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Abstract

Self-adhesive labels are the first meeting between the product and the consumer, its design and quality are
determining factors in the purchase decision, one of the main components of these are the adhesives; since
depending on its characteristics the final use of the labels is defined; a self-adhesive label made with an adhesive
that has a high glass transition temperature will not perform well on refrigerated or frozen product packaging.
The objective of this research is to develop a hot melt type adhesive to be used in labels of refrigerated and
frozen products. A market investigation was carried out that allowed the identification of the main qualitative and
quantitative properties and different characteristics that the adhesive should have, the materials were selected,
the proposed formulations were manufactured and characterized by FINAT standards on different substrates,
qualitative tests at different temperatures. (5°C, -10°C and -20°C) and rheology where the glass transition
temperature of the adhesives was identified. Finally, an adhesive with good performance at low temperatures,

good initial adhesion, and a glass transition temperature of -19°C was obtained.

1. INTRODUCCION

Las etiquetas autoadhesivas son una parte esencial
de las estrategias de venta de los diferentes
productos, en la actualidad juegan un papel que va
mas alld de identificar las caracteristicas de un
articulo, son una extension de la marca; indican
quién es el responsable de la elaboracién, la
garantia, su calidad y generan confianza y empatia
para toda la comunidad de compradores.

Las etiquetas son el primer encuentro entre el
producto y el consumidor, su disefio y calidad son
factores determinantes en la decisiéon de compra,
tienen el poder de revelar el contenido de un
producto desde antes de ser abierto, de ofrecer una
mirada a la marca que la distribuye y captar por
completo la atencion de los compradores. Por esto,
son y seran una pieza clave en el momento de
alcanzar elementos diferenciadores de marcas
(Cluster Impresion y Packaging, Céamara de
Comercio de Bogotd, 2020)

En el proceso de fabricacion de etiquetas
autoadhesivas se utilizan diferentes materias primas
entre las cuales se encuentran los adhesivos, los
cuales son un componen fundamental, ya que
dependiendo de las caracteristicas de estos se
define el uso final de la etiqueta. Cuando se tiene un
adhesivo que fue disefiado para ser pegado sobre
empaques de productos a temperatura ambiente
probablemente no tendra un buen desempefio a
bajas temperaturas, lo cual implica que la etiqueta
autoadhesiva no presentara una buena adherencia si

es pegada sobre empaques de productos
refrigerados o congelados. En el momento de
seleccionar un adhesivo es muy importante
identificar el sustrato sobre el cual sera pegada la
etiqueta, al igual que condiciones como
temperaturas, humedad, impurezas, entre otras.

Los adhesivos termofusibles, también llamados hot
melt son materiales termoplasticos solidos a
temperaturas ambiente, plasticos a mayores
temperaturas y finalmente liquidos a la temperatura
de aplicacién, que se sitla aproximadamente 40°C
por encima de la temperatura de fusion del adhesivo,
estos adhesivos son muy utilizados para la
fabricacion de material autoadhesivo gracias a su
buen desempefio (Ramirez Guillem Alejandro, 2005,

p. 31)

El componente principal de estos adhesivos son los
polimeros base, entre los cuales se encuentran el
copolimero de etileno/acetato de vinilo (EVA),
copolimeros en bloque de estireno, como estireno-
butadieno-estireno (SBS), estireno-isopreno-estireno
(SIS) y poliolefinas amorfas (APAO). Ademas, se
afiaden aditivos como cera de parafina, resinas o
aceites para reducir la viscosidad y mejorar la
humectacidn; también se utilizan pigmentos, cargas
y otros aditivos para optimizar las propiedades
fisicas, quimicas o mecénicas del adhesivo (Jaén et
al., 2022)

A diferencia de otros adhesivos, los adhesivos a base
de copolimeros en bloque no sufren cambios
quimicos durante el procesamiento, no hay



descomposicion de los polimeros y no hay
reticulacién. Las propiedades adhesivas dependen
Unicamente de la formulacion, los datos reoldgicos
permiten determinar las mejores formulaciones para
una aplicacion determinada y descartar las
formulaciones inadecuadas. Por ejemplo, un
adhesivo de etiquetas para productos congelados
debe tener una temperatura de transicion vitrea baja,
lo cual permitira descartar las formulaciones con una
Tg demasiado alta (Horst, n.d.). El limite de baja
temperatura para un adhesivo se indica mediante la
transicion vitrea (Mazzeo, n.d.). Por debajo de la Tg,
el polimero se encuentra en un estado similar al
vidrio; por encima de la Tg en estado fundido y se

2. METODOLOGIA

comporta como fluido (The Rheology of Hot Melt
Adhesives | Adhesives & Sealants Industry, 2003).

En el presente trabajo se desarrollara un adhesivo
tipo hot melt para etiquetas utilizadas en empaques
de productos refrigerados y congelados, iniciando
con la identificacion de las principales caracteristicas
y propiedades que debe cumplir el adhesivo, la
seleccion de materiales para desarrollar una
formulacion con desempefio optimo a bajas
temperaturas, la fabricacion a nivel de laboratorio y
la caracterizacion donde se realizara la medicion de
las temperaturas de transicion vitrea y propiedades
adhesivas.

A continuacion, se presenta la metodologia desarrollada en la investigacion
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2.1. Variables de entrada

Identificar las caracteristicas del adhesivo en
desarrollo, sus propiedades cuantitativas,
cualitativas y los respectivos valores y rangos
de estas.

