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INTRODUCCION

Los polimeros pueden sufrir modificaciones en sus propiedades mediante el
empleo de aditivos y cargas durante su procesamiento, lo que permite obtener

materiales con propiedades fisicas diferentes al material original.

Muchas de las modernas tecnologias requieren materiales con inusuales
combinaciones de propiedades, que no pueden ser obtenidas y superadas por
aleaciones convencionales de metales, ceramicas o materiales poliméricos. Esto es
especialmente cierto para materiales que son necesarios para la aerondutica,
submarinos e industria del transporte en general. Por ejemplo, en los aviones se ha
incrementado considerablemente la blisqueda de materiales estructurales que tengan
menor densidad, que sean mas fuertes, resistentes a la abrasion, impacto y traccion
—mejores propiedades mecanicas— y que presenten ademas resistencia a la corrosion.
Son muchas las especificaciones que se requieren de estos materiales. Comunmente,
los materiales resistentes son relativamente densos, y por otra parte, el incremento

de ciertas propiedades mecanicas representa, en general, decremento en otras.

La combinacién de propiedades de los materiales, han sido, y siguen siendo,
muy estudiadas en el desarrollo de nuevos materiales. Generalmente, un material
compuesto se hace de tal manera, que muestre una significativa proporciéon de
propiedades de ambas fases constitutivas; de modo que, las propiedades del nuevo
compuesto sean mejores a partir de la combinacion de propiedades de las fases

originales.

De acuerdo con este principio de accion combinada, se tendrdn mejores

propiedades tras la combinacion forzada de dos o0 mas materiales distintos.

Existen también en la naturaleza un namero de compuestos con propiedades

mejoradas. Por ejemplo, la madera es un cumulo de fibras de celulosa fuertes y

Universidad Nacional Auténoma de México Facultad de Quimica
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flexibles acomodadas entre si por una sustancia denominada lignina. Los huesos; por
otra parte, son una combinacion de la proteina coldgeno y de un fuerte mineral

denominado apatita.

En este contexto, un nanocompuesto es: “un material en multifase que es
creado artificialmente”. Las fases constitutivas deben ser quimicamente distintas y
separadas por una distincion de fases. De esta manera, las aleaciones metalicas y
muchos tipos de ceramica no llenan esta definicion porque sus multiples fases se han

formado como consecuencia de fendbmenos naturales.

Un nanocompuesto es entonces una mezcla a escala nanométrica de
moléculas de resinas y nanoparticulas. Una nanoparticula es un material con al

menos una de sus dimensiones nanométrica (1-100nm)?.

Cientificos e ingenieros han diseflado nuevos nanocompuestos, combinado
ingeniosamente varios metales, ceramicas y polimeros para producir una nueva
generacion de materiales extraordinarios. Muchos de estos han sido creados para
mejorar las combinaciones de caracteristicas mecanicas como son: resistencia al

impacto, a la traccion, esfuerzos a altas temperaturas y condiciones ambientales.

La mayoria de estos materiales se componen de solo dos fases. Una es
denominada la matriz o fase continua, la cual es el soporte de la otra fase,
denominada frecuentemente como, fase dispersa. Las propiedades de estos
nanocompuestos son una funcion de las propiedades de las fases constitutivas, sus
relativos incrementos y la geometria de la fase dispersa. Esta ultima significa la forma

de la particula, su tamafio, distribucidén y orientacion.

Las dos rutas mas convenientes para hacer nanocompuestos son: 1) la

polimerizacion en un reactor y 2) la mezcla de las nanoparticulas con el polimero

! Maul, P. PLASTIC NANOCOMPOSITES: THE CONCEPT GOES COMMERCIAL. Nanocor Inc. EUA 2001.
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fundido. En el procedimiento que implica la polimerizacion, las nanoparticulas se
deben dispersar en el monémero u oligbmero, esto se efectla mezclando estos
compuestos antes de la polimerizacion. El segundo procedimiento se lleva a cabo por
la dosificacion de las nanoparticulas secas en el polimero fundido para su posterior

inyeccién o extrusién, o ambas.*

Con base en lo anterior se han establecido la hipotesis de trabajo y el

siguiente objetivo:

Universidad Nacional Auténoma de México Facultad de Quimica



Nanocompuestos: Obtencion y caracterizacion de mezclas de polipropileno-montmorillonita 7

HIPOTESIS

Es posible la obtencibn de nanocompuestos ¢ materiales hibridos de
polipropileno—arcilla, mediante mezclado directo con el polimero fundido, por

extrusion.

1. OBJETIVO Y ALCANCE

Estudiar el efecto sobre las propiedades mecanicas —Mddulo de Young y
Resistencia a la Tension— del polipropileno injertado con anhidrido maléico en

mezclas de polipropileno/arcilla.

e Obtener nanocompuestos de polipropileno natural y polipropileno
injertado con anhidrido maléico con arcillas Bentonita y Montmorillonita

sodica a 1.5,3,6 y 9% p/p en relacion al polimero.

e Evaluar las propiedades mecanicas —Modulo de Young y Resistencia a la

Tensién—de los materiales obtenidos.

Universidad Nacional Auténoma de México Facultad de Quimica
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2. ANTECEDENTES
2.1 Nanocompuestos

Los materiales compuestos nanoestructurados organicos-inorganicos,
tipicamente exhiben propiedades mecéanicas superiores a otros materiales. El tamafio
de las particulas inorganicas puede ser controlado y las propiedades interfaciales
pueden ser mejoradas, provocando enlaces covalentes o interacciones entre las fases
organica e inorgénica. Algunas nanoparticulas han sido preparadas in-situ durante el
proceso. Sin embargo, una ruta mas atractiva de formacién de nanocompuestos con
nanoparticulas es la intercalacién de arcillas organofilicas. Las arcillas también se
usan como una alternativa de componentes inorganicos para la construccion de

nanocompuestos hibridos, ya que poseen enlaces Si-O estables.

No obstante, hay una gran cantidad de nanoparticulas que pueden utilizarse

como cargas o refuerzos en matrices poliméricas.

2.1.1 Nanocompuestos con polimeros

Aunque es conocido desde hace tiempo que los polimeros pueden mezclarse
con arcillas minerales modificadas apropiadamente, asi como con arcillas sintéticas, el
campo de los nanocompuestos formados por un polimero y un silicato ha tenido un

gran auge recientemente.

El primer ejemplo de un nanocompuesto, fue desarrollado por el equipo de
investigacion de Toyota, y a partir de nylon-6 y montmorillonita, encontrando que,
muy pequefias cantidades de cargas inorganicas resultan en mejoras importantes en
las propiedades mecanicas y la resistencia térmica del material puro. Posteriormente
Giannelis y colaboradores, encontraron que es posible mezclar polimeros con cargas
sin la necesidad de tener que usar disolventes organicos. Desde entonces, la gran
promesa que representa que estos compuestos tengan un gran uso en el ambito

industrial, ha motivado que se hayan llevado a cabo sinniUmero de investigaciones

Universidad Nacional Auténoma de México Facultad de Quimica
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con diferentes materiales, para mejorar sus propiedades, sobre todo mecanicas,
mediante la nanodispersion de capas de silicato inorganico. En los casos, donde se
mejoran las propiedades mecéanicas de los materiales, se ha comprobado que esto se
debe a la estructura del nanocompuesto, lo que es aplicable a una gran variedad de
polimeros. Al mismo tiempo se han encontrado mejoras en algunas propiedades que
no pueden ser realizadas por métodos y aditivos convencionales, por ejemplo un
retardante de flama de caracter general, asi como mejoras dramaticas en

propiedades de barrera.

Los nanocompuestos estan ganando una gran aceptacion en el mercado de los
materiales plasticos. Estos compuestos poliméricos, estan comenzando a hacerse
notar en revestimientos de polipropileno (PP) y TPO’s en automdviles, peliculas de

empaque de nylon, tuberias de polietileno y recubrimiento de cables, etc.

Las aplicaciones en el mundo cotidiano aparecen de manera un poco lenta, en
parte, por causa de la necesidad de hacer notar al consumidor la efectividad de los
productos que contienen estos ingredientes. A pesar de estos problemas, la promesa
que representan los nanocompuestos en virtud de las propiedades que presentan, no

se ve disminuida.

La Tabla 1 ejemplifica algunos de los nanocompuestos desarrollados, las
resinas que se incluyen son PP, TPO, EVA, policarbonato, acetal, entre otros. Las
nanoparticulas mas usadas hasta ahora en estos compuestos son polvos vendidos
por Nanocor y Southern Clay Products. Sin embargo, una nueva generacion de
nuevos nanomateriales (incluyendo silicas nanoestructuradas, nanotubos de carbon,
ceramicas nanofibrosas, etc.), sugieren impresionantes avances en el desarrollo de

los nanocompuestos en los préximos afios.”

! | eaversuch, R. NANOCOMPOSITES BROADEN ROLES IN AUTOMOTIVE, BARRIER PACKAGING. Nanocor Inc. EUA
1996.
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Tabla 1. Nanocompuestos comerciales y usos.

Proveedor Resina Carga Mercado objetivo
Bayer AG Nylon 6 Arcilla organica Peliculas protectoras
Clariant PP Arcilla organica Empaques
Creanova Nylon 12 Nanotubes Conduccién eléctrica
GE Plastics PPO/Nylon Nanotubes Partes de automéviles
Nylon 6 Arcilla organica Propésitos multiples
Honeywell - - p
Nylon de barrera Arcilla organica Envases y peliculas
Hyperion PETG, PBJIQ PPS, PC, Nanotubes Conduccién Eléctrica
Kabelwer .Eupen of EVA Arcilla orgénica Cable y alambre
Belgium
Nylon 6 Arcilla organica Propdsitos multiples
PP Arcilla organica Moldeado
Nanocor Botellas de cerveza de
Nylon MDX6 Arcilla organica PET
Polymeric Supply Poliéster insaturado Arcilla orgénica Transpgrtacmn
maritima
RTP Nylon 6, PP Arcilla organica
Nylon 6 Arcilla, mica Retardante de flama
Showa Denko - : — —
Acetal Arcilla, mica Propdsitos multiples
Nylon 6, 12 Arcilla organica Propdsitos mdltiples
Ube . L i Ati
Nylon 6, 66 Arcilla organica Sistemas auto_matlcos
de gasolina
Unitika Nylon 6 Arcilla organica Propdsitos multiples
Yantai Haili Ind..& UHMWPE Arcilla orgénica Tuberia resistente a
Commerce of China temblores

General Motors anuncié ya la primera parte automotriz en produccion con un

nanocompuesto oleofinico (nano—TPO).

La barrera mas importante que se debe librar, es la produccién en gran escala

de manera confiable y barata, estos refuerzos hacen mas competitivo el mercado.

Adicionalmente un gran nimero de nanocompuestos polimero/arcilla han sido
y siguen siendo estudiados, tales como los formados por poliestireno?, poliamidas®,

poliimidas®, resinas epdxicas® y polipropileno.

