una solucién concentrada de
hidroxido de sodio, obteniéndose celulosa alcalina. Posterior a esto, la celulosa
alcalina se somete a un proceso de alquilacion (transferencia de un grupo alquilo
de una molécula a otra), utilizando reactivos tales como cloruro de etilo o sulfato
de etilo. La temperatura a la que se lleva a cabo el proceso de alquilacion debe
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controlarse para evitar la degradacion o destruccion, tanto de la celulosa como del
agente alquilante. En el proceso de alquilacion, un grupo etilo debe sustituir a un
grupo hidroxilo de una unidad repetitiva de la celulosa. El nimero de hidroxilos
que se logran sustituir a lo largo de las cadenas de celulosa representa el grado
de sustitucion (DS). La figura 3 es un esquema de la reaccion de eterificacion
de Williamson mediante la cual se obtiene la etil celulosa.
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Fig. 3. Esquema de la reaccion de eterificacion de la celulosa para la obtencion de etil
celulosa.

PROPIEDADES DE LA ETIL CELULOSA

Las propiedades de la EC dependen principalmente del DS promedio obtenido
en la reaccion de sustitucion de las macromoléculas de celulosa. En la figura 2
se identifica que, cada unidad repetitiva de cadenas de celulosa tiene 3 grupos
hidroxilos que podrian ser sometidos a un proceso de eterificacion (alquilacion).
Por lo tanto, se pueden obtener diferentes DS de EC, lo que se traduce en productos
de EC con diferente grado de solubilidad. Dicho en otras palabras, existe una
dependencia muy fuerte entre el DS y la solubilidad de la EC. Un producto
comercial de EC que contiene entre 47 y 48 % de grupos etilo tiene un DS entre
2.4y 2.5, lo que representa el promedio de grupos OH que fueron sustituidos por
grupos etilo. Muestras de EC con DS entre 0.5 y 1.0 son solubles en soluciones
alcalinas acuosas. EC con DS entre 1.0 y 1.5 presenta solubilidad en agua. Cuando
el DS se encuentra entre 2.4 y 2.5, la EC presenta buena solubilidad tanto en
solventes polares como no polares. Si la EC tiene un DS>2.5, la solubilidad en
solventes polares ya no es posible; sin embargo, se obtiene buena solubilidad
con solventes no polares como el tolueno.’

Ademas de la solubilidad, el DS también define a otras propiedades. En este
sentido, la EC se comporta como termoplastico (propiedad que no presenta la
celulosa), y puede ser sometida a procesos de transformacion como la extrusion.
Cuando el DS de la EC aumenta de 2.4 a 2.5, su temperatura de reblandecimiento
disminuye; sin embargo, cuando el DS es mayor que 2.5, su temperatura de
reblandecimiento aumenta, y es menos termoplastico.”!° Por otra parte, desde un
punto de vista eléctrico, la EC tiene una estructura a base de enlaces covalentes
(ausencia de electrones libres), pero con una distribucion asimétrica de los
portadores de carga eléctrica, lo que da origen a dipolos eléctricos a lo largo de
las cadenas poliméricas. Como consecuencia de lo anterior, la EC no debe de
manifestar, bajo la accion de un campo eléctrico, corrientes eléctricas a base de
un flujo de electrones, pero si manifestar corrientes eléctricas débiles (del orden
de magnitud de picoamperes) debidas a la orientacion de dipolos. A su vez, dada
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la elasticidad entropica de las cadenas, la carga eléctrica almacenada en peliculas
de EC permitiria su aplicacion como material dieléctrico.'"'> El efecto del DS de
la EC sobre la orientacion de dipolos (polarizacion eléctrica) no se ha abordado
como tal en la literatura.

En este trabajo, se evaluaron tres solventes orgéanicos para la solubilizacion
de EC conun DS entre 2.4 y 2.5. Las soluciones obtenidas fueron caracterizadas
mediante reologia tradicional para determinar las curvas de viscosidad vs rapidez
de deformacién a temperatura constante. Posterior a la seleccion del solvente,
se procedio a definir un proceso “casting”, mediante el cual se manufacturaron
peliculas de espesor controlado de EC. Finalmente, se llevaron a cabo las
caracterizaciones de las muestras mediante espectroscopia de infrarrojo (FTIR),
analisis mecanico dinamico (DMA) y andlisis eléctrico dinamico (DEA).