Esta etapa es fundamental en el disefio de un
adhesivo; ya que se establecen las caracteristicas
y propiedades que el adhesivo debe cumplir. Para
definir estas caracteristicas se realizd una
investigacion de mercado en diferentes paises
como: Chile, Per, Ecuador, Mexico vy
Centroamérica, esta investigacién se enfocé al
mercado de productos refrigerados y congelados;
con el fin de, conocer las diferentes aplicaciones,
tipos de sustratos, rangos de temperaturas, entre
otros. A continuacion, se relacionan las preguntas
que se realizaron en las diferentes entrevistas:

o ;Cuales son las aplicaciones del mercado
donde se requiera el pegado de etiquetas
a baja temperatura?

e ;Cuales son los sustratos que se utilizan
en estas aplicaciones (Sobre que material
se pega la etiqueta autoadhesiva)?

e A que temperatura se pegan las
etiquetas autoadhesivas?

o ;Después de pegada la etiqueta a que
temperatura es llevado el sustrato?

o ;Cudles son las temperaturas de
almacenamiento y transporte del sustrato
después de pegada la etiqueta?

e ;Cual es el tiempo de refrigeracion o
congelacién del sustrato después de
pegada la etiqueta?

La informacion obtenida en las diferentes
entrevistas se adapt6 y organizo en la siguiente
matriz, donde se presentan las caracteristicas,
propiedades cuantitativas y cualitativas del
adhesivo a disefiar (Ver tabla 1).

Tabla 1. Caracteristicas, propiedades cuantitativas y cualitativas del adhesivo a disefar.

Nivel que desea

Propiedades del adhesivo Unidad de medida obtener en el Observaciones

adhesivo

Rango de Temperatura de Servicio °C (-30) - (70)

Rango temperatura de aplicacion °C (-10) - (40)

Otras propiedades No aplica No aplica No se ewdenqg fon propiedaes

adicionales
Caracteristicas del adhesivo
Sustratos Desempefio requerido Observaciones

Papel
Adherencia temperatura ambiente

Adherencia temperatura de refrigeracion (0) - (5) °C

Adherencia temperatura de congelacién (-10) - (0) °C

Carton
Adherencia temperatura ambiente

Adherencia temperatura de refrigeracion (0) - (5) °C

Adherencia temperatura de congelacién (-10) - (0) °C

Vidrio

en el sustrato

Excelente
Excelente
Buena

Excelente
Excelente
Buena



Adherencia temperatura ambiente Excelente

Adherencia temperatura de refrigeracion (0) - (5) °C Excelente

Adherencia temperatura de congelacion (-10) - (0) °C No aplica SSslt?aitT) Vseggg\zgir?géﬁigﬁ::rggjfaesedvéd:g:;zlzlc?g: de
Metal

Adherencia temperatura ambiente No aplica

Adherencia temperatura de refrigeracion (0) - (5) °C No aplica SSSL?;FO Vsezgg;zgr realizada no se evidencio el uso de
Adherencia temperatura de congelacion (-10) - (0) °C No aplica

Polietileno

Adherencia temperatura ambiente Excelente

Adherencia temperatura de refrigeracion (0) - (5) °C Excelente

Adherencia temperatura de congelacion (-10) - (0) °C Buena

Polipropileno

Adherencia temperatura ambiente Excelente

Adherencia temperatura de refrigeracion (0) - (5) °C Excelente

Adherencia temperatura de congelacion (-10) - (0) °C Buena

PVC

Adherencia temperatura ambiente Excelente

Adherencia temperatura de refrigeracion (0) - (5) °C Excelente

Adherencia temperatura de congelacion (-10) - (0) °C Buena

PET

Adherencia temperatura ambiente Excelente

Adherencia temperatura de refrigeracion (0) - (5) °C Excelente

Adherencia temperatura de congelacion (-10) - (0) °C Buena

Poliéster

Adherencia temperatura ambiente Excelente

Adherencia temperatura de refrigeracion (0) - (5) °C Excelente

Adherencia temperatura de congelacion (-10) - (0) °C Buena

Frutas

Adherencia temperatura ambiente No aplica

Adherencia temperatura de refrigeracion (0) - (5) °C No aplica frEur;alz (i:r:)vmeztisgjsiirc;rt\orsealizada no se evidencio el uso de
Adherencia temperatura de congelacién (-10) - (0) °C No aplica

Otros sustratos - Temperatura:

Se evidencio que uno de los usos potenciales de este tipo
Clamshell para empacar frutas (0) - (5) °C Excelente de adhesivos es sobre clamshell, pegado a temperatura de
refrigeracion (5°C).



2.2. Seleccion de materiales

En esta etapa se seleccionan y clasifican los
materiales que se utilizaran en el adhesivo en
desarrollo, estos materiales deben de otorgarle al
adhesivo los atributos y caracteristicas ya
identificados en la etapa de variables de entrada.
Se deben describir sus presentaciones comerciales
y diferentes restricciones de abastecimiento y
produccion.