2 vaia, R. Jandt, K. Kramer, E. Giannelis, E. CHEM MATER 1996 No. 8. EUA. 1996.

¥ Wu, Z. Zhou, C. Qi, R. Zhang, H. JOURNAL OF APPLIED POLYM SCI 2002 No. 83. EUA. 2002.
4 Tyan, H. Liu, Y. Wei, K. POLYMER 1999 No. 40. EUA 1999.

® Frohlich, J. Toman, R. Mulhaupt, R. MACROMOLECULES 2003 No. 36. EUA 2003.
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En sintesis los nanocompuestos basados en polimeros y arcillas inorganicas
han atraido el interés de grandes compafias y cientificos a nivel mundial, debido a
las importantes mejoras en sus propiedades térmicas y mecanicas a pequefas

cantidades de arcillas®.

2.1.2 Arcillas
El término arcilla se usa habitualmente con diferentes significados:

Mineralogico: engloba a un grupo de minerales, filosilicatos en su mayor parte,
cuyas propiedades fisicoquimicas dependen de su estructura y de su muy fino
tamafio de particula.

Para un ceramista una arcilla es un material natural que cuando se mezcla con
agua en la cantidad adecuada se convierte en una pasta plastica.

Econdmico: Son un grupo de minerales industriales con diferentes caracteristicas

mineraldgicas, con distintas propiedades tecnoldgicas y aplicaciones.

Las arcillas, desde el punto de vista geologico, son minerales naturales,
filosilicatos en su mayor parte, que se formaron hace varios millones de afios y cuyas
propiedades fisicoquimicas dependen de su estructura y de su tamafio de particula.
La definiciébn en si, de arcilla es “cualquier sedimento o depoésito mineral que es
plastico cuando se humedece y que consiste de un material granuloso muy fino,

formado por particulas muy pequefias”’..

Se han incorporado arcillas en numerosos productos de uso cotidiano a través
de nuevas tecnologias. Un ejemplo, son los nuevos materiales poliméricos que
incluyen en su composicion arcillas con el fin de lograr superficies suaves al tacto y
mejores propiedades mecanicas; como en las partes de automaoviles o aviones y en

otros componentes.

® Chae, H. Lee, Y. Bae, J. Young, J. PREPARATION AND MECHANICAL PROPERTIES OF POLYPROPYLENE/CLAY
NANOCOMPOSITES FOR AUTOMOTIVE PARTS APPLICATION. Journal of Applied Polymer Science No. 98. EUA
2005.

" Betejin, A. CURSO DE MINERALOGIA. Ed. Mir. Rusia 1970.
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Las multiples aplicaciones de las arcillas, se deben a que estan constituidas por
finas particulas que son un reflejo de la naturaleza de sus minerales. Estos minerales

se forman, destruyen y se vuelven a constituir, siguiendo un largo ciclo geolégico®.

Las propiedades de las arcillas son consecuencia de sus caracteristicas
estructurales. Las arcillas, al igual que el resto de los filosilicatos, presentan una
estructura basada en el apilamiento de planos. Los atomos de Silicio, se unen a
cuatro atomos de Oxigeno formando un tetraedro, cada atomo de Silicio tiene dos
cargas negativas, por tanto las esquinas del tetraedro todavia tienen una carga
negativa para enlazarse a otro atomo con carga positiva, abriendo la posibilidad de
que se forme una cadena de tetraedros. Los grupos tetraédricos (SiO4)*, se unen
compartiendo tres de sus cuatro Oxigenos con otros vecinos, formando capas de
extension infinita y férmula (Si.0s)?", que constituyen la unidad fundamental de los
filosilicatos (Figura 1). El Silicio tetraédrico puede estar, en parte sustituido por AP**

6 Fe*,

fa}

O yiDi=Codgene O & = Siliclos

Figura 1. (a) Un tetraedro SiO,4 aislado y (b) Capa de tetraedros dispuestos en red hexagonal.

Los tetraedros, en el caso de los filosilicatos, comparten su vértice superior
con un octaedro de coordinacion, con Aluminio y/o Magnesio en el centro y Oxigeno
y/o un grupo Hidroxilo en los seis vértices. Los octaedros son bipiramides con su

plano ecuatorial cuadrado y todas sus caras triangulos equilateros iguales.

8 Millot, G. LA ARCILLA. Ed. Labor. Espafia 1976.
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Estos octaedros se encuentran también descompensados eléctricamente (dos
cargas positivas si el cation octaédrico es el Mg o tres si se trata de Al, frente a las 12
posibles cargas negativas que pueden aportar los seis vértices). Para neutralizarse se

comparten entre si sus vértices formando una capa de octaedros (Figura 2).

Figura 2. (a) Unidad octaédrica aislada, y (b) Hoja de unidades octaédricas.

Los filosilicatos pueden estar formados por dos capas: tetraédrica mas
octaédrica y se denominan bilaminares (1:1), o por tres capas: una octaédrica y dos
tetraédricas, denominados trilaminares (2:1, Figura 3). A la unidad formada por la
unién de una capa octaédrica mas una o dos tetraédricas, se le denomina lamina.
Esta estructura es eléctricamente neutra ya que todas las posiciones de la hoja
tetraédrica se encuentran ocupadas por atomos de Silicio, mientras que todas las
posiciones de la capa octaédrica contienen Aluminio. En algunos casos el Aluminio
sustituye al Silicio parcialmente en la capa tetraédrica, o bien el Magnesio, o el Hierro
sustituyen al Aluminio en la capa octaédrica. Estas diferencias de composicion

guimica hacen que las propiedades de cada arcilla mineral sean distintas.
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94

1:1 2:1

Figura 3. Estructuras bilaminar (1:1) y trilaminar (2:1) de los Filosilicatos.

En algunos filosilicatos las ldminas no son eléctricamente neutras, debido a las
sustituciones de unos cationes por otros de distinta carga. El balance de cargas se
mantiene por la presencia en el espacio interlaminar (espacio existente entre dos
laminas consecutivas) de cationes, cationes hidratados o de grupos hidroxilo

coordinados octaédricamente.

La unidad formada por una lamina mas la interldmina es la unidad estructural
(Figura 4). Los cationes interlaminares mas frecuentes son alcalinos (Na* y K*) o

alcalinotérreos (Ca** o Mg**).

1

estructura 2

o Dximenos = Hidyozxilos
_-_H:i.errn, A hirninio, lagnesio, ate.
e Silicia S A hairririaad]

Figura 4. Unidad estructural de un filosilicato trilaminar (2:1)
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Las fuerzas que unen las diferentes unidades estructurales son mas débiles
que las existentes entre los iones de una misma lamina, por ese motivo los

filosilicatos tienen una clara direccion de exfoliacion; paralela a las laminas.

Los filosilicatos se clasifican de forma general en bilaminares o trilaminares y
dioctaédricos o trioctaédricos. El grupo de la montmorillonita(mmt) pertenece a la
clasificacion trilaminar dioctaédricos. La Tabla 2 muestra la clasificacion general de

los filosilicatos.

Tabla 2. Clasificacion de los filosilicatos®.

| | Dioctaédricos | | Trioctaédricos |
| Caolinita | | Antigorita |
Bilaminares (1:1) CANDITAS | Nacrita || sereeniTa | Crisotilo |
| Dichita | | Lizardita |
| Halloisita | | Bertierina |
| Pirofilita | | Talco |
| Montmorillonita | | Saponita |
ESMECTITAS | Beidellita | ESMECTITAS ]
Hectorita
Trilaminares | Nontronita |
=) | Versiculitas | | Vermiculitas |
| Illitas | | Biotita |
MICAS | Moscovita | MICAS | Flogopita |
| Paragonita | | Lepidolita |

2.1.2.1 Dispersion de la Arcilla

La dispersion de arcillas en una matriz polimérica puede dar como resultados
la formacién de tres tipos de materiales compuestos. El primero de ellos es el que
contiene a la arcilla en forma de capas o laminas aglomeradas de la arcilla, sin
intercalacion (tactoides). Los tactoides se dispersan como una fase segregada,
obteniéndose un material con propiedades mecanicas pobres (Figura 5 a y b). El

segundo tipo es un nanocompuesto intercalado polimero—-arcilla, formado por la

® Salisbury, E. Farol, W. TRATADO DE MINERALOGIA. Ed. Confidencial. México 1979.
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insercidon de una o mas capas moleculares del polimero en la arcilla, la distancia entre
las capas de silicato se incrementa, pero permanece relativamente constante (Figura
5 ¢). El tercer tipo es un nanocompuesto polimero—arcilla exfoliado, caracterizado por
un bajo contenido de arcilla y una estructura en la cual las laminas de arcilla estan
altamente dispersadas en la matriz polimérica, con una distancia y orientacion al azar
(Figura 5 d). Debido a la homogénea dispersion de la arcilla y la gran area interfacial

que se logra entre el polimero y la arcilla, las propiedades de los materiales mejoran.
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Figura 5. Posibles tipos de compuestos polimero/arcilla®®

La dispersibn de la arcilla depende en gran parte de las técnicas de

preparacion de los nanocompuestos. Estos métodos son:

Polimerizacion in situ. La polimerizacion es realizada una vez que el monomero
y la arcilla estdn en contacto. Es posible introducir el monémero dentro de la arcilla
una vez que esta ha sido hinchada o modificada. Por esta técnica se han preparado
nanocompuestos de Nylon a partir de caprolactama, intercalando el monémero y

favoreciendo después la polimerizacion.

9 Qin, Z. Quiang, F. Luxia, J. and Young L. PREPARATION AND PROPERTIES OF POLYPROPILENE
MONTMORILLONITE LAYERED NANOCOMPOSITES. Polymer International, Society of Chemical Industry. EUA
2000.
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Procesamiento en el estado fundido de un polimero con una arcilla intercalada,
o con una arcilla expandida por un disolvente. Ejemplos de nanocompuestos
preparados siguiendo este método, son los de nylon, preparados con un extrusor de
doble husillo a 180° C.

2.1.2.2 Intercalaciéon de la Arcilla.

Las arcillas tienen una Unica combinacién de propiedades de intercalaciéon y de
intercambio i6nico. Estas propiedades pueden ser usadas para modificar sus

propiedades fisicas y mecénicas.

En las arcillas, las laminas se mantienen unidas por medio de fuerzas dipolares
débiles o por fuerzas de Van der Waals formando galerias, debido principalmente a
sustituciones isomarficas de silicio por aluminio en la estructura. Esta sustitucion crea
una deficiencia de carga que es balanceada por cationes entre las laminas. Estos
cationes pueden ser intercambiados por casi cualquier otro catién por una reaccién
de intercambio i6nico. Dando la posibilidad de introducir moléculas cargadas de gran

tamano.