PARTE EXPERIMENTAL
Materiales

Las muestras de EC estudiadas en este trabajo (ethocel estandar 45) fueron
adquiridas de The Dow Chemical Company. Esta muestra de ethocel tiene un
contenido de grupos CH_-CH - de 48.0 a 49.5% (DS =2.4 a 2.5). Los solventes
organicos seleccionados para este trabajo fueron dos solventes considerados
como no polares, tolueno y xileno de alta pureza, 99.8 y 99.9 %, respectivamente
(adquiridos de J.T. Baker), y ademas también fue evaluado un solvente polar, el
tetrahidrofurano (THF), al 99.9% de pureza, de Fisher Scientific. Estos solventes
fueron seleccionados para este trabajo con base a su punto de ebullicion y a su
permitividad eléctrica relativa. En la tabla I se muestran estas propiedades y se
toma como referencia al agua (solvente altamente polar).

Tabla I. Propiedades de solventes organicos seleccionados.

Solvente Punto de ebullicion (°C) Permitividad eléctrica relativa
THF 66 7.5
Tolueno 111 2.4
Xileno 144 2.6
Agua 100 80

Evaluacion de los solventes para la EC

Para cada solvente, se prepararon soluciones a 3 niveles de concentracion.
En la tabla II se presentan las concentraciones de las soluciones preparadas para
cada solvente estudiado.

Cada una de las soluciones de la tabla II fue preparada de acuerdo con
la siguiente metodologia. A una temperatura de 60°C y mediante agitacion
magnética, las soluciones fueron mezcladas durante 60 minutos a una velocidad
de 900 rpm. Para evitar la formacion de aglomerados de EC, ésta fue agregada
al solvente gradualmente, en un tiempo menor a 5 minutos. Posterior a esto,
cada una de las soluciones fue caracterizada mediante reometria tradicional y se
registro, a temperatura ambiente para cada muestra, la curva de viscosidad en
funcion de la rapidez de deformacion.
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Tabla Il. Soluciones de EC preparadas.

Solvente % en peso de EC conrespecto | Cantidad de EC | Cantidad de solvente
al peso de solvente eng eng
Tolueno 8 0.8 10
9 0.9 10
10 1.0 10
Xileno 8 0.8 10
9 0.9 10
10 1.0 10
THF 8 0.8 10
9 0.9 10
10 1.0 10

Caracterizacion de la viscosidad

Las mediciones de la viscosidad se llevaron a cabo en un redometro Anton Paar
MCR 301, utilizando una geometria de cono y plato. Los experimentos fueron
realizados a temperatura constante de 23°C, para un intervalo de rapidez de
deformacion de 0.01 s a 103 s!. A partir de las curvas de viscosidad obtenidas
y considerando también los datos de la tabla I, se seleccion6 a uno de los
solventes para continuar con el estudio de los aspectos estructurales, reologicos y
dieléctricos de la EC. Utilizando el solvente seleccionado, se definié un proceso
de “casting” a partir del cual se fabricaron las peliculas de espesor en el orden
de magnitud de los micrometros.

Proceso de manufactura de peliculas de EC

Para la fabricacion de peliculas de espesor controlado, se utilizé el solvente
previamente seleccionado, y se prepar6 una solucion al 10 % en peso, descrita en
una seccidn precedente (ver también la tabla II). Las concentraciones al 8 y 9 %
también pueden ser utilizadas porque tienen un comportamiento pseudoplastico
que facilita el proceso de “casting”; sin embargo, requieren de mayor cantidad
de solvente. La solucion obtenida fue sometida a un proceso “casting” en cajas
de Petri de 150 mm de diametro. Las cajas Petri fueron cubiertas con papel
aluminio con orificios, esto con la finalidad de evitar contaminacion durante
el proceso “casting”. En este proceso, la solucién en las cajas Petri se dejo
reposar por 72 horas a temperatura constante de 23°C para eliminar la mayor
parte de solvente de la solucién mediante un proceso de conveccion natural.
Transcurrido este tiempo, las peliculas fueron desprendidas de las cajas Petri y
almacenadas en un desecador. Previo al almacenamiento, se midi6 el espesor de
las peliculas utilizando un micrémetro Mitutoyo. Posterior a esto, las peliculas
fueron caracterizadas mediante FTIR, DMA y DEA.