A continuacion, se describen las principales
caracteristicas de los materiales que generalmente
se utilizan en el proceso de fabricacion de
adhesivos tipo Hot melt

Los polimeros son el principal componente de un
adhesivo tipo hot melt, estos lo dotan de cohesion
y tenacidad, pero por lo general no poseen “Tack”
0 pegajosidad, por lo que por si solos no pueden
ser utilizados como adhesivos. Los principales
polimeros utilizados en la fabricacién de adhesivos
hot melt son los copolimeros de blogues
estirénicos, los cuales tiene una alta elasticidad
debido a la incompatibilidad existente entre los
diferentes dominios que lo conforman. La
morfologia de las dos fases depende de la
estructura molecular y de los pesos moleculares de
ambas fases. A temperatura ambiente los dominios
de poliestireno son rigidos, pero por encima de su
temperatura de transicion vitrea (Tg=100°C) los
dominios se debilitan, y si aumenta mucho mas su
temperatura, el polimero se comporta como un
liquido viscoso. Por esta razén, los copolimeros de
bloque son muy utilizados en la fabricacion de este
tipo de adhesivos (Ramirez Guillem Alejandro,
2005, p. 25; Robertson et al., 2020).

Las resinas son las materias primas que aportan
pegajosidad, por lo cual son el segundo componen
por excelencia de los adhesivos. Para la eleccion
de una resina es necesario tener en cuenta los
siguientes  puntos: Estructura  quimica,
compatibilidad con otros ingredientes, peso
molecular, punto de reblandecimiento, polaridad,
color, olor, estabilidad al calor, propiedades finales
que se desean en el adhesivo, tipo de

procesamiento al que estara sujeto el adhesivo y
la naturaleza quimica del polimero base (Edward
M. Petrie, n.d.; Ramirez Guillem Alejandro, 2005, p.
55).

Las resinas actuan como reductores de viscosidad,
agentes de mojado y promotores de adhesion. Se
incorporan a los polimeros base que carecen
principalmente de pegajosidad y propiedades
sensibles a la presion, pero proporcionan cohesién.
De esta forma, las resinas brindan al formulador
una herramienta para equilibrar la adhesién y la
cohesion de acuerdo con los requisitos del uso final
(Edward M. Petrie, n.d.; Ferrandiz Gémez Teresa,
1995, p. 21).

A continuacion, se relacionan los principales tipos
de resinas utilizados en la preparacion de
adhesivos hot melt:

» Resinas hidrocarbonadas alifaticas C5

> Resinas hidrocarbonadas aromaticas
C9

» Resinas hidrocarbonadas alifatica
modificadas con aromaticos C5/C9
(Resinas con mejores caracteristicas
de compatibilidad y pegajosidad para
la fabricacion de adhesivos hot melt.)

» Resina éster de colofonia

> Resina éster de colofonia Tall Oil

» Resinas politerpenicas

Algunas de estas resinas pueden ser liquidas, las
cuales se pueden utilizar como plastificate 0 agente
de pegajosidad, estas se utilizan principalmente
para mejorar las propiedades a bajas
temperaturas.

Los plastificantes disminuyen la dureza del
adhesivo, mejoran la pegajosidad, mejorar la
flexibilidad a baja temperatura, disminuyen la
viscosidad de los adhesivos para mejorar la
procesabilidad de estos, normalmente son
sustancias de bajo peso molecular y baja
temperatura de transicion vitrea (Tg). Los
principales tipos de plastificantes utilizados en la
produccion de adhesivos hot melt son las ceras, los
aceites y las resinas liquidas. Las ceras ademas de
realizar su funcion como plastificantes en el



adhesivo regulan la resistencia de este a altas
temperaturas (Irving Skeist, 1990, p. 250; Ramirez
Guillem Alejandro, 2005, p. 84).

Los antioxidantes se encargan de retardar la
oxidacién dotando al adhesivo de estabilidad frente
a la temperatura o0 a la luz. Cantidades menores al
1% en peso en la formulacién son normalmente
suficientes para retrasar estos fendmenos
(Ramirez Guillem Alejandro, 2005, p. 80; Xie et al.,
2004)

Adicional a estos cuatro componentes principales,
se pueden tener otras materias primas como
cargas o pigmentos, los cuales tienen funciones

costo del adhesivo (Ramirez Guillem Alejandro,
2005, p. 83)

Los materiales se seleccionaron teniendo en
cuenta los atributos requeridos en el adhesivo,
como en este caso es un desarrollo de un adhesivo
para bajas temperaturas, se eligi6 un grupo de
resinas liquidas, las cuales mejoran las
propiedades de los prototipos propuestos a bajas
temperaturas. Adicional a esto, se selecciond un
plastificante  (Aceite) el cual mejorara la
procesabilidad del adhesivo.

En la tabla 2 se presentan los materiales
seleccionados y su caracterizacion mediante

mas especificas. Las cargas son materiales diferentes métodos.
solidos, por lo general carbonato de calcio, silices
y silicatos que se adicionan principalmente para

mejorar las propiedades mecanicas y abaratar el

Tabla 2. Materias primas y su caracterizacion mediante diferentes métodos

Nombre quimico Nivel que desea

de la materia Propiedad U::::%:e obtener en el Nivel obtenido en la medida Observaciones
prima adhesivo
Gopoimero S5, Viscosidad P 700 - 1000 850 Solucion con tolueno (30%)
C°p°:i'$|° SB, indice de fluidez g/10 min 8.0-15.0 10.25
Copalimeto S, Viscosidad P 700 - 1100 900 Solucin con tolueno (30%)
C°p°|!'nrzglr° Sl indice de fluidez g/10 min 70-17.0 12.32 200 °C, 5kg
C°p°:i'r1‘;r|° SB, Viscosidad P 3700 - 4300 3900 Solucion con tolueno (30%)
Resina liquida, Punto de o
Rosin Ester ablandamiento C 7-12 o1
Resina liquida, ) . La resina debe ser calentada
Rosin Ester Viscosidad oP 10000 - 13000 11500 para medir su viscosidad (40°C)
Resina liquida, Temperatura de °
Rosin Ester transicion vitrea C (-30) - (:35) -34.98
Resina liquida, La resina debe ser calentada
Ester de colofonia Viscosidad cP 8000 - 10000 9500

de polialcoholes para medir su viscosidad (40°C)



Resina liquida,
Ester de colofonia
de polialcoholes

Resina sdélida, Tall
QOil Rosin Ester de
glicerol

Resina s6lida, Tall
QOil Rosin Ester de
glicerol

Resina sdélida, Tall
QOil Rosin Ester of
Pentaerythritol

Resina sdélida, Tall
Oil Rosin Ester of
Pentaerythritol

Resina sdlida, Ester
de un poliol

Resina sdlida, Ester
de un poliol

Resina sdlida, Ester
de un poliol

Resina sélida
hidrocarbonada
alifatica modificada
C9

Resina sélida
hidrocarbonada
alifatica modificada
C9
Resina sdlida
hidrocarbonada
alifatica modificada
C9

Resina sdlida, C9
hidrocarburo
hidrogenado

Resina sdlida, C9
hidrocarburo
hidrogenado

Resina liquida,
Politerpénica

Resina liquida,
Politerpénica

Resina liquida,
Politerpénica

Resina liquida,
Hidrocarbonada
alifatica C5

Resina liquida,
Hidrocarbonada
alifatica C5

Temperatura de
transicion vitrea

Punto de
ablandamiento

Viscosidad

Punto de
ablandamiento

Viscosidad

Punto de
ablandamiento

Viscosidad

Temperatura de
transicion vitrea

Punto de
ablandamiento

Viscosidad

Temperatura de
transicion vitrea

Punto de
ablandamiento

Viscosidad

Punto de
ablandamiento

Viscosidad

Temperatura de
transicion vitrea

Punto de
ablandamiento

Viscosidad

°C

°C

cP

°C

cP

°C

cP

°C

°C

cP

°C

°C

cP

°C

cP

°C

°C

cP

(-15) - (-25)

80-90

200 - 400

95-100

300-550

77-83

180 - 220

25-35

89-96

630 - 1350

45-55

95-105

470 - 576

22-28

23000 - 27000

(-15) - (-25)

5-15

2000 - 6000

-22.54
87
300 La resina debe ser fundida para
medir su viscosidad (160°C)
99.8
450 La resina debe ser fundida para
medir su viscosidad (160°C)
80
200 La resina debe ser fundida para
medir su viscosidad (160°C)
31
92
1100 La resina debe ser fundida para
medir su viscosidad (160°C)
50
99.8
500 La resina debe ser fundida para
medir su viscosidad (160°C)
27
25100 La resina debe ser calentada
para medir su viscosidad (40°C)
-21
13
4000 La resina debe ser calentada

para medir su viscosidad (40°C)



Resina liquida,
Hidrocarbonada
alifatica C5
Aceite Nafténico

Aceite Nafténico

Antioxidante
Fenolico Primario

Temperatura de

L °C
transicion vitrea
Viscosidad cP
Densidad Kg/dm3
Solubilidad en .
min

acetato de etilo

2.3. Proceso de materializacion

2.3.1. Disefo de experimentos

Las caracteristicas de las formulaciones a base de
copolimeros dependen de como interactuan los
distintos ingredientes de la formulacién con las dos
fases presentes. Las siguientes generalizaciones,
aunque pueden no ser validas para todas las
composiciones, proporcionan pistas Utiles que
pueden guiar las formulaciones.

1. Las resinas compatibles con la fase de
estireno pueden aumentar o disminuir el
limite superior de temperatura de servicio.
Los plastificantes compatibles con la fase
intermedia (Isopreno / Butadieno) pueden
disminuir el limite inferior de temperatura.

2. Las resinas compatibles con la fase
intermedia (Isopreno / Butadieno) y los
plastificantes, tienden a ablandar las
formulaciones al disminuir ~ la
concentracion de la fase de bloques
terminales duros (Estireno).

3. El Tack tiende a verse favorecido por los
blogues intermedios de isopreno frente a
los bloques intermedios de butadieno;
dicha pegajosidad es producida por
algunas resinas compatibles con esta fase
intermedia; todas las resinas solidas
compatibles con la fase de estireno
tienden a disminuir el Tack.

4. La adhesion especifica a sustratos
polares o metdlicos tiende a

(-25) - (-36) -33
180 - 350 310

0.80 - 0.90 0.89
30-50 45

incrementarse  con  resinas
insaturadas o aromaticas y a disminuir con
plastificantes de hidrocarburo.

polares,

5. Las viscosidades de la masa fundida
tienden a disminuir notablemente tanto
con resinas como con plastificantes; las
cargas inorganicas tenderan a aumentar
la viscosidad (Irving Skeist, 1990, p. 258).

Teniendo en cuenta los puntos anteriores, se
propone un disefio de experimentos (Ver tabla 4)
donde se plantean 21 mezclas, utilizando
diferentes materias primas como: Copolimeros
SIS, SBR, SBS, resinas liquidas, resinas sdlidas,
antioxidante fendlico y aceite naftenico. Este
disefio de experimentos se plantea teniendo en
cuenta los requerimientos conocidos en la etapa 1
Variables de entrada.

Se busca que las formulaciones propuestas tengan
una temperatura de transicion vitrea (Tg) por
debajo de los 0 °C, lo cual va a permitir que el
desempefio de estos adhesivos sea favorable a
bajas temperaturas; ya que la Tg se define, como
la temperatura a la cual las propiedades del
adhesivo cambian radicalmente, debido a los
movimientos de las cadenas poliméricas que lo
componen (José Miguel Martin Martinez, 2006, p.
47). La temperatura de transicion vitrea determina
indirectamente la temperatura de aplicacion, por lo
cual conocerla es de vital importancia en la fase de
disefio del adhesivo.



Cuando el adhesivo se encuentra expuesto a una
temperatura inferior que su temperatura de
transicion vitrea el movimiento de sus cadenas
poliméricas disminuye, lo cual ocasiona que el
adhesivo sea rigido y quebradizo, desactivando asi
sus propiedades adhesivas. A temperaturas
superiores que la Tg el movimiento de las cadenas
aumenta haciendo que este tenga un
comportamiento  elastico, con propiedades
adhesivas activas. Por cual, mientras menor sea la
temperatura de transicidn vitrea del adhesivo en

Tabla 3. Disefio de experimentos

desarrollo, mejor serd su desempefio a bajas
temperaturas; teniendo asi, un adhesivo ideal para
productos refrigerados y congelados (Defrancisis &
Liu, 2016; Lerma José Ramoén, 2021)

Enlatabla 3 se presenta el disefio de experimentos
y en la tabla 4 el costo de cada una de estas
formulaciones.

Nombre quimico de la
materia prima

F1

F2

F3

F4

F5

F6

F7

F8 | F9

F10 | F11 | F12 | F13 | F14 | F15 | F16 | F17 | F18 | F19 | F20

F21

Copolimero SB, lineal

18 [18.5|18.5| 185|185

Copolimero S, lineal

23

23

23

23

23

23

23| 28

23129 | 29| 23 (17 |17 | 19 19 19.5

Copolimero SBR

16

16

16

16

16 16 | 16 19.5

23

Resina liquida, Rosin
éster

10.8

15

Resina liquida, Ester de
colofonia de
polialcoholes

15

10.8

Resina sélida, Tall Oil
Rosin Ester de glicerol

75

75

75

75

75 |75

Resina sélida, Tall Oil
Rosin Ester of
Pentaerythritol

35.2

352 30 | 30 40 40

Resina solida, Ester de
un poliol

40 40

Resina hidrocarbonada
alifatica modificada C9

35.2

35.2

35.2

35.2

35.2

35.2

35.2

35

39 | 39 35.2

35.2

Resina sélida, C9
hidrocarburo
hidrogenado

Resina liquida,
Politerpénica

15 145 | 145

Resina liquida,
Hidrocarbonada alifatica
C5

15

10.8

10 | 15 145145 15

Aceite Nafténico

—_

0.3

103

10.3

10.3

781103

103 7 7 (103 10| 7 7 7 7 (103

10.3

Antioxidante Fenolico
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Tabla 4. Costos de los prototipos planteados

Costo (USD/Kg)

Fl | F2 | F3

F4

F5

F6

F7

F8

F9

F10

F11

F12

F13 F14 F15 | F16 | F17 | F18 | F19 | F20

F21

311 | 3.26 | 3.76

2.99

3.02

3.11

3.22

3.53

3.26

3.75

3.55

3.22

3.30 2.99 285 |5.03| 3.01 |552]350]3.30

3.34




2.3.2. Fabricacion de los prototipos
propuestos

Se fabrican las 21 formulaciones propuestas,
realizando seguimiento al orden de adicion, las
materias primas, las diferentes temperaturas

Imagen 1. Esquema representativo con el paso a paso en la mezcla.

durante las mezclas, velocidades, tiempos y
caracteristicas como apariencia.

En la imagen 1 se representan las diferentes
etapas de la mezcla.

Polimeros + Anticadante

Temperatura: 135- 163 °C

Y Resina

Temperatura: 135 - 145°C

¥ Resina
Temperatura: 130 - 145°C

Tiempo: 7 min
Velocidad: 40 RPM

Mezcla homagénea ambar

Resina

Temperatura: 130 - 145 °C

Resina

Temperatura: 130 - 145 °C

Tiempo: 10 min Tiempa: 10 min
Velocidad: 40 RPM Velocidad: 40 RPM
Mezcla homagénea ambar Mezcla homagénea ambar

Tiempa: 30 min Tiempo: T min
Velocidad: 40 RPM Velocidad: 40 RPM
Mezcla homagénea blanco Mezcla homagénea smbar

brilante

2.4, Caracterizacion del adhesivo y el
material autoadhesivo

2.4.1. Pruebas cuantitativas material
autoadhesivo

Después de fabricar las mezclas propuestas en el
disefio de experimentos se procede con la
laminacion de estas y su caracterizacion. Para la
caracterizacién del material autoadhesivos se
realizaron las siguientes pruebas:

» Peel: Fuerza requerida para desprender el
material autoadhesivo después de pegado

sobre un sustrato bajo condiciones
especificas.

El peel se mide inmediatamente, a los 20
minutos y a las 24 horas de la aplicacién,
considerando esta Ultima como la
adherencia definitiva.

e Condiciones de la prueba: Se adhiere
una tira de 25mm de ancho y un largo
minimo de 175mm a una placa y se ejerce
presion con un rodillo de 2Kg. La muestra
se despega con un angulo de 180° o de
90° y wuna velocidad constante de
300mm/min (FINAT TECHNICAL
HANDBOOK, 2019, p. 8).



Imagen 2. Representacion grafica de la prueba de Peel

Peel a 180°

7 -
e

TEST CONDITIONS

1RG™ = 330 nnmin

Temperature 23°C + 2°C, 50% RH + 5% RH.
The test sampla or test strips and tast panels should be
conditioned for not less than 4 hours before testing.

Peela 90°

23°C + 2°C and $0* w = 300 mmdmin
5006 RH + 506 RH x*
The test sample

TEST CONDITIONS

or test strips and 1_‘1-‘,':‘£\
test panels should S
be conditioned
for not less than
4 hours before
testing.
o ———

» Loop Tack: Fuerza requerida para separar
a una velocidad especifica el material que
se ha puesto en contacto con el area de un
sustrato. Se realiza para medir la adhesién
inicial, este método permite comparar el
agarre inicial de los diferentes adhesivos.

e Condiciones de la prueba: Se forma un
lazo de material autoadhesivo de 25mm de
ancho y largo minimo de 175mm y se
sostiene por la mordaza de un
dinamémetro. El bucle de lamina se pone
en contacto con un sustrato en un area de
contacto de 25*25mm y se despega a una
velocidad de  300mm/min  (FINAT
TECHNICAL HANDBOOK, 2019, p. 22).

Imagen 3. Representacion grafica de la prueba de Loop Tack

TEST CONDITIONS
23°C + 2°C and 50% RH * 5% RH.

The test sample or test strips should be conditioned for not
less than 4 hours before testing.

Nota: En ambas pruebas se pueden utilizar
diferentes sustratos (Acero, Polietileno, Cartén,
entre otros); esto con el fin de, simular el
comportamiento del adhesivo sobre diferentes
materiales.

2.4.2. Pruebas cualitativas

Las pruebas cualitativas se realizan simulando las
condiciones finales de pegado del material
autoadhesivo sobre distintos sustratos y a diferentes
temperaturas, como en este caso se estd
desarrollando un adhesivo para bajas temperaturas
se llevaron a cabo a 5°C, -10°C y -20°C. Su
calificacion es de 0 a 5, donde 0 es la calificacion
mas baja y 5 la calificacion mas alta.

Estas pruebas son realizadas por tres personas y se
promedian los resultados.

3. Resultados
3.1. Pruebas cuantitativas

> Peel

e Sustratos: Acero, Polietileno no tratado y
carton

e Tiempos: Inmediato, 20 minutos y 24
horas

Esta prueba se realizd sobre tres sustratos; con el
fin de, simular el comportamiento de los adhesivos
en diferentes tipos de materiales, los cuales fueron
seleccionados de acuerdo con la informacién de la
etapa de variables de entrada. Adicional a esto, la
prueba fue realizada en tres tiempos diferentes,
para evaluar como variaba la fuerza conforme
pasaba el tiempo.



Nw/in

Nw/in

Grafica 1. Peel sobre acero

PEEL ACERO

Inmediato 20 minutos 24 horas

=F1 ®=F2 =F3 F4 =F5 =F6 =F7 =F8 =F9 =F10 =F11

EF12 ®=F13 =F14 F15 F16 =F17 =F18 =F19 =F20 =F21

Grafica 2. Peel sobre polietileno no tratado

PEEL POLIETILENO NO
% TRATADO

Inmediato 20 minutos 24 horas

sF1 ®=F2 =F3 F4 ®=F5 =F6 =F7 =F8 =F9 =F10 =F11

®F12 ®=F13 =F14 =F15 ~F16 =F17 =F18 =F19 =F20 =F21

Grafica 3. Peel sobre carton

ADHESICION EN CARTON

Inmediato

20 minutos 24 horas

®F1 ®mF2 =F3 F4 ®=F5 =F6 ®=F7 ®=F8 ®F9 ®=mF10 =F11

EF12 ®=F13 =F14 F15 F16 =F17 =F18 ®=F19 ®=mF20 m=F21

> Loop Tack

e Sustratos: Acero, Polietileno no tratado y
carton

Esta prueba se realizé sobre tres sustratos; con el
fin de, simular el comportamiento de los adhesivos
en diferentes tipos de materiales, los cuales fueron
seleccionados de acuerdo con la informacion de la
etapa de variables de entrada.

Grafica 4. Loop Tack

LOOP TACK

Nw/In?
>

Carton Polietileno no tratado

=F1 ®=F2 =F3 F4 =F5 =F6 ®=F7 =F8 =F9 =F10 =F11

=F12 =F13 =F14 =F15 ~F16 =F17 =F18 =F19 =F20 =F21

Nota: En ambas pruebas se selecciond entre los sustratos el
acero, aunque que en la etapa de variables de entrada no se
detectaron aplicaciones sobre este material. Este fue
seleccionado ya que se considera un sustrato universal debido
a que su composicion no cambia.

Al analizar los resultados de las pruebas
cuantitativas se encuentra que de manera general
todos los adhesivos tienen un buen desempefio a
temperatura ambiente, no se observa baja
adherencia en los sustratos evaluados.

En el peel en acero tanto inmediato como a los 20
minutos y a las 24 horas todos los adhesivos
presentan valores por encina de los 10 Nw/in, en el
caso del polietileno no tratado todos presentan
valores por encima de 6 Nw/iny en el caso del carton
todos presenta valores superiores 2.5 Nw/in.



En el Loop Tack en acero todos los adhesivos Grafica 6. Desempefio de los adhesivos en temperatura de
presentan valores por encima de los 20 Nw/in2, en congelacion (-10°C).
polietileno no tratado por encima de los 10 Nw/in2y
finalmente en carton todos los adhesivos superan
2.2 Nw/in? TNe N
-,/.\ /B\H OO . =& ~
AR S YN

Se considera que estos valores se encuentran
dentro de los rangos normales, por lo cual se
concluye que los adhesivos formulados tienen un
buen desempefio a temperatura ambiente.

NN W W Ao

Teniendo en cuenta que el adhesivo en desarrollo
es para ethuetas usadas en COﬂdICIOﬂGS de F12 F11 F10 F5 F4 F16 F9 F3 F1 F6 F2 F20 F8 F7 F13 F18 F17 F19 F15 F14 F21
refrigeracion y congelado se les da un mayor peso = Desempefo en temperatura de congelacion (-10°C)

At H =@ Costo Férmula (USD /KG)
? las ptruebas cualitativas realizadas en estas Vor ot (USD K]
emperaturas

*Los adhesivos se encentran organizados de mayor a menor

L desempefio.
3.2. Pruebas cualitativas

A continuacion, se relacionan los resultados en las ‘

graficas 5, 6 y 7, donde se correlacionan con el Graflca”7. Desempefio de los adhesivos en temperatura de
L congelacion (-20°C).

costo de cada formula y el costo objetivo del

desarrollo.
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Al evaluar los resultados obtenidos en las pruebas

cualitativas, se encuentra que los 10 adhesivos con
mejor desempefio en cada una de estas condiciones
son:
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Tabla 5. Desempefio de los adhesivos en temperatura de
refrigeracion y congelacion

Desempefio en Desempefio en Desempefio en
temperatura de temperatura de temperatura de
refrigeracion (5 °C) | congelacion (-10°C) | congelacion (-20°C)
F11 F12 F11
F12 F11 F1
F10 F10 F9
F5 F5 F10
F1 F4 F5
F9 F16 F2
F16 F9 F12
F4 F3 F20
F3 F1 F16
F2 F6 F3
F20 F2 F17
F6 F20 F4
F7 F8 F7
F17 F7 F21
F8 F13 F8
F13 F18 F6
F18 F17 F13
F21 F19 F18
F19 F15 F19
F14 F14 F14
F15 F21 F15

*Los adhesivos se encentran organizados de mayor a menor
desempefio.

En la tabla 6 se puede observar que los adhesivos
F1, F3, F5,F9, F10, F11, F12 y F16 estan en los 10
primeros lugares en las tres temperaturas
evaluadas (5°C, -10°C, y -20°C). En las graficas 5,
6 y 7 se puede observar la correlacién del
desempefio de estos adhesivos con el costo de
cada una de las formulas y el costo objetivo del
desarrollo, donde se encuentra que los adhesivos
F3, F10, F11 y F16 tienen un buen comportamiento
bajo las condiciones de refrigeracion y congelacion,
pero el costo de formula supera el costo objetivo
3.43 USD/Kg. Por lo cual se seleccionan los
adhesivos F1, F5, F9 y F12, los cuales tienen un
buen desempefio y un costo por debajo de 3.43
USD/Kg.

Se observa que el adhesivo que tiene un mejor
desempefio en las tres temperaturas es el F11
(Costo de férmula: 3.55 USD/KQg), el cual esta 3.38%
por encima del costo objetivo. Teniendo en cuenta
que este adhesivo se encuentra entre los dos
primeros lugares en las tres temperaturas
evaluadas y no tiene una diferencia en costo por
encima del 5% en comparacion con el costo
objetivo, también es seleccionado para pasar una
segunda etapa.

El adhesivo F4 (Costo de férmula: 2.99 USD/Kg), se
encuentra entre los 10 primeros lugares en las
temperaturas de 5°C y -10°C, y en la temperatura
de -20°C se encuentra en el puesto 12, teniendo en
cuenta estos resultados y que el adhesivo tiene un
costo de formula 12.8% por debajo del costo
objetivo también es seleccionado para pasar a una
segunda etapa.

Los adhesivos seleccionados para pasar a la etapa
de reologia son: F1, F4, F5, F9, F11 y F12.

4. Reologia

La reologia se define como el estudio de la
deformacion y el flujo de la materia, y revela la
relacion estructura-propiedad de un adhesivo y su
comportamiento viscoelastico en respuesta al
tiempo, la temperatura y el estrés. La utilizacion de
este método de prueba puede ofrecer muchos
beneficios como herramienta de desarrollo.

Las mediciones tipicas de reologia oscilatoria
incluyen barrido de temperatura, barrido de
frecuencia y barrido de tiempo. En esta
investigacion se implemento el barrido dindmico de
temperatura, el cual es un método que registra
mediciones de datos a diferentes temperaturas
mientras se aplica una tension sinusoidal a una
frecuencia constante. Esta prueba se utiliza para
analizar diferentes caracteristicas, como el médulo
de almacenamiento G', el médulo de pérdida G"y la
Tano. Estas caracteristicas nos ayudan a
comprender las propiedades fisicas del adhesivo y
la te transicién vitrea (Tg) (Defrancisis & Liu, 2016)
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4.1. Método:

e Barrido de temperatura: -20 - 166 °C

e Frecuencia: 0.1 rad/s

e Amplitud: 0.01%

o  Geometria: Redmetro de placas paralelas.
El adhesivo esta intercalado entre dos
discos paralelos, uno de ellos gira y el otro
esta parado.

4.2. Resultados

En las gréficas 8 y 9 se pueden observar las curvas
de la temperatura de transicién vitrea (Tg) y los
maodulos elasticos (G*) de las formulaciones F1, F4,
F5, F9, F11y F12.

Grafica 8. Temperatura de transicion vitrea de las
formulaciones F1, F4, F5, F9, F11y F12

Temperatura de transicion vitrea
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Tabla 6. Datos de la temperatura de transicion vitrea de las
formulaciones F1, F4, F5, F9, F11y F12

Temperatura de transicion vitrea (°C)

F1 F4 F5 F9 F11 F12

-19.97 -20.00 -13.73 -20.09 -19.97 -20.00

Grafica 9. Modulo elastico de las formulaciones F1, F4,
F5,F9, F11y F12

Modulo elastico (°G’)
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Al analizar las temperaturas de transicion vitrea de
las formulaciones, encontramos que todos los
adhesivos evaluados tienen una temperatura por
debajo de -10°C, lo cual se correlaciona con los
resultados encontrados en las pruebas cualitativas,
donde todos presentaban un buen desempefio a
bajas temperaturas.

La formulacion F5 tiene una Tg de -13.73°C,
mientras que las formulaciones F1, F4, F9, F11 y
F12 tienen temperaturas de transicion vitrea entre
los -19°C y -20°C. La temperatura de transicion
vitrea marca un cambio de fase muy importante en
los adhesivos, si un adhesivo se encuentra por
debajo de esta temperatura tiene un
comportamiento rigido y pierde sus propiedades
adhesivas, mientras que cuando se encuentra por
encima de la Tg estas propiedades se activan. Por
esto, se considera que el adhesivo F5 tiene un
menor desempefio a bajas temperaturas (< -13°C).

Al analizar la gréfica del médulo elastico (G) se
encuentra que a temperaturas bajas (< -20°C) el
maodulo tiende a ser més alto, lo que implica que el
adhesivo es duro y quebradizo. Cuando se alcanza
la temperatura de transicion vitrea se ablanda, es
decir, el médulo cae bruscamente y la tangente de
pérdida alcanza valores altos. La Tg se define como

\'\ )
A
0.00001 A

170

F1



la ubicacién del maximo de la tangente de pérdidas.
(Chang, 1997).

Revisando el comportamiento de los modulos
elasticos a -20 °C se puede observar que F5 tiene
un modulo mas alto a esta temperatura, seguido por
F4, F1, F11, F12y por Ultimo la formulacién F9 con
el mddulo mas bajo a estas condiciones. Al tener F5
el médulo mas alto se encontrard mas duro, con
poca fluidez y no tendré una buena humectacion en
el momento de ser pegado sobre los diferentes
sustratos a esta temperatura. Por lo cual, esta
formulacion tendria un desempefio menor en
comparacion con las otras formulaciones bajo estas
condiciones (Horst, n.d.).

5. Conclusiones

Se identificaron las caracteristicas, propiedades
cuantitativas y cualitativas que debia cumplir el
adhesivo en desarrollo mediante una investigacion
de mercado, lo cual permitid realizar de manera
eficaz el desarrollo del adhesivo; confirmando asi
que la etapa de variables de entrada es fundamental
a la hora de desarrollar un material.

Se seleccionaron las materias primas a utilizar en
las férmulas propuestas, identificando copolimeros
lineales SI 'y SB, diferentes resinas
hidrocarbonadas, resinas de éster de colofonia,
resinas liquidas para mejorar el desempefio de los
adhesivos propuestos a bajas temperaturas, aceite
naftenico y un antioxidante fendlico. Se concluye
que la seleccion de estas materias primas fue
asertiva ya que los adhesivos propuestos tuvieron
un buen desempefio a bajas temperaturas; por lo
cual se recomienda antes de fabricar prototipos,
realizar una buena investigacion de mercado y en
base a esta una adecuada seleccién de materias
primas.

Se caracterizaron las formulaciones propuestas
mediante pruebas cuantitativas, cualitativas y
reologia; adicional a esto, se relacion6 el
desempefio de los diferentes adhesivos con su
costo de formula. Después de realizar estas
evaluaciones, se encontré que el adhesivo F9 con
una temperatura de transicién vitrea de -20.09°C un

mddulo elastico bajo y un costo de férmula 4.96%
por debajo del costo objetivo se considera la mejor
opcion y se recomienda para ser usado en etiquetas
que se pegan sobre empaques de productos
refrigerados y congelados.
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