Para lograr una intercalacion exitosa, la arcilla seleccionada debera poseer una
capacidad de intercambio i6nico dentro del intervalo de los 50-200 meq/100g.
Cuando dicha capacidad es menor a 50 meg/100g, la capacidad de absorcién de un
agente hinchante es insuficiente. Por el contrario cuando esta capacidad es mayor a
200 meq/100g, el enlace entre capas es tan fuerte que no se logra una intercalacion

adecuada.

Por lo anterior, la montmorillonita, saponita y hectorita son las arcillas mas
viables que pueden ser utilizadas, para la fabricacion de nanocompuestos con

polimeros. Sin embargo, como la montmorillonita es la mas abundante en la
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naturaleza y tiene una relacion didmetro o longitud/espesor mayor, esta arcilla es la

gue se utiliza en la mayoria de los procesos.

Las arcillas intercaladas pueden ser usadas en la mejora de una variedad de

procesos, por ejemplo:

e Incrementar su habilidad para actuar como espesantes base agua o aceite.
e Hinchamiento natural por agua

e Cationes orgéanicos de amonio, fosfonio o sulfonio.

e Mondmeros u oligbmeros

e Compuestos inorganicos que forman apilamientos entre capas

e Métodos de intercalacién en fundido.

2.1.2.3 Exfoliacion de Arcillas

La exfoliacion es la accion y efecto de dividir una cosa en laminas, escamas o
placas. En el campo de los nanocompuestos es la transformacion de un material
intercalado a una dispersion de placas individuales en un liquido, como puede ser un
polimero fundido, soluciones acuosas o liquidos organicos. Un sistema se considera
exfoliado cuando no hay pico atribuible al espacio basal en un espectro de rayos X.
Esto equivale a la exfoliacion de méas del 90% de la arcilla intercalada dispersa en
particulas que no contienen mas de dos capas individuales. Las capas exfoliadas

pueden ser distribuidas al azar o formar pequefios apilamientos llamados tactoides.

La exfoliacion puede producirse por alguno de los siguientes procesos:

1. Polimerizacion de un monomero en presencia de una arcilla
modificada.
2. Formulacion de compuestos poliméricos en fundido con una

arcilla modificada.
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3. Suspensiones exfoliadas, por medio de ultrasonido, de arcillas
modificadas en liquidos polares de bajo peso molecular, seguido de su
polimerizacion o formulacién en fundido.

4. Condiciones del proceso de extrusion.

5. Otros métodos.

En la fisica de los sistemas cargados, la medicion de las particulas dispersas es
muy importante. Los factores criticos son: la forma, la relacion diametro/espesor y la
concentracion. Las particulas con relaciones de diametro/espesor grandes son mas
eficientes que las que tienen esta relacion baja. La necesidad de una alta
concentracion de particulas en un compuesto disminuye conforme se incrementa la
relacion didametro/espesor. Sin embargo, para nanocompuestos hay otro factor que
considerar: la alta energia de superficie de las nanoparticulas. Las interacciones
solido—solido son cerca de 100 veces mas fuertes que las de liquido-liquido. Por esto,
la movilidad de las moléculas absorbidas se ve restringida. La inmovilizacion de estas
capas causa que la viscosidad del fundido se incremente. Sin embargo, no en todos
los sistemas polimero-arcilla ocurre este fendmeno. Por ejemplo, en el
nanocompuesto PET-arcilla la viscosidad del fluido disminuye cuando se utiliza de 1 a
2% p/p de arcilla. Con base en lo anterior, la tendencia es utilizar la menor cantidad
de nanoparticulas (menos de 3% p/p), sin embargo, ain a minimas cantidades el

mejoramiento en propiedades mecanicas es impresionante.

La alta relacién diametro/espesor y el tamafio de particula hacen necesaria
una adecuada exfoliacién. La eficiencia de un nanocompuesto esta basada en la
uniformidad de la dispersion de las placas a través de la matriz. De acuerdo a
algunas investigaciones realizadas, la técnica de procesamiento idonea para la
produccién de nanocompuestos es el proceso de extrusién. La obtencién de una
exfoliacion completa y una dispersion homogénea de las particulas de arcilla en la

matriz polimérica, depende del grado del esfuerzo de corte alcanzado en el proceso.
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El grado de exfoliacion aumenta conforme se incrementa el corte. Las
morfologias de los materiales con mayor y menor grado de exfoliacion dependen del

proceso de extrusion.

Como se menciond anteriormente uno de los métodos para la obtencion de
nanocompuestos es mediante reaccion o mezclado en fundido, ya sea por medio de

su extrusion, 6 en mezcladores internos, tipo banbury.

2.1.2.4 Propiedades Fisicoquimicas

Las importantes aplicaciones industriales de este grupo de minerales radican
en sus propiedades fisicoquimicas, las cuales derivan principalmente de su
extremadamente pequefio tamafio de particula (<2um), de su morfologia laminar
(filosilicatos) y de las sustituciones isomorficas que aparecen cuando atomos de silicio
situados en el centro del tetraedro son sustituidos por otros de menor carga como el
aluminio, generando una deficiencia de carga positiva 0 un exceso de carga negativa,
por lo que es necesario atraer otros cationes débilmente ligados en el espacio

interlaminar para compensar la carga.

Superficie especifica

La superficie especifica o area superficial de una arcilla se define como el area
de la superficie externa, mas el area de la superficie interna (en el caso de que esta
exista), de las particulas constituyentes por unidad de masa, expresada en m?/g. Las
arcillas poseen una elevada superficie especifica, muy importante para ciertos usos
industriales en los que la interaccion sélido-fluido depende directamente de esa
propiedad. La montmorillonita presenta una superficie especifica de entre 80 y 300
m?/g. Ejemplos de superficies especificas de algunas arcillas se presentan en la Tabla
3.

Universidad Nacional Auténoma de México Facultad de Quimica



Nanocompuestos: Obtencion y caracterizacion de mezclas de polipropileno-montmorillonita 21

Tabla 3. Ejemplos de superficie especifica de algunas arcillas™*.

| Arcilla || Superficie Especifica (m?/g) |
| Caolinita de elevada cristalinidad || 15 |
| Caolinita de baja cristalinidad | | 50 |
| Callosita | | 60 |
| lilita || 50 |
| Montmorillonita | | 80 — 300 |
| Sepiolita || 100 — 240 |
| Paligorskita || 100 — 200 |

2.1.3 Caracterizaciéon de nanocompuestos

Para conocer la estructura y propiedades de estos compuestos se han
desarrollado técnicas especiales, algunas se han adaptado de las tradicionales y otras

ya se usan con éxito en otras ramas de la ciencia.

La caracterizacion molecular de un compuesto es el proceso por el cual se
obtiene informacién acerca de su estructura quimica, peso molecular del sistema,

distribucion de los pesos moleculares, tamafio de las macromoléculas, forma, etc.

El objetivo de un proceso de caracterizacion es el poder correlacionar las
caracteristicas y propiedades de las moléculas, con sus propiedades macroscoépicas.
La informacion obtenida se usa para conocer y mejorar las propiedades del producto

terminado y para controlar los procesos de produccion.

Aungue los nanocompuestos se caracterizan por tener un bajo contenido de
particulas de arcilla, en general se ha encontrado que presentan un incremento en la
viscosidad, una mejora en las propiedades de barrera, en las propiedades Opticas, un

incremento en las propiedades mecanicas y una reduccion de la inflamabilidad.

11 Romo, A. NANOCOMPUESTOS CON POLIMEROS. Tesis de Licenciatura. Facultad de Quimica UNAM. México.
2002.
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2.1.3.1 Difraccion de Rayos X.

La difraccion de rayos X es una técnica analitica empleada en laboratorios de
investigacion de ciencia bésica, asi como también en la industria para la

caracterizacion de materiales.

El patrén de difraccion de una sustancia es caracteristico de ésta, por lo que la
sustancia puede identificarse, ya sea que se encuentre en estado puro o como

constituyente de una mezcla.

Los rayos X se definen como una radiacién electromagnética de longitud de
onda corta, producida por la desaceleracion de electrones de elevada energia, o por
transiciones electronicas que implican electrones de los orbitales internos de los
atomos. El intervalo de longitudes de onda de los rayos X va desde aproximadamente
10 A, hasta alrededor de 100 A. La espectroscopia de rayos X abarca la region de

aproximadamente 0.5 A a 2.5 A (0.05 — 0.25 nm).

La interaccion entre el vector eléctrico de la radiacion X y los electrones de la
materia por la que pasa, da lugar a una dispersion. Cuando una radiacion
electromagnética (rayos X), incide sobre una superficie provista de un gran niamero
de elementos espaciados regularmente (cristales), a intervalos aproximadamente
iguales a la longitud de onda de la radiacién, es producido el fenébmeno de difraccion,
consistente en la separacién del rayo incidente en una serie de haces que se

dispersan en todas direcciones®?.

Cuando un haz de rayos X alcanza la superficie del compuesto a cualquier
angulo 0, una porcion es dispersada por la capa de atomos de la superficie. La
porcion no dispersada penetra a la segunda capa de atomos, donde otra vez una

fraccidon es dispersada y la que queda pasa a la tercera capa. El efecto acumulativo

12 Mambuscay, A. Viloria, A. DIFRACCION DE RAYOS X, INGENIERIA METALURGICA Y MATERIALES. Universidad
Industrial de Santander. Espafia 2003.
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de esta dispersion desde los centros regularmente espaciados del cristal es la
dispersiéon del haz. Los requisitos para la difraccion de rayos X son: que el espaciado
entre capas de atomos sea aproximadamente el mismo que la longitud de onda de la
radiacion, y que los centros de dispersion estén distribuidos en el espacio de una

manera muy regular.

La difraccion de rayos X fue estudiada a principios del siglo XX por W. L.
Bragg, quien propuso la siguiente ecuacion:
AL=2dseno

donde A es la longitud de onda, d es la distancia entre las capas y 0 es el

angulo de incidencia.

La mayor parte de los conocimientos sobre el ordenamiento y el espaciado de
los atomos entre los materiales cristalinos se han deducido directamente de estudios
de difraccién. Estos estudios han proporcionado un entendimiento mas claro de los
metales, de los polimeros y de otros sélidos. La difraccion de rayos X es normalmente

de importancia primordial en la elucidacion de estructuras.

El método de Difraccibn de Rayos X ha sido utilizado ampliamente para
caracterizar nanoestructuras. La Figura 6 muestra un ejemplo del patrén de

difraccion de rayos X de una arcilla modificada.