FTIR

El espectro FTIR para la pelicula de EC analizada fue obtenido mediante un
espectrofotometro IRAffinity-1 Shimadzu con el accesorio de reflectancia total
atenuada (ATR). Para tal efecto, se llevo a cabo la medicion del porcentaje (%)
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de transmitancia en la muestra, para un intervalo de numero de onda de 390 a
4700 cm™ y tomando un total de 64 barridos.

ANALISIS MECANICO DINAMICO

La caracterizacion de la muestra mediante DMA se llevd a cabo en el modo
tension en un redmetro Anton Paar MCR 301 equipado con un accesorio
UXF12/UNI y un horno de conveccion CTD 450. La geometria de la muestra
estudiada fue en forma de pelicula con dimensiones de 20 mm de longitud y 7
mm de ancho, con el correspondiente espesor de la pelicula-muestra. La muestra
fue sometida a una deformacion sinusoidal con una amplitud de 0.05% y una
frecuencia constante de 1 Hz, en un intervalo de temperatura de 30 a 220°C
con una tasa de calentamiento de 2°C/min. Los resultados fueron registrados en
forma de modulo elastico complejo, E* = E' + iE". A partir de la parte real £'(T)
y de la parte imaginaria E"(T), se calcul6 la dependencia en temperatura de

Ernr
B0 = O o el angulo de desfase entre el estimulo aplicado y la respuesta
obtenida en el DMA.

Andlisis eléctrico dinamico (DEA)

Para la caracterizacion de la pelicula-muestra mediante DEA, se utilizo el
modulo dieléctrico del redbmetro Anton Paar MCR 301 con geometria de platos
paralelos, el cual esta equipado también con un electrometro Agilent E4980A.
La muestra estudiada fue en forma de disco con el correspondiente espesor de
la pelicula muestra, con un didmetro de 25 mm. El estimulo eléctrico aplicado
a la muestra fue en forma sinusoidal con una amplitud de 0 a 1 V a temperatura
constante, en un intervalo de frecuencias de 20 Hz a 2 MHz. Se llevaron a cabo
varias mediciones experimentales isotérmicas entre 25 y 185°C, de las cuales se
calcularon los graficos de la parte real y la parte imaginaria de la permitividad
eléctrica relativa compleja, & = & — ig,’. A partir de estos resultados isotérmicos
se construyeron graficos isdcronos para & &', y tan Se- 8 es el angulo de desfase
entre el estimulo aplicado y la repuesta obtenida en el DEA.

RESULTADOS Y DISCUSION

Los resultados obtenidos a partir de cada una de las caracterizaciones
realizadas se presentan y discuten acorde a su descripcion en la seccion de la
parte experimental.

Caracterizacion de la viscosidad

La figura 4 muestra las curvas de viscosidad vs rapidez de deformacion
(reogramas) para las soluciones correspondientes a los tres tipos de solvente
y para las tres concentraciones. Dichos reogramas tienen la forma tipica de un
comportamiento pseudoplastico (disminucién de la viscosidad cuando la rapidez
de deformacion aumenta). Para los tres tipos de soluciones se identifica que, al
incrementarse la concentracion de solvente, las curvas de viscosidad disminuyen
globalmente en todo el intervalo de anélisis. Sin embargo, para las soluciones con
THF el comportamiento pseudopléstico es mas pronunciado que el observado
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para las soluciones con tolueno, siendo las soluciones con xileno en las que se
identifico el menor efecto pseudoplastico.

Al tomar en consideracion los reogramas de cada una de las muestras de la
figura 4, se establece que los tres solventes tienen la capacidad de disolver a la
EC, siendo el THF el que disminuye de manera mas pronunciada la viscosidad;
sin embargo, este solvente tiene la mayor permitividad eléctrica. Por lo tanto
se tomd como criterio seleccionar al solvente con menor permitividad, con el
objetivo de reducir su influencia en las mediciones eléctricas. Por esta razon, las
peliculas de EC fueron fabricadas utilizando tolueno como solvente. Las peliculas
obtenidas fueron analizadas para determinar su espesor, utilizando para tal un
micrémetro Mitutoyo, y obteniendo un valor de 30 um.

--------- 8% p. de EC en Tolueno seseee 9% p. de EC en Tolueno +seeee10% p. de EC en Tolueno
====8% p. de EC en Xileno ====9% p. de EC en Xileno ====10% p. de EC en Xileno
== 8% p. de EC en THF ==+ 9% p. de EC en THF ==+ 10% p. de EC en THF

10" . .

| |

Viscosidad [Pa-s]

T
0 250 500

T T
750 1000 0 250 500

T T
750 1000 0 250 500

[
750 1000
Rapidez de deformacion [1/s]

Fig. 4. Reogramas de soluciones de EC para tres diferentes tipos de solventes a tres
niveles de concentracion.

Resultados de FTIR

La figura 5 corresponde al espectro FTIR obtenido para la pelicula-muestra de
EC de 30 um de espesor. Este grafico fue comparado con resultados experimentales
de laliteratura %, para de esta manera, identificar los diferentes modos de vibracion
de los grupos quimicos de la EC, los cuales deben estar asociados a determinada
banda del espectro FTIR. Todas las bandas FTIR identificadas en la figura 5
corresponden a las reportadas en la literatura para la EC.

La banda que se localiza a 3478 cm! corresponde a modos de estiramiento de
los grupos OH; la banda a 1051 cm™ es atribuida al estiramiento del éter ciclico
C-O-C; la banda localizada a 2973 cm! corresponde a modos de vibracion de
estiramiento asimétrico de los grupos CH; y las bandas a 1443 cm™ y 1374 cm!
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son atribuidas a flexiones de los grupos quimicos CH, y CH,, respectivamente
1314 Con estos resultados se corrobora que la muestra estudiada corresponde a
una estructura de EC.
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Fig. 5. Espectro FTIR obtenido para la pelicula de EC.

Resultados de DMA

Los resultados obtenidos mediante DMA se presentan bajo el formalismo
matematico de los nimeros complejos, en donde el modulo eléstico complejo se
define como: E* = E' +iE”. Laparte real, E', estarelacionada con el almacenamiento
de energia, y la parte imaginaria, E”, se relaciona con la disipacion de energia. La
figura 6 corresponde a los graficos isocronos de E’, E"' y tan §,,, parauna pelicula-
muestra de 30 um de espesor y para una frecuencia constante de 1 Hz.

Se identifica en los tres graficos que, en el intervalo de temperatura I, de
30 a 140°C, el comportamiento reoldgico en las muestras es mas elastico que
viscoso, ya que E'(T) tiene su valor maximo a bajas temperaturas y se mantiene
casi sin variacion cuando la temperatura aumenta, mientras que E"(T) y tan &,
se incrementan de una manera no pronunciada cuando la temperatura aumenta.
Por otra parte, en el intervalo de temperatura II, de 140 a 160 °C, E"(T) y tan &y,
presentan un maximo; en cambio, E'(T') disminuye de manera pronunciada cuando
la temperatura aumenta. Este comportamiento corresponde a la manifestacion
mecanica de la transicidn vitrea (relajacion principal) de la EC, y la temperatura
en la que se presenta el pico para tan &, es una estimacion de la temperatura de
transicion vitrea, 7,= 155°C. Finalmente, para el intervalo de temperatura I11, de
160 a 220°C, E’ vuelve a incrementarse cuando la temperatura aumenta, lo que
puede ser explicado, por el hecho de que la muestra era completamente amorfa,
y al aumentar la temperatura, se alcanza la cristalizacion de las cadenas de EC.

48 Ingenierias, Abril-Junio 2019, Vol. XXII, No. 83



Aspectos estructurales, reoldgicos y dieléctricos de la etil celulosa / Isaac Yair Miranda Valdez, et al.

10“’g T T T 71— 17 T ——T1—71'5
] : | —F
] ' | En
109; | tan § L
3 |
i 1
10° 3
! - 1.0
] |
7 |
oy 10—; |
a, 3 I 3 E
= 4 [2e]
10 8
w E
] - 0.5
10° 5
] |
104_E I -
E I IT : 111
] ]
10° — 7100
40 60 80 100 120 140 160 180 200

Temperatura [°C]

Fig. 6. Resultados obtenidos mediante DMA para una pelicula de EC.

A este fendmeno se asocian valores maximos para E''(T), y para tané&,, y el
proceso se identifica como “cristalizacion fria”. Una vez que se han formado los
cristales, si se sigue incrementando la temperatura, dichos cristales presentaran

un proceso de fusion.

Resultados de DEA

Los resultados obtenidos mediante DEA también se presentan bajo el
formalismo matematico de los nimeros complejos, en donde la permitividad
eléctrica relativa compleja se define como: & = & —ig/; la parte real esta
relacionada con el almacenamiento de carga eléctrica y la parte imaginaria con
la disipacion de carga eléctrica. Las figuras 7 y 8 corresponden a los graficos
isotérmicos de & Y &'» para la pelicula-muestra de 30 um de espesor, en un
intervalo de frecuencia que va de 20 Hz a 2 MHz, y para temperaturas constantes
diferentes, en un intervalo de 25 a 185°C.

En la figura 7 se identifica que, para una temperatura constante, cuando la
frecuencia aumenta, & disminuye, y este comportamiento es mas pronunciado
en las curvas isotérmicas cuando la temperatura aumenta. Este comportamiento
estd asociado con los dipolos eléctricos que constituyen la estructura de la EC
y significa que, a frecuencias bajas y temperaturas altas, los dipolos eléctricos
tienen el tiempo necesario para orientarse y seguir el voltaje sinusoidal aplicado
a la muestra; por lo tanto, la capacidad de almacenamiento de carga eléctrica en
la muestra es mayor para frecuencias bajas y altas temperaturas.

Por otra parte, la figura 8 muestra las curvas isotérmicas de &'- Se identifica en
estas isotermas que, para las frecuencias de analisis mas bajas y a las temperaturas
mas elevadas, &' tiene sus valores mas elevados. Esto significa que, bajo este
escenario, la muestra de EC tiene su mayor capacidad de disipacion de energia
(a través de corrientes eléctricas).
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Fig. 8. Resultados obtenidos mediante DEA para una pelicula de EC, parte imaginaria
de &/
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Con la finalidad de hacer un comparativo entre los dos tipos de ensayos

! 1
dinamicos: mecanico y eléctrico, se construyeron curvas isocronas de ér> ér»

y T

@ande =< para una frecuencia de 2 MHz, frecuencia en donde fueron mas

evidentes los picos de relajacion. Esto permitio identificar la manifestacion
eléctrica de la transicion vitrea (relajacion principal) de la EC a ~160°C. La
figura 9 presenta estas curvas isocronas. Se observa que cuando la temperatura
aumenta, la capacidad de almacenamiento de carga eléctrica también, puesto que
& aumenta. La diferencia entre las 7 » estimadas mediante DMA y DEA, se explica
por el hecho de que son manifestaciones diferentes de un mismo fenomeno, la
transicion vitrea. En las curvas isocronas de &, y tand, se identifican dos picos
de relajacion que no se identifican en las correspondientes curvas de E' y tan §,,.
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Fig. 9. Curvas isdcronas obtenidas mediante DEA para una pelicula de
I
EC. e.(T), &/'(T), y tan §, = i—
T

Esto se debe a que el DEA es una técnica de caracterizacion en la que
solamente responden los grupos quimicos de la EC que tienen momento dipolar
eléctrico no compensado, mientras que en el DMA responden al estimulo todos
los grupos quimicos; sin embargo, se requiere un estudio con mayor detalle para
identificar los grupos quimicos o dipolos asociados con estos picos de relajacion
secundaria.

Finalmente, al comparar la curva E'(T) de la figura 6 con la curva & de la
figura 9, se observa un comportamiento opuesto entre las propiedades mecanicas
y las dieléctricas: cuando la temperatura aumenta, las propiedades mecanicas
disminuyen mientras que las dieléctricas aumentan, y viceversa.
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CONCLUSION

Se obtuvieron peliculas de EC de un espesor de 30 wm, con un comportamiento
reologico y dieléctrico que las posiciona como candidatos importantes para
desempefiar la funcidon de material dieléctrico; son mecanicamente flexibles con
una 7, superior a la temperatura ambiente, tienen valores de permitividad eléctrica
relativa similares a las de polimeros dieléctricos y son insolubles al agua. Los
tres solventes evaluados podrian ser utilizados para la fabricacion de peliculas;
sin embargo, considerando que la absorcion de humedad es un aspecto negativo
para un material dieléctrico, se recomiendan utilizar aquellos solventes que,
ademas de solubilizar a la EC, induzcan un efecto pseudoplastico y que tengan una
permitividad eléctrica relativa tipica de solventes no polares. El comportamiento
eléctrico y reoldgico de las peliculas de EC es tal, que sus propiedades mecanicas
disminuyen mientras que las eléctricas aumentan cuando la temperatura se
incrementa. El origen de la EC, su proceso de sintesis y los resultados obtenidos
en este trabajo, posicionan a dicho polimero, como potencial candidato para su
utilizacidn en la industria eléctrica, electronica y/o mecatronica.
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