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POR EL METODO OPTICO

1 OBJETO

1.1 Esta Norma Venezolana especifica un método de
ensayo para determinar el punto de fusién de polimeros
semicristalinos por el método éptico.

1.2 Este método es aplicable a polimeros semicristalinos
en forma granular o laminar, con un espesor de 0,04 mm,
6 menos y en un rango de temperatura de fusién entre 30°
Cy230°C,

1.3 Los efectos causados sobre el punto de fusién por el
tratamiento térmico y el aire pueden ser detectados por
este método.

2 REFERENCIAS NORMATIVAS
Esta Norma es completa.
3 DEFINICIONES

Para los propésitos de esta Norma Venezolana se aplica la
siguiente definicién :

Polimeros semicristalinos : Son polimeros capaces de
formar arreglos intermoleculares en su produccion,
transformacion o por tratamientos térmicos. La cantidad y
el grado de perfeccion de este ordenamiento o
cristalizacién depende de la distribucién espacial de los
atomos en la molécula, asi como también del tratamiento
aplicado.

4 RESUMEN DEL ENSAYO

Este método de ensayo consiste en calentar la muestra en
una unidad de calentamiento colocada bajo un microscopio
y observarla en el cruce de los rayos polarizados. Cuando
el material cristalino funde, las caracteristicas de doble
refraccion de los agregados cristalinos desaparecen. El
punto en el cual la doble refraccion o birrefringencia
desaparece completamente se toma como el punto de
fusion del polimero.

5 REACTIVOS

Nitrégeno u otro gas inerte para ser conectado a la unidad
de calentamiento en caso de que sea necesario prevenir la
oxidacién de la muestra.

6 APARATOS

6.1 Microscopio : compuesto, con aumento de 50X a
100X y por lo menos 6 mm, de distancia de trabajo,
equipado con tapa analizadora y un disco polarizador. Se
debe emplear un condensador de bajo poder.

Nota 1 : El microscopio con analizador incorporado,
capaz de soportar las temperaturas de trabajo y teniendo la
distancia de trabajo requerida, tiene mejor sensibilidad y
visibilidad que una tapa analizadora.

6.2 Sistema de Enfriamiento : Un sistema capaz de
mantener el objetivo del microscopio frio cuando se
trabaje sobre los 230° C (Ver fig. 1).

6.3 Unidad de Calentamiento : Un bloque metilico
aislado que pueda ser colocado ligeramente por encima de
la base del microscopio. El bloque debe tener :

a) Un orificio para el paso de la luz.

camara que permita crear una atmésfera de gas inerte
sobre la muestra, deberd contener ademds un deflector y
una cubierta de vidrio.

Nota 2 : En el caso de polietileno de baja densidad no se
necesita la camara inerte porque los tiempos de induccién
oxidativa son muy altos.

¢) Equipo para ser calentado eléctricamente con
suficientes controles para que se pueda ajustar la
velocidad de enfriamiento o calentamiento.

d) Un orificio para la insercién del termémetro
cerca del orifico de paso de luz (Fig. 2).



6.4 Controlador de Temperatura : Un controlador de
temperatura eléctrico o transformador variable, capaz de
aumentar la temperatura rdpidamente en la unidad de
calentamiento hasta cerca del punto de fusion y que luego,
manualmente, se pueda ajustar a (0,5 4+ 0,1)° C/min a
través del rango de temperatura critica.

6.5 Bloque de enfriamiento (opcional) : Un bloque
metilico ayuda a bajar la temperatmra rapidamente
después de cada determinacién (Fig. 3).

6.6 Termometro calibrado : Con apreciacién de + 0,5°
C. El rango de fusién del polimero a evaluar determinard
el tipo de termémetro a utilizar.

6.7 Lente de Aumento : Un lente de aumento
convencional que se ajuste a los termémetros.

6.8 Vidrios para Microscopio : de 25 mm x 38 mm x |
mm (porta-objetos No. 1) y un cubre-objeto de 18 mm, de
diametro y 0,15 mm, de espesor.

7 MATERIAL A ENSAYAR
7.1 MUESTRA EN POLVO

7.1.1 Se colocan 2 mg 6 3 mg, de muestra sobre el porta
objetos limpio y se tapa con el cubre objetos. Se calienta
el conjunto anterior sobre la plancha de calentamiento
hasta llegar a una temperatura superior a la temperatura
de ablandamiento del polimero, de manera que pueda
formar una pelicula delgada del mismo.

Nota 3 : Algunas veces es necesario ensayar un polimero
a temperaturas superiores a su punto de fusion, (no
solamente superiores a su punto de ablandamiento) a fin
de desarrollar la birrefringencia durante el enfriamiento.

7.1.2 Se presiona ligeramente el cubre-objetos para
formar una pelicula delgada de 0,01 mm, a 0,04 mm y
luego se deja enfriar lentamente para promover la
cristalizacion.

7.1.3 Se transfiere el porta-objetos con la muestra y el
cubre-objetos a la unidad de calentamiento, se cubre con
el deflector de calor y con la cubierta de vidrio que trae la
unidad de calentamiento.

Nota 4 : El punto de fusién de algunos polimeros puede
cambiar con el tratamiento térmico o con la exposicion al
aire.

7.2 MUESTRAS MOLDEADAS O EN FORMA
GRANULAR

Se corta la muestra con un microtomo o una hojilla hasta
alcanzar un tamafio de aproximadamente 1,6 mm de
didmetro y 0,04 mm de espesor. Se coloca sobre una
limina porta-objeto, cubriéndola posteriormente con el
cubre-objeto.

7.3 MUESTRAS EN PELICULAS U HOJAS FINAS

7.3.1 Para peliculas con espesor entre 0,01 mm y 0,04
mm, se corta la muestra a un didmetro aproximado de 1,6
mm.

7.3.2 Para peliculas con espesor aproximado de 0,04 mm,
se corta la muestra con un didmetro aproximado de 1,6
mm, y se presiona la pelicula como en 7.1.

Nota 5 : Para muestras de polimeros que requieran
acondicionamiento, éste se llevard a cabo a temperatura
ambiente 23°C £ 2°C con 50 % + 5 % de humedad
relativa por no menos de 40 h antes de realizar el ensayo.

8 PROCEDIMIENTO

8.1 Se ensambla sobre el microscopio la unidad de
calentamiento, el analizador y el polarizador, se conecta el
controlador de temperatura y el suministro de nitrégeno si
es necesario.

8.2 Para lograr el acondicionamiento de la muestra a
ensayar, es necesario calentarla hasta una temperatura de
al menos 15° C por encima de su punto de fusién en
atmésfera de nitrégeno. Se mantiene a esa temperatura
por 1 min y luego se enfria a una velocidad controlada de
5° C/min.

8.3 Se ajusta la intensidad de la luz al maximo, con el
campo brillante.

8.4 Para probetas degradadas por el calor y el aire, se
ajusta la admision del gas a la unidad de calentamiento de
manera que una corriente muy pequefia de nitrégeno cree
una atmésfera inerte. Se mantiene una ligera presion
positiva alimentando la corriente de gas a través de un
burbujeador posterior a la etapa de calentamiento.

8.5 Se rota el analizador hasta obtener un campo oscuro.
Se coloca la muestra en el campo visual y de enfoque del
microscopio. (Materiales cristalinos aparecen brillantes o
multicoloreados en el campo oscuro).



Nota 6 : Las probetas cortadas pueden mostrar esfuerzos
residuales en sus bordes.

8.6 Se ajusta el controlador de temperaturas de manera de
obtener rapidamente una temperatura cercana a 10° C bajo
el punto de fusién.

Se ajusta el controlador de temperatura para obtener una
velocidad de calentamiento de (0,5 + 0,1)° C/min.

Nota 7 : Cuando se requiera una alta precision en el punto
de fusion, el calentamiento rapido se detiene 3° C 6 4° C
antes de dicho punto.

8.7 Se observa la temperatura hasta 0,5° C del punto de
fusion ( o la tolerancia requerida por el material). Este es
el punto donde toda la doble refracciéon desaparece
dejando el campo totalmente oscuro. (Se descartan todos
los cristales que pueden ser visibles en los bordes del
campo visual).

8.8 Se apaga el controlador de temperatura, se retira el
cubre-objetos mas largo y se coloca el bloque enfriador si
se desea enfriar rapidamente.

8.9 Si el procedimiento de creacién de atmésfera de
nitrégeno, descrito mas adelante, no produce Ia
reproducibilidad especificada de los resultados (+ 1° C),
el punto de fusion del polimero, no puede ser determinado
por este método.

8.10 Se realiza el ensayo por duplicado.
9 EXPRESION DE LOS RESULTADOS

9.1 El punto de fusion de polimeros semicristalinos viene
dado por la temperatura obtenida, cuando la doble
refraccion desaparece dejando el campo totalmente
0SCUro.

9.2 Precision
9.2.1 Repetibilidad
Resultados por duplicado realizados por el mismo

operador y en el mismo laboratorio se consideran dudosos
si difieren en mas de 1,0° C.

9.2.2 Reproducibilidad

Resultados por duplicado realizados por diferentes
laboratorios se consideran dudosos si difieren en mas de
2,0° C.

10 INFORME

El informe deberd contener como minimo la siguiente
informacion :

1) Identificacién completa de la muestra.

2) Fecha de realizaciébn del ensayo e
identificacién del analista.

3) Nombre del producto.

4) Lote de produccién.

5) Punto de fusién promedio.

6) Velocidad de enfriamiento.

7) Tipo de muestra empleada segiin el aparte 6.

8) Nimero y afio de aprobacién de esta Norma
COVENIN.

9) Observaciones.
BIBLIOGRAFIA
ASTM D 2117-82 Standard Test Method for

Melting Point of Semicrystalline Polymers by the Hot
Stage Microscopy Method.



©

~— 2,626—

0,477 D.I

i 1, 946——
]
1,82

P

[~ 0,079-0,18
|.-— 2,888 ——4

VISTA LATERAL Lo VISTA SUPERIOR
aQ

2,032 —

N i

0,901 |fe— 2,i54 —=
2 1+
f— 2,62 —+]
(b)

~A41= i, 409 D0

1,27 DIAMETRO DE LA B
il /f _I— CIRCUNFERENCIA | :‘
o
—_—
—_—
1]

r i —
T 1 ]

tc s (d)

DIMENSIONES EN ctm

a) SISTEMA DE ENFRIAMIENTO
b) ADAPTADOR DEL SISTEMA DE ENFRIAMIENTO
c) PLATO DE ENFRIAMIENTO DE LA UNIDAD DE CALENTAMIENTO

d) ENSAMBLAJE

Figura 1. Sistema de enfriamiento.
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