Para la difraccion de rayos X, han sido utilizados diferentes métodos a lo largo
de la historia, tales como el método de Laue, método del cristal rotatorio, asi como el
método de difraccidn por polvos, entre otros. Para la caracterizacion de los materiales

elaborados en este trabajo, se utilizo el Método de Difraccion por Polvos.
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Figura 6. Patron de Difraccion de rayos X de montmorillonita modificada con octadecilamonio (C-18)
y del nanocompuesto PP-b-PMM/Montmorillonita C-18 formado por intercalacién en fundido.*®

2.1.3.2 Método de Difracciéon por Polvos

Si se hace incidir una radiacion X monocromatica de una longitud de onda fija
a través de un cristal colocado exactamente frente al rayo, y uno de sus planos es
colocado en un angulo 6 adecuado para reflejar, se observard un solo rayo reflejado
de ese cristal. Si se gira el cristal alrededor de la direccion del rayo incidente, de
manera tal que se mantenga el angulo 6, entonces el rayo reflejado describira un
cono cuyo eje corresponderd a la direccion del rayo incidente. Lo anterior ocurrird
con un solo cristal, pero si se colocan cientos de cristales con uno de sus planos en el
angulo adecuado para reflejar, se tendran entonces cientos de rayos reflejados, cada
uno de los cuales nos dara un punto observable. Si se giran ahora todos esos
cristales se obtendran cientos de conos trazados por los rayos reflejados. Si esto se
hace con una muestra pulverizada de material (millones de cristales), tendran
entonces muchos cristales en la posicion correcta para reflejar la radiacion incidente,
de manera tal, que se obtendra el efecto de una serie continua de puntos originados
por los rayos reflejados, colocados a lo largo del arco del cono previamente

descrito*.

B Manias E. Touny A. Wu, L. Strawhecker, B. Chung, T. Lu, B. POLYPROPYLENE / MONTMORILLONITE
NANOCOMPOSITES. REVIEW OF THE SYNTHETIC ROUTES AND MATERIALS PROPERTIES. Chem Mater. EUA
2001.

14 Teaching Comission. THE POWDER METHOD. International Union of Crystallography. EUA 1997.
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El instrumento por medio del cual se lleva a cabo la difraccion se conoce como
difractometro, existen diferentes tipos de difractometros de polvos de acuerdo al
esquema geométrico utilizado para su funcionamiento. Algunos ejemplos de
difractometro de polvos son los que utilizan la geometria Seemann-Bohlin, Bragg-

Brentano, Debye-Scherer, etc.™

2.1.3.3 Esquemas Geomeétricos en difractometria de rayos X

Los difractdmetros de polvos fueron inicialmente disefiados para un modo de
operacion de lectura o “escaneo”, el detector lee un rango deseable de angulos
produciendo un patrén de difraccién. Cuando la intensidad difractada es recolectada
de la superficie de la muestra extendida y es forzada a convergir en un punto o linea
en frente de un detector, el difractobmetro requiere un esquema geométrico con una

intensidad de salida ampliada, conocido como esquema de foco.

Los siguientes esquemas geométricos tienen valor practico en difractometria

de rayos X:

1. Foco por reflexion.
2. Foco por transmision.

3. Rayo paralelo

La diferencia fundamental entre los modos de reflexiéon y transmision radica en
las caracteristicas de convergencia y divergencia del rayo. En el modo de reflexion la
muestra cambia el rayo divergente en un rayo convergente y viceversa. En este caso
el rayo reflejado converge en un punto gracias a la utilizacion de la geometria de

foco (Ver Figura 7 a, b) En contraste, en el modo de transmision la muestra no

15 Jenkins, R. Zinder, R. INTRODUCTION TO X RAY POWDER DIFFRACTOMETRY. John Wiley & Sons inc. EUA
1996.
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cambia las caracteristicas de divergencia del rayo, es decir el rayo difractado
permanece divergente para un rayo primario divergente y convergente para un rayo
primario convergente (Ver Figura 7 ¢ y d) Con el fin de cumplir la condicion de foco
en el modo de transmisién es necesario un dispositivo adicional para convertir el rayo
divergente del haz de rayos X o el rayo divergente reflejado por la muestra de
transmision en un rayo convergente golpeando el detector. Esta tarea la lleva a cabo

un cristal monocromador de reflexién.

G
\\\\\\\\\\\\Q\\\

d \
Figura 7. Relaciéon convergencia-divergencia en difractometria de polvos (a,b) geometria de
reflexion; (c,d) geometria de transmision; (a,c) rayo primario divergente; (b,d) rayo primario
convergente.
Existen dos tipos de geometria de foco para los modos de reflexion y

transmision:

1. Geometria con distancia muestra—detector fija y circulo de foco variable.

Universidad Nacional Auténoma de México Facultad de Quimica



Nanocompuestos: Obtencion y caracterizacion de mezclas de polipropileno-montmorillonita 27

2. Geometria con circulo de foco fijo y distancia muestra—detector variable.
La mayor cantidad de difractbmetros en uso cuentan con el primer tipo de

esquema, conocido como Geometria Bragg-Brentano de parafoco®®

2.1.3.4 El Difractometro Bragg-Brentano

Como se menciond la mayor parte de los sistemas comerciales de difraccion
emplean la Geometria Bragg-Brentano de parafoco. En este tipo de sistemas un
instrumento dado provee una configuracibn horizontal o vertical 6:26 0 una
configuracién vertical 6:0 (Figura 8) Los sistemas verticales 6:20y 0:0 proveen
mayores ventajas para el manejo de muestras a temperatura ambiente.

a Vertical 6:0

b Vertical 6:20

¢ Horizontal 6:20

Figura 8. Diversas configuraciones del difractémetro Bragg-Brentano de parafoco.’

18 Kevin, L. Kimmel, G. QUANTITATIVE X RAY DIFFRACTOMETRY. Springer Verlag. EUA 1995.
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Una vista en dos dimensiones del arreglo geométrico puede verse en la Figura

9. Un rayo divergente de la linea de foco (F) de la fuente de rayos X pasa a través de

una hendidura divergente (DS), para atravesar posteriormente un colimador de plato
paralelo (SS1), antes de golpear la muestra (S) a un angulo 6. Los rayos difractados
dejan la muestra a un angulo 26 del rayo incidente, para pasar a través de un
segundo colimador de plato paralelo (SS2) y de la hendidura receptora (RS) hasta el
detector. Con el fin de cumplir la condicién de parafoco, el eje de la linea de foco de
la fuente de rayos X y de la hendidura receptora deben estar a distancias iguales del
eje del gonidmetro. El monocromador es generalmente un débil dispositivo de foco
en el cual la hendidura receptora, el cristal y el detector yacen en la circunferencia

del circulo monocromador de radio ry,. Los rayos X son recogidos por un detector de
radiacion, usualmente un contador de destellos.

\ Q S AS

\"jj'rt' ' ,¢.ﬁ ....... ‘ 3 28

Radio del Goniémetro: R =F = S =S =>RS

Figura 9. Arreglo Geométrico del Difractometro Bragg - Brentano

La hendidura receptora y el detector son acoplados, haciéndolos girar

alrededor del goniometro de radio R, centrado con respecto a la muestra, con el fin

de recorrer un rango de angulos de 20 (Bragg) La distancia de la fuente a la muestra

7 Jenkins, R. INSTRUMENTATION IN MODERN POWDER DIFFRACTION. Mineralogical Society of America. EUA
1989.
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y de la muestra a la hendidura receptora son ambas iguales a R. La superficie de la
muestra permanece tangencial al circulo de foco. Adicionalmente el goniémetro,
actua también como soporte para las varias hendiduras y otros componentes que
forman el difractometro. El propdésito del colimador de plato paralelo es limitar la

divergencia axial del rayo y controlar la forma de la linea del perfil difractado.

Dos circulos son generados por el arreglo Bragg-Brentano, el circulo del
goniometro y el de foco (Figura 10) El goniémetro tiene un radio R. La muestra yace
en el centro de este circulo, mientras la fuente y la hendidura receptora descansan
en su circunferencia. La radiacion de la fuente es dirigida por la hendidura divergente
a la superficie de la muestra a un angulo promedio 6. La radiacion es difractada por
la muestra a un angulo 26 del rayo incidente, y la hendidura receptora se coloca en
el mismo angulo (el angulo Bragg) para recoger los rayos X difractados. La fuente F,
la muestra S y la hendidura receptora RS descansan en la circunferencia del circulo
de foco de radio rf. Existiendo asi una simple relacidon entre el goniometro y el circulo

de foco:

rf = r/2send

Figura 10. El circulo de foco y goniometro
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Algunos de los requerimientos mecanicos de la geometria de parafoco se
cumplen en el disefio y construccion del goniometro, mientras que otros se cumplen
en el proceso de alineacion. La mayoria de los gonidmetros manejados
mecanicamente emplean engranes con ejes paralelos esto gracias a engranes de

espuela, en forma de hélice o huesos, entre otros.

2.1.3.5 Otros métodos

Otro método utilizado para la caracterizacion de nanocompuestos es el analisis
térmico. Por medio de él se pueden detectar transiciones de fase, calcular

propiedades termodindmicas, capacidades calorificas, degradacion térmica, etc.

Algunas técnicas de analisis térmico se muestran en la tabla siguiente:

Tabla 4. Técnicas de Analisis Térmico

| Variable | | Nombre de la técnica || Abreviatura |

| masa | | Termogravimetria | | TGA |

| temperatura | | Andlisis térmico diferencial | | DTA |

| entalpia | | Calorimetria diferencial de barrido || DSC |

v | Andlisis termomecanico | | TMA |
olumen

| Andlisis Dinamico Mecanico || DMA |

Asi mismo, la cromatografia de gases es usada para determinar el calor de
reaccion involucrado en la formacion de complejos intercalados, mientras que la
movilidad electroforética ha dado importantes aportaciones sobre las cargas en la

superficie de las particulas de arcilla.

La informacidn de este tipo de analisis ha sido utilizada en la optimizacion de

los procesos de intercalacion.
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2.2 Propiedades Mecanicas

El comportamiento mecénico de un material es el reflejo de la relacion entre su
respuesta o deformacién ante una fuerza o carga aplicada. Hay tres formas
principales en la cuales se pueden aplicar cargas: Tension, Compresién y Corte o
Cizalla.'® Este trabajo se centra en las propiedades mecanicas de los materiales,

relacionadas con la aplicacion de fuerzas de tension.

Considérese una varilla de forma hexaédrica, de longitud Lo y una seccién
transversal de area Ao sometida a una fuerza de tension uniaxial F, como se muestra

en la figura:

AD
a. AD

b.
>~ AL -

Lo

Figura 11. a. Barra antes de aplicarle la fuerza b. Barra sometida a una fuerza de tensién uniaxial F

Por definicion, la tension o en la barra es igual al cociente entre la fuerza de

tension uniaxial media F y la seccion transversal original Ao de la barra:

o = F/Ao

De la misma forma, cuando es aplicada la fuerza de tensién uniaxial se produce
una elongacion de la varilla en la direccion de la fuerza. Tal desplazamiento es

conocido como deformacién o alargamiento. La deformacién originada por la accion

18 Rodriguez, F. PRINCIPIOS DE SISTEMAS POLIMEROS. El Manual Moderno. México 1984.
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de una fuerza de tension uniaxial sobre una muestra metalica, es el cociente entre el

cambio de longitud de la muestra en la direccion de la fuerza y la longitud original:

E=(L-Lo)/Lo=AL/ Lo

donde L es la longitud después de la accion de la fuerza y Lo es la longitud inicial de

la pieza.

Como puede deducirse de la ecuacion anterior, la deformacion es una
magnitud adimensional. En la practica, es comun convertir la deformacion en un

porcentaje de deformacion o porcentaje de elongacion.

Con el fin de evaluar varias propiedades mecéanicas de los materiales
relacionadas con la aplicacion de fuerzas de tension, se lleva a cabo un ensayo
consistente en la deformacion de una muestra hasta la fractura de la misma,
incrementando gradualmente una tensién aplicada uniaxialmente a lo largo del eje
longitudinal de la muestra. Este ensayo es conocido como de Tensién; con el fin de
hacerlo uniforme su aplicacién esta regida por estandares internacionales (ASTM*).
Las muestras pueden tener una seccion transversal circular o rectangular. Durante la
tension, la deformacidn se concentra en la region central mas estrecha, la cual tiene

una seccion transversal uniforme a lo largo de su longitud (Figura 12).

9 ANNUAL BOOK OF ASTM STANDARDS. American National Standards Institute. EUA 1998.
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Estado inicial

Estado deformado

Figura 12. Probeta utilizada en el Ensayo de Tensiéon (Pruebas de Traccion)

La muestra se sostiene por sus extremos en la maquina, por medio de
soportes o mordazas; que a su vez someten a la muestra a tension, a una velocidad
constante. La maquina al mismo tiempo mide la carga aplicada instantdneamente y la
elongacion resultante. Un ensayo de tensién normalmente dura pocos minutos y es

un ensayo destructivo, ya que la muestra es deformada permanentemente y

usualmente fracturada.

Los datos de la fuerza son registrados y pueden convertirse en datos de

esfuerzo (oc=F/A) y asi construirse una gréafica esfuerzo—deformacion (Figura 13)

__________________

Figura 13. Gréfica esfuerzo — deformacién
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Las propiedades mecénicas que pueden deducirse de ensayos esfuerzo-

deformacién son las siguientes:

Modulo de Elasticidad o Modulo de Young

En la primera parte del ensayo (segmento de O al Punto A Figura 13), el
material se deforma elasticamente, es decir que si se elimina la carga sobre la
muestra, volver4d a su longitud inicial. En general los materiales muestran una
relacion lineal entre la tension y la deformacion en la region elastica en un diagrama
esfuerzo—deformacion que se describe mediante la Ley de Hooke:

s = Eg
=c/§
donde E es el médulo de elasticidad o MAdulo de Young, o es el esfuerzo o tension y

€ es la deformacién.

El Médulo de Young tiene una intima relacion con la fuerza de enlace entre los
atomos en un material. Los materiales con un modulo elastico alto son relativamente

rigidos y no se deforman facilmente

Limite elastico

El limite elastico (punto A de la curva de esfuerzo—deformacion) es la carga
que separa el campo elastico, donde las deformaciones son reversibles, del campo

plastico donde empiezan las deformaciones irreversibles.

Ya que, no hay un punto definido en la curva de tensibn—deformacion donde
acabe la deformacion elastica y se presente la deformacion plastica, se elige el limite

elastico cuando tiene lugar un 0.2% de deformacion plastica.
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El limite elastico al 0.2% se denomina esfuerzo de fluencia convencional al
0.2%. Debe aclararse que el 0.2% fue elegido arbitrariamente y podria haberse

elegido otra cantidad pequeia de deformacion permanente.

Resistencia maxima a la tension

La resistencia méaxima a la tension, es el esfuerzo maximo alcanzado en la
curva de tension—deformacién (punto B, Figura 13) y se determina dibujando una
linea horizontal desde el punto maximo de la curva de tensién—deformacion hasta el
eje del esfuerzo. El punto en el que la linea intercepta el eje se denomina resistencia
maxima a la tensién, o a veces simplemente resistencia a la tension, tension de

fractura 6 esfuerzo de ruptura.

Energia en el punto de ruptura

Energia total absorbida por unidad de volumen de la muestra hasta el
momento de la ruptura (Punto C, Figura 13), también conocida como tenacidad y es

una medida de la resistencia de un material a la deformacioén permanente (plastica).

2.3 PRINCIPALES PROPIEDADES DE LOS NANOCOMPUESTOS

Los nanocompuestos son una clase emergente de los plasticos cargados,
utilizados ampliamente en la industria. Las mejoras obtenidas del polimero con la
adicién de arcillas son significativas y repercuten en las propiedades mecénicas,

térmicas, de barrera y de retardo a la flama.

2.3.1 Propiedades mecanicas

La mayoria de los polimeros se emplean con cargas o rellenos, con el fin de
mejorar su resistencia mecanica y reducir los costos del producto. Un relleno o

aditivo se define como un material relativamente inerte que se incorpora al polimero
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para modificar su resistencia mecdanica, estabilidad, propiedades de uso y para
reducir su costo. Un material reforzado, es un polimero con propiedades de

resistencia superiores a las de la resina bésica.

Con la fabricacion de nanocompuestos es posible obtener mejoras mayores
gue las obtenidas con fibra de vidrio o cargas minerales como refuerzo. La Tabla 5
muestra las mejoras obtenidas con rellenos convencionales, asi como con la

formacion de nanocompuestos.

Tabla 5. Comparacion de las propiedades mecanicas del Nylon-6 vs las propiedades del material

cargado.
Nvlon Nanocompuesto Nylon-6 + Nylon-6 + Ca'\rly.lg\ol\n/lﬁ;al
Propiedad Y Nylon 6/Arcilla Carga Mineral Fibra de 9 .
3 (4%) (40%) vidrio (1596) | (#°%0) + Fibra de
vidrio (15%0)
Densidad
(g/cmg) 1.1 1.14 1.49 1.24 1.48
Modulo de flexion
(GPa) seco. 2.4 4.7 4.8 7.9 7.6
Modulo de flexion
(GPa) en equilibrio a 2.9 2.2 4.7 3.7
50% de HR
Esfuerzo a la flexion
(MPa) seco 152 138 180 178
Esfuerzo a la flexion
(MPa) en equilibrio a 100 63 130 116
50% de HR
Elongacion a la
fractura (%) seco 12 5 4 4 4
Elongacion a la
fractura (%) en 200 24 5 5
equilibrio a 50% de HR

En la preparacion de nanocompuestos se aprovechan dos caracteristicas que
presentan las particulas formadas por placas de silicatos. La primera es la capacidad
de modificar la superficie quimica a través de reacciones de intercambio con cationes
organicos e inorganicos, y la segunda, el hecho de que las particulas de arcilla
pueden ser dispersadas en capas individuales con espesores de aproximadamente un
nandémetro. Esta dltima caracteristica es determinante en el incremento de las
propiedades, es decir, no se obtienen las mismas propiedades aunque se utilice el
mismo tipo de arcilla en el mismo tipo de polimero si no se logra la completa

dispersion de la arcilla en la matriz polimérica. En la Tabla 6 se observa que las
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propiedades del nanocompuesto en general, son mejores que las del compuesto
convencional. La superficie presentada por la nanoparticula en comparacién con el
volumen le permite una gran eficiencia de reforzamiento; por ejemplo, incremento en
los mddulos, en la resistencia a la tension y la temperatura de deflexion a alta

temperatura.

Tabla 6. Comparacion de las propiedades mecanicas de un polimero, su micro y nanocompuesto.

Tipo de Compuesto Polimero puro Microcompuesto Nan::f%w;;: 510
T :
Esfuerzc; /le{aa) tension 69 61 107
Mo’a’u/o( ch’;e’aj‘ens/o’n 11 1.0 2.1
’;/’(7%%’ 2.3 2.2 2.8

Los nanocompuestos presentan buena procesabilidad y un mejor ciclo de

moldeo, baja densidad y mejoras en las propiedades mecanicas.

2.3.2 Propiedades térmicas y resistencia a la flama

Durante el desarrollo experimental de nanocompuestos, se encontré una
extraordinaria resistencia a la flama. En 1965 se reportd6 que la presencia de
montmorillonita incrementaba la temperatura de descomposicion térmica del PMMA
en 40-50° C. Resultados similares fueron reportados posteriormente para el

polidimetilsiloxano y montmorillonita.

Los nanocompuestos preparados a partir de polimeros y arcillas son materiales
que en la mayoria de los casos han mejorado las propiedades térmicas. Los
compuestos delaminados e intercalados mejoran algunas propiedades fisicas, sin
embargo aun no se determina cual de las dos estructuras presenta las mejores

propiedades de retardancia de flama.
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Evidencias de la retardancia de la flama son los analisis por microscopia de
transmision electronica (TEM) y Difraccion de rayos X (XRD) de la combustién del
nanocompuesto. En una estructura de silicato multilaminar se puede observar que
aun después de la combustion, las laminas de 1 nm de espesor forman un arreglo.
Esta estructura de laminas de silicato actiia como un excelente aislante y barrera de
transporte de masa, limitando el escape de productos volatiles generados durante la

descomposicion del nanocompuesto.

Es por ello que a partir de 1997 los nanocompuestos son conocidos como los

nuevos revolucionarios retardantes de flama.

2.4 Nanocompuestos de Polipropileno-Arcilla

La alta importancia comercial del polipropileno (PP) ha provocado que se lleve
a cabo una intensa investigacion de compuestos de PP reforzado por particulas,
fibras y capas de rellenos inorganicos. En el caso particular de los rellenos
inorganicos tenemos el talco y la mica que han sido tradicionalmente los mas
empleados. De cualquier manera, los recientes avances en el campo de materiales
nanoestructurados formados por polimeros y silicatos, asi como polimeros y arcillas

han inspirado esfuerzos por dispersar la arcilla conocida como montmorillonita en PP.

2.4.1 Polipropileno

El polipropileno es uno de esos polimeros versatiles que existen en nuestro
alrededor. Cumple una doble tarea, como plastico y como fibra. Como plastico se
utiliza para hacer articulos tales como envases para alimentos capaces de ser lavados
en un lavaplatos. Esto es factible porque no funde por debajo de 160° C. El
polietileno, un plastico mas comun, se funde aproximadamente a 100° C, lo que
significa que los platos de polietileno se deformarian en el lavaplatos. Como fibra, el

PP se utiliza para hacer alfombras de interior y exterior. Funciona bien para
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alfombras al aire libre porque es sencillo hacer polipropileno de colores y porque el

polipropileno, a diferencia del nylon, no absorbe el agua.

El polipropileno es un termoplastico semi—cristalino. Estructuralmente es un
polimero vinilico, similar al polietileno, s6lo que uno de los carbonos de la unidad
monomeérica tiene unido un grupo metilo. Entre sus propiedades cabe destacar su
alto punto de fusién (no funde por debajo de los 160° C), una gran rigidez, alta
resistencia a la rotura y a la abrasion, propiedades dieléctricas, bajo rozamiento,
superficie brillante y flotacion en agua. Es resistente a los acidos, a los alcalis y a

muchos disolventes organicos.

El polipropileno se obtiene mediante la polimerizaciéon del propileno en

presencia de catalizadores alquilmetalicos:

H H
CH, — CH = CH, cat. alguilmetidlico . {(lj—(lj}
[

Propilenno H CH3

Polipropileno

(monomero)

A su vez el PP puede prepararse por polimerizaciébn Ziegler—Natta y por

polimerizacion catalizada por metalocenos?:

H.,k ;H Polimerizacion 1-||_ jl-j_
o= - +o—C
Hf ECH o catilisis con [ ™
3 metalocenos H CH;
propileno polipropileno

Investigaciones actuales indican que la polimerizacién catalizada por
metalocenos puede hacer algunas cosas asombrosas, tales como lograr diversas

tacticidades. El polipropileno comercial, es en su mayor parte isotactico. Esto significa

20 Natta, G. Pasquen, P. Zambelli, A. JOURNAL OF AMERICAN CHEMICAL SOCIETY No. 84. EUA 1962
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que todos los grupos metilos de la cadena estan del mismo lado, de la siguiente

manera.

M*M'«—CHZ—'IFH—CH;—?H— CH; —'||3H —H; —'!lJ]-I—C-H;—il:H i
CHs CH CH; CH; CHs
polipropilens isotictico

Pero también se tiene el polipropileno atactico. Atactico significa que los

grupos metilos estan distribuidos al azar a ambos lados de la cadena, de este modo:

CH; CH;
ooroe——[ T Ha— '||3H— E'Hz—(I:H—CHg—'IFH —CHa —(]':H—C-Hz—lll_fl'[ e
CH; CHj CH;
poelipropilene atictico

Sin embargo, usando catalizadores especiales tipo metaloceno, se pueden
obtener copolimeros en bloque, que contengan bloques de PP isotactico y bloques de

PP atéctico en la misma cadena polimérica, como se muestra en la Figura 14

blogue isotictico

blogue atictico

Figura 14. Representacion esquematica de un copolimolero PP atéctico / PP isotactico en bloque

Este polimero es parecido al caucho y es un buen elastomero. Esto es porque
los bloques isotacticos forman cristales. Pero dado que los bloques isotacticos estan
unidos a los bloques atacticos, cada pequefio agrupamiento de polipropileno
cristalino isotactico quedaria fuertemente enlazado por hebras del ductil y gomoso

polipropileno atéactico, como se puede ver en la Figura 15.
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blogue isotictico

hlogue atictico —

Figura 15. Copolimero PP atactico / PP isotactico

El polipropileno atactico es parecido a la goma, sin ayuda de los bloques
isotacticos, pero no es muy resistente. Los bloques isotacticos rigidos mantienen
unido al material atactico gomoso, dandole mas resistencia. La mayoria de los tipos
de caucho deben ser entrecruzados para darles fuerza, pero eso no ocurre con los

elastdbmeros del PP.

El polipropileno tiene mdltiples aplicaciones, por lo que es considerado como
uno de los productos termoplasticos de mayor desarrollo en el futuro. Es un producto
inerte, totalmente reciclable, su incineracion no tiene ningun efecto contaminante, y
su tecnologia de produccién es la de menor impacto ambiental. Esta es una
caracteristica atractiva frente a materiales alternativos. Adicionalmente el
polipropileno es el polimero comercial de mas baja densidad y facilidad de moldeo,

ademas de ser comercializado con distintos pesos moleculares segun su finalidad.

El polipropileno se ha convertido en el insumo basico para rafia, para la
elaboracion de bolsas y sacos 6 costales para el envasado de granos, fertilizantes,

verduras; base de alfombras, sogas y cabos navales.

Sus propiedades de transparencia, brillo, barrera a los gases y resistencia
mecanica, son aprovechadas para el envasado de diferentes productos tales como

café, golosinas, cigarrillos, indumentaria y medicamentos.
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El polipropileno es utilizado en la fabricacién de envases termoformados,

utilizados para la proteccion de alimentos, productos medicinales y farmaceéuticos.

También es utilizado para la fabricacién de fibras y filamentos con los cuales
se obtienen alfombras, tapizados, pafales, toallas higiénicas, acolchados y ropa

deportiva, asi como una gran variedad de autopartes para la industria automotriz.

Ademéas del PP existen en el mercado una gran cantidad de copolimeros del

propileno. Los mas importantes son los de propileno—etileno.

En la siguiente Tabla se indican las principales propiedades mecénicas del
Polipropileno®:

Tabla 7. Propiedades Mecanicas del Polipropileno

Propiedades Generales baja Alta
Temperatura de Procesamiento 191° C 288° C
Absorcién de H20 0.01% en 24 hr 0.03% en 24 hr
Propiedades de Tension baja Alta
Resistencia a la tension en el 31.0 MPa, 4.2 ksi 41.9 MPa, 6.0 ksi
punto de ruptura
Elongacion en la ruptura 100 % 600 %
Mdédulo de Tension 1.15 GPa, 165 ksi 1.57 GPa, 225 ksi
Propiedades de Flexién e baja Alta
Impacto
Resistencia a la flexion 42 MPa, 6.0 ksi 56 MPa, 8.0 ksi
Médulo de flexién 1.19 GPa, 170 ksi 1.75 GPa, 250 ksi
Resistencia al impacto 0.2 J/cm, 0.4 ft-Ib/in 0.7 J/cm, 1.4 ft-lb/in

2.4.2 Grupo de la Montmorillonita

El nombre Montmorillonita (mmt) fue originalmente aplicado a una arcilla
mineral con composicion similar a la de la pirofilita, con excepcion de la presencia del
exceso de agua AlsSigO0. La variacion quimica de esta férmula béasica, da como

resultado un grupo de arcillas minerales relacionadas por una estructura en comun y

2 Kelly, R. Zweben, D. COMPRESSIVE COMPOSITE MATERIALS. John Wiley & Sons. EUA 2000.
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por la similitud de sus propiedades fisicas y quimicas, conocido como grupo de la
Montmorillonita. Uno de los principales miembros de este grupo es la arcilla conocida

como Montmorillonita.?

Un término alternativo usado por este tipo de arcillas es el de Esmectitas. Los
principales miembros de este grupo son: Montmorillonita, Beidelita, Bentonita,

Nontronita, Saponita, Hectorita y Sauconita.

El grupo de minerales de la mmt comprende dos series: los dioctaédricos y los
trioctaédricos. La primera de ellas la inicia la propia Montmorillonita, seguida de los
minerales de sustitucién isomorfa, como son: la beidelita (Si'" sustituido
parcialmente, hasta el 16.5 %, por Al '), la nontronita (Al" sustituido por Fe'. Con
respecto a la beidelita, existen opiniones que dicen que este mineral estda formado

por una mezcla de capas de Montmorillonita y Caolinita o hidromica.

La segunda serie se inicia con la saponita, seguida de los minerales de
sustitucién isomorfa: la hectorita (no contiene Al, el Mg"', sustituido hasta el 11% por

Li), la soconita (Mg sustituido parcialmente por Al, Zn y Fe**), entre otras.

Las férmulas de los minerales que dan origen a las series en su forma general,
pueden escribirse como sigue:
para la Montmorillonita
(Na,K)o.7(Al3.3Mgo.7)SigO20(OH)4 - nH,0
para la Saponita

Siz.7 Alo.3 (Cap.3) “ O10 " (OH)2 * Mgs Siz.7 * Alg3 010" (OH):

22 Deer, W. A. Howie, R. Zussman, J. AN INTRODUCTION TO THE ROCK FORMING MINERALS. Langman Scientific
& Technical, EUA 1989.
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Ambas expresiones muestran la existencia de dos laminas tetraédricas, entre
las que se halla una octaédrica, y la presencia de cationes interlaminares Na* y K™ en

la montmorillonita (bentonitas sédicas) y Ca** y Mg?* en las floridinas.

La estructura basica de los minerales en ambas series estriba en un paquete
2:1 compuesto por dos laminas tetraédricas y una di y trioctaédrica entre ellas. El
esquema estructural de los minerales montmorillonitas puede observarse en la Figura
4 23

La escasa cohesién de las capas les garantiza un alto grado de hinchamiento y
dispersion en soluciones acuosas hasta las capas unitarias elementales. Entre las
capas estructurales del mineral se sitian los cationes de intercambio. Las
dimensiones de los cationes determinan la separacion de las capas. Estos pueden ser

tanto organicos, como inorganicos Na*, K*, Ca**.

En general, este grupo de minerales arcillosos posee un amplio intervalo de
variacion de la estructura en funcion de las condiciones de su formacion:
temperatura, presion, soluciones de cationes, etc. Conforme a ello, se pueden ver
montmorillonitas de finas escamas, que se hinchan facilmente en el agua perdiendo
la nitidez de su configuracion, de escamas alargadas, que se hinchan con dificultad, y

de escamas gruesas con escasa capacidad de hinchamiento.

Las montmorillonitas son capaces de absorber grandes cantidades de
sustancias organicas, por ejemplo, de colorantes organicos, de aminas alifaticas y

proteinas.

Los procesos de adsorcion en la montmorillonita se verifican con la ayuda de

tres mecanismos:

23 Avgustinik, A. CERAMICA. Reverté. Espafia 1983.
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e Por la via de sustitucion, por los cationes organicos, del complejo catiénico,
situado tanto entre las capas elementales como en las superficies basales de las
particulas de los minerales;

e Por medio de los puentes de hidrogeno en los grupos hidroxilos;

e Con la ayuda de los enlaces de valencia “rotos” en las aristas y dngulos de las

particulas, en los escalones producidos por crecimiento del mineral.

Habitualmente funcionan los tres mecanismos a la vez con preponderancia de

uno de ellos.

Como ya se explico, la Montmorillonita (mmt) es un filosilicato, cuya red
cristalina consiste en capas de 1 nm de espesor, con una parte central de estructura
octaédrica de alumina fundida entre dos estructuras tetraédricas externas de silice.
Una sustitucién isomorfa entre las capas, por ejemplo, A** remplazado por Mg** o
Fe**, generara una carga negativa, definida a través de la capacidad de intercambio
de carga (CEC) y que para la mmt se encuentra tipicamente entre 0.9 y 1.2 meqg/g
dependiendo del origen del mineral. Estas capas se organizan por si mismas en una
estructura paralela para formar pilas con un espacio de Van der Waals regular entre
ellas, llamado interfase o galeria. En su forma mas comun la carga negativa se
encuentra balanceada por cationes como Na*, Li*, Ca®* principalmente, los cuales se
encuentran hidratados en la interfase o intercapa. Obviamente en este estado la mmt
es sblo miscible con polimeros hidrofilicos como el polioxido de etileno y el alcohol
polivinilico. Para hacer que la mmt sea miscible con otros polimeros se deben agregar

surfactantes catidnicos organicos como los alquilamonios.™

La montmorillonita muestra el patrén con rayos X de la caolinita y puede estar

compuesta de este mineral, incluyendo particulas coloidales dentro de la estructura.
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2.4.3 Formacion del Nanocompuesto

En general una interaccion entre factores entrépicos y entalpicos determina la
manera en que la mmt puede ser dispersada en un polimero. La dispersion de mmt
en un polimero requiere suficientes contribuciones favorables de entropia para cubrir
cualquier falla entrépica. Entalpia de mezclado favorable de mezclado de polimero y
mmt se obtiene cuando las interacciones entre la mmt y el polimero son mas
favorables que las interacciones entre el surfactante y la montmorillonita. Para los
polimeros mas polares o polarizables, un surfactante de alquilamonio es adecuado
para ofrecer suficiente entalpia en exceso y promover la formacién del
nanocompuesto.’ En el caso del polipropileno muchos sistemas no tienen exceso
favorable de entalpia para promover la dispersibn de montmorillonita en PP. El reto
es entonces disefiar un sistema donde las interacciones entre el polimero y la
montmorillonita sean mas favorables que las interacciones entre el surfactante y la

montmorillonita.

Existen dos maneras de lograr esto:

e Mejorar las interacciones entre el polimero y la montmorillonita, lo cual se
puede lograr por la funcionalizacion del PP, esto es, introducir grupos polares

o0 polarizables en el polimero.

e Disminuir las interacciones entélpicas entre el surfactante y Ia
montmorillonita, lo cual hace favorable el contacto entre el PP y la

montmorillonita.
2.4.3.1 Esfuerzos Iniciales

Ninguna de estas rutas fue utilizada en los primeros estudios del desarrollo de
nanocompuestos de PP y montmorillonita. En su lugar fueron utilizados oligémeros

de PP modificado con anhidrido maléico (MA) o grupos hidroxilo (OH), mezclados con
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montmorillonita, para mezclarse después con PP puro, mediante la ayuda de un
extrusor o un mezclador?*,?>. Como resultado la estructura y propiedades del

material resultante dependian de las condiciones de procesamiento.

2.4.3.2 Formacion del nanocompuesto por funcionalizacion de PP

El polipropileno es un polimero no polar, quimicamente inerte, que no
interactia con la mayoria de los demas materiales. Esta caracteristica lo hace
atractivo para muchas aplicaciones. Sin embargo, este comportamiento puede
constituir una desventaja cuando se incorporan refuerzos al sistema. En el caso de la
formacion de nanocompuestos de polipropileno/montmorillonita, una ruta probada
experimentalmente fue la incorporacion en el PP de grupos funcionales atraidos por
la superficie de la montmorillonita, con el fin de favorecer la miscibilidad entre el PP y

la montmorillonita.

La ruta seguida, fue la sintesis de copolimeros de PP con mondmeros
funcionalizados con p-Metilestireno, anhidrido maléico y grupos hidroxilo a bajas
concentraciones (x < 1.0% mol). Estos polimeros resultaron miscibles con
montmorillonita modificada con dimetildioctadecilamonio®. La formacién de los
nanocompuestos fue llevada a cabo por medio de una mezcla fisica (mezclado en
fundido), en un horno al vacio a 180° C, sin solventes. La caracterizacion del

nanocompuesto mediante Difraccién de rayos X (Figura 16).*

24 Kato, M. Usuki, A. JOURNAL OF APPLIED POLYMER SCIENCE No. 66. EUA 1997
% Kawasumi, M. Hasegawa, N. MACROMOLECULES No.30. EUA 1997
%6 Balazs, A. Singh, C. MACROMOLECULES No. 31. EUA 1998
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Figura 16. Patrones de Difraccion de rayos X de nanocompuestos de PP
funcionalizado/montmorillonita modificada, (a) metilestireno 1 2% mol, (b) anhidrido maléico 0.5 %
mol, (c) grupos hidroxilo 0.5% mol.?

2.4.3.3 Disminuir las interacciones entalpicas entre el surfactante y la
montmorillonita

El objetivo de la ruta probada anteriormente era hacer méas favorables
termodindmicamente las interacciones polimero/montmorillonita. Este mismo efecto
puede conseguirse modificando organicamente la montmorillonita con una mezcla de
surfactantes hidrogenados y fluoroalquilados. La montmorillonita modificada puede
ser dispersada en PP sin funcionalizar por mezclado en fundido. El nanocompuesto
resultante presenta la misma estructura intercalada de la via probada con
anterioridad. La via de la extrusion en este caso favorece la dispersion y exfoliacion

de la arcilla.

Las rutas mencionadas han sido probadas, sin embargo con el fin de llevar a
cabo un estudio exploratorio de la formacion de nanocompuestos de
Polipropileno/montmorillonita sin la funcionalizacién del PP o la modificacién de la
mmt, Unicamente favoreciendo su mezclado con un trabajo mecanico (extrusion e

inyeccion), se llevo a cabo el siguiente desarrollo experimental.
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3. DESARROLLO EXPERIMENTAL

En este trabajo la ruta de exfoliacién para la formacién de nanocompuestos 6
compuestos hibridos elegida, fue la mezcla directa del polimero fundido con alguno

de los tipos de arcilla (Bentonita 0 Montmorillonita).

3.1 MATERIALES A UTILIZAR

Polimeros.

4 Polipropileno puro con indice de Fluidez 10 —masa en gramos de material fundido

que fluye a 190° C en un intervalo de 10 minutos—

Figura 17. Fotografia digital del Poplipropileno puro con indice de fluidez 10 (pellets)

4 Polipropileno comercial denominado “Polybond 3200” el cual ha sido modificado

guimicamente con el 1% en peso de anhidrido maléico, con indice de fluidez de 190.
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Figura 18. Fotografia digital del agente compatibilizante Polybond 3200

Cargas.

e  Montmorillonita sédica (montmorillonita sédica Na*)

Figura 19. Fotografia digital de la arcilla Montmorillonita Sédica

50
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Bentonita Blanca

Material rico en Montmorillonita, blanco, de gran absorbencia.

Figura 20. Fotografia digital de la arcilla Bentonita Blanca

3.2 PROCESAMIENTO DE PLASTICOS

Existen diferentes métodos de procesamiento de materiales poliméricos,

a continuacion se detallan dos de los principales: extrusion e inyeccion.

EXTRUSION

La extrusidn es un proceso por el cual es posible obtener productos acabados

0 semiacabados en régimen continuo.

Utilizando equipos que funden, homogeneizan y fuerzan 6 hacen pasar al
polimero a pasar a través de matrices de formas definidas, se pueden producir tubos,

peliculas, chapas, filamentos, perfiles, frascos, bidones, etc.

! Rauwendal C. POLYMER EXTRUSION. Hanser. EUA 1990.
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Entonces se dice que la operacién o procedimiento de extrusion es la accion
de forzar por medio de presion a pasar a través de un dado o boquilla un plastico o
material fundido. En el proceso original para someter los polimeros a extrusién se

utilizan tornillos 6 husillos para hacer fluir el polimero en el estado fundido.

El tornillo de un extrusor tiene uno o dos hilos en espiral a lo largo de su eje.
El diametro medido hasta la parte externa del hilo es el mismo en toda la longitud
para permitir un ajuste preciso en una camisa cilindrica, con un claro suficiente

apenas para dejarlo rotar.

Partes de un extrusor (Figura 21)

a) Zona de alimentacion. En la primera parte, denominada por lo comun zona de

alimentacion, se precalienta y transporta el polimero a las partes siguientes.

b) Zona de compresion. En esta zona se expulsa el aire atrapado entre los granulos

originales, se da el cambio de densidad que ocurre durante la fusion.

c) Zona de dosificacién. Su funcion es la de homogeneizar el material fundido y con
ello suministrar a la region del dado, material homogéneo a temperatura y presion

constantes.

d) Zona del dado. Por donde se hace pasar el polimero ya fundido y se le da forma,

ya sean filamentos, peliculas, tubos, etc.
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Figura 21. Esquema de la seccion transversal del Extrusor CSI-MAX modelo CS-194AV

Algunos casos donde se utiliza el extrusor CS-194AV (Apéndice B), utilizado
para la preparacion de las mezclas, son los siguientes:
% Cantidades pequefias de material.
% Tiempos de residencia cortos.
% Formulacién de la composicion estable optima.
% Mezclas de polimeros.
%+ Combinacién de cargas inertes.
% Combinacion de cargas de refuerzo.

“+ Modificacion del corte al polimero.

Ejemplos de materiales que han sido procesados en este extrusor.
+« Polietileno de baja densidad.
¢+ Polipropileno.

+ Hule Natural.
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% Nylon 6/6.

+» Poliestireno de alto impacto.

Ejemplos de compuestos que han sido producidos en el extrusor.
%+ Mezclas de polietileno y polipropileno.
% Mezclas de Nylon 6 y polietileno.
¢+ Compuestos por arriba del 30% de negro de humo en todos los polimeros.
% Compuestos de méas de 30% de carbonato de calcio en polimeros comunes.

s Compuestos de mas de 30% de diéxido de silicio en polimeros comunes.
INYECCION?

El fundamento del moldeo por inyeccion es introducir un polimero fundido en
un molde cerrado y frio, donde solidifica para dar el producto. La pieza moldeada se
recupera al abrir el molde para sacarla. Una maquina de moldeo por inyeccion

(Figura 22) tiene dos secciones principales:

o la unidad de inyeccién

o la unidad de cierre o prensa que aloja al molde.

2 Morton D. PROCESAMIENTO DE PLASTICOS. Grupo Noriega Editores. México 1993.
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Figura 22. Inyector Mini-Max modelo CS-183MMX

La unidad de inyeccion.

En la primera seccion, el procedimiento es el mismo que el procedimiento de
extrusion que se describié anteriormente. Esta es la parte plastificante del método.
La unica diferencia importante es que el tornillo puede tener un movimiento de
vaivén, como si fuera un piston, dentro del barril, durante la parte de inyeccién del

ciclo de produccion
La unidad de cierre.

Es basicamente una prensa que se cierra con un sistema de presién hidraulico
0 mecanico. La fuerza de cierre disponible debe ser bastante grande para

contrarrestar la resistencia que genera el material fundido cuando se inyecta.
El molde o herramienta.

El molde se sujeta mecanicamente en la unidad de cierre, pero es

intercambiable para permitir el moldeo de diferentes productos.
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La Figura 23, ilustra la secuencia total de pasos de mezclado e inyeccion.
Como primer paso, el rotor es elevado y el material frio es introducido dentro del
deposito (Figura 23 A). El rotor desciende y el material atrapado entre el rotor y el
estator es calentado por conduccion (Figura 23 B), desde el rotor y estator
calentados, asi como por el trabajo mecanico suministrado desde el rotor en
movimiento. El rotor es subsecuentemente elevado y bajado (Figura 19 C-G) para

lograr mezclado extensivo. Este paso se lleva a cabo en repetidas ocasiones.

Reripiente A =] c 5 E

Figura 23. Mezclado e Inyeccidon de un material en el equipo INYECTOR Mini-MAX modelo
CS-183MMX (Secuencia)

Cuando el material ha sido fundido y mezclado, una valvula de salida en el
depdsito es abierta y el rotor es forzado hacia abajo. El material es de esta manera
inyectado dentro de un molde bajo la accién de la presion del rotor, y el efecto

fundido elastico del inyector.

Otras técnicas de procesamiento de polimeros son el moldeo por compresion y
por transferencia, el reforzamiento de fibras, el moldeo rotacional y el moldeo por

sinterizacion.
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3.3 EQUIPOS DE PROCESAMIENTO

La siguiente Tabla resume las caracteristicas principales de los equipos de

procesamiento utilizados:

Tabla 8. Equipos de Procesamiento

Nombre del Utilidad del equipo en la e - i
. . . ., Especificaciones del equipo.
equipo. investigacion.
Marca. Custom Scientific
Instruments Inc. (CSI. Inc.)
Formacion 'y homogenizacion de| NUmero de serie.
mezclas poliméricas, mediante la|CS-194AV-262.
elaboracion de filamentos que|Velocidad de operacion:
dispersan la carga en el polimero. 16-270 RPM.
EXTRUSOR Presion de empuje del
(Figura 21) Para garantizar la homogeneidad y|cabezal al rotor: 0.06 ~~
buena dispersion de la arcilla en el|Controles:
polimero, se requiere que este pase Temperatura del rotor.
por el extrusor al menos en dos Temperatura del cabezal.
ocasiones. Velocidad del rotor.
Presion de empuje del cabezal
al rotor.
Marca. Custom Scientific
Elaboracion de probetas para pruebas | Instruments Inc. (CSI. Inc.)
mecanicas, mediante el llenado por|Velocidad de operacion:
inyeccion de moldes acorde a|15-120 RPM.
INYECTOR patrones para probetas de plastico. Numero de modelo:
(Figura 22) CS-183MMX.
Compactacion de mezclas para la|Controles:
elaboracion de peliculas en la prensa Temperatura del rotor.
con calentamiento. Velocidad del rotor.
Véalvula de inyeccion.
Marca: Carver Laboratory Press
Capacidad de carga.
0-24,000 Ib.
Elaboracion de peliculas para pruebas|0-11 toneladas métricas
de resistencia al impacto. Se emplea|Superficie de las placas:
PRENSA una hoja de metal que sirve de molde |930.25 cm?

para formar la pelicula y darle forma a
ésta.

Modelo: 2697

Controles:
Temperatura de placa 1
Temperatura de placa 2
Carga aplicada a la muestra.
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En el Apéndice B se indican las principales ventajas de los equipos de extrusion e

inyeccion utilizados, asi como sus principios de operacion.

3.4 PROCEDIMIENTO

3.4.1 Estudios Exploratorios

La formacion de nanocompuestos requiere del conocimiento de ciertas
propiedades, tales como la temperatura de fundido del material, que determinara la
temperatura de operacion tanto del extrusor como del inyector. Los resultados
obtenidos en esta etapa de la investigacion, permitieron establecer las condiciones de

operacion adecuadas, como:

Obtencion de las mejores condiciones de temperatura de operacion para 1os equipos

de extrusion e inyeccion.

0 Extrusion de PP a 210° C, 200° C, 190° C, 180° C resultando un producto

demasiado fluido.

o0 Extrusion de PP a 170° C y 160° C, resultando un producto con una fluidez

adecuada para su manejo.

0 Extrusion de PP a 150° C resultando un producto muy poco fluido muy dificil

de manejar.

o0 Se realizaron inyecciones de PP a las mismas temperaturas obteniéndose los

mismos resultados para todas las temperaturas.

Tiempo de mezclado
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0 Se realizaron inyecciones y extrusiones de PP + mmt con un tiempo de
mezclado de 5, 10 y 15 minutos, resultando un mejor mezclado para un

tiempo de 15 minutos.

o El mismo tipo de estudios exploratorios se realizaron con Polybond 3200.

A continuacion se presentan las metodologias de los procesos empleados.

3.4.2 Procesos de Formacion de Nanocompuestos

Procedimiento No. 1 Mezclado por Inyeccion y formacion de pelicula.

1. Se enciende el inyector, programando la temperatura de operacion, y se deja
que alcance una estabilidad en la temperatura de operacion. Al mismo tiempo
se coloca el molde de inyeccion, para que tenga una temperatura adecuada en
el momento de la inyeccion.

2. El polipropileno, puro o modificado, se coloca en el mezclador del inyector.
Una vez fundido el polipropileno es adicionada la cantidad de arcilla (mmt o
bentonita), necesaria para alcanzar la concentracion de la mezcla que se va a
preparar (Tablas 10 y 11)

3. Ambos materiales se mezclan en el inyector con un constante vaivén del rotor
por 15 min.

4. Se abre la valvula de paso y se inyecta el material en el molde para probetas
de un solo movimiento. El molde es retirado y enfriado en un bafio de agua.
La probeta es extraida y cortada a lo largo de la misma, para obtener dos
tiras.

5. Estas tiras se colocan en la parte central de un molde consistente en dos
placas de metal, una lamina de aluminio y dos acetatos para formar una
pelicula. La mencionada lamina de aluminio provee la forma de la pelicula a

realizar. Se coloca una de las placas metélicas, encima de ella un acetato, a
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continuacion el molde de aluminio, dentro del cual se colocan las dos tiras,
mismas que son cubiertas por el otro acetato y por la placa metélica restante.
Este conjunto se coloca en la prensa, que debe estar a 190° C, se cierra la
prensa para fundir la mezcla aproximadamente por 5min sin carga. Para
finalizar se aplica una carga de 3 ton por 5min; se retira el conjunto de la
prensa y se enfria en el chorro de agua.

6. De la pelicula obtenida se cortan las probetas para pruebas de traccion, con la
ayuda de un suaje con las medidas requeridas. El procedimiento de suajado
también se hace en la prensa.

7. La probeta obtenida, es el nanocompuesto al que se determinaran las

propiedades mecénicas (Figura 24)

Figura 24. Fotografia digital de probetas de traccion cuajadas a partir de una pelicula de
nanocompuesto.

Las condiciones de operacion de los equipos utilizados son sefialados en la Tabla
10.

Este proceso esta representado en el siguiente diagrama de flujo:
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Diagrama de flujo del Procedimiento No. 1

POLIPROPILENO
(puro o modificado)

ARCILLA
(natural o modificada)

INYECTOR
NANOCOMPUESTO
(PROBETA)
NANOCOMPUESTO
PRENSA i
(PELICULA)

Diagrama 1. Proceso de formacién de nanocompuestos PP/arcilla. Mezclado por inyeccion.
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Procedimiento No. 2 Mezclado por Extrusion e Inyeccion.

1. Se encienden el extrusor y el inyector, programando sus temperaturas de
operacion; se deja que se estabilicen. En el inyector es colocado el molde para
obtener la temperatura adecuada para la inyeccion.

2. En el extrusor se adiciona el polipropileno (puro o modificado) y se le va
agregando las cantidades de arcilla para las concentraciones de 1.5, 3, 6 y 9%
p/p (Tabla 11) para que se mezcle con él antes de fundirse. Como resultado
de la extrusion de la mezcla, se obtienen filamentos que son colocados en el
extrusor para fundirlos nuevamente y obtener un mejor mezclado. Para la
concentracion del 3%, se utilizaron tres diferentes velocidades de extrusion.

3. Los filamentos se colocan en el inyector para su fundido, se les mezcla
constantemente por 5 min aproximadamente, se abre la valvula de paso y se
inyectan en el molde de un solo movimiento, se cierra la valvula. El molde es
retirado del inyector y se enfria en un bafio de agua.

4. Las probetas obtenidas se cortan y se colocan en el molde para peliculas, el
cual se prepara de acuerdo al Paso 5 del procedimiento No. 1.

5. El molde de peliculas se coloca en la prensa y se cierra sin carga por 10min,
pasado este tiempo, se aplica la carga de 3 ton por 5min y se retira el molde
con la mezcla. Se enfria en el chorro del agua.

6. La pelicula obtenida es cortada a la medida de la probeta para pruebas de
traccion. Se utiliza el suaje y la prensa para el corte. Esta probeta es el

nanocompuesto al cual se le van a determinar las propiedades mecanicas.

Las condiciones de operacion de los equipos para este proceso estdn en las
Tablas 11y 14.

El diagrama de flujo general para este proceso es el siguiente:
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Diagrama de flujo del Procedimiento No. 2

AGENTE

POL IPROPILENO COMPATIBILIZANTE ARCILLA
(puro o modificado) (POLYBOND 3200) (natural o modificada)

EXTRUSOR
(filamentos)

INYECTOR

NANOCOMPUESTO
(PROBETA)

NANOCOMPUESTO
PRENSA

(PELICULA)

Diagrama 2. Proceso de formacion de nanocompuestos PP/arcilla/agente
compatibilizante. Mezclado por extrusién e inyeccion.
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Con el fin de simplificar los pasos a seguir para la formacion del
nanocompuesto y su acondicionamiento para la realizacion de las pruebas de traccion
(ensayo de tension), fue desarrollado un nuevo molde con las caracteristicas que
permitirian obtener probetas aptas para ser sometidas a pruebas de traccion. El uso

del molde permitiria a su vez la orientacion del material.

El Procedimiento No. 3 Mezclado por extrusion e inyeccion en molde.

1. Los filamentos obtenidos del extrusor, son colocados en el inyector,
previamente ajustado a la temperatura de inyeccién junto con el molde
especial de las probetas de traccion; se les deja fundir y se les mezcla por 5
min aproximadamente; se abre la valvula de paso y se inyectan de un solo
movimiento dentro del molde de las probetas para traccién, se cierra la
valvula. El molde con la probeta es retirado y se enfria en un bafio de agua.

2. Se extrae la probeta y se recortan los excesos de material, la probeta obtenida
no necesita ser prensada ni suajada, ya que tiene el disefio y las dimensiones
adecuadas para las pruebas de traccion (Figura 25) Esta probeta es el

nanocompuesto, al que se le van a determinar sus propiedades mecénicas.

Figura 25. Fotografia digital de probetas de traccion de nanocompuesto generadas por extrusion e
inyeccion.
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Las temperaturas de operacion de los equipos estan en la Tabla 11.

El objetivo de este disefio de experimento fue encontrar una velocidad de

mezclado adecuada para obtener los nanocompuestos.

Los resultados de las pruebas de traccion de las probetas obtenidas por este
método, no son comparables con los resultados obtenidos de los nanocompuestos
sintetizados utilizando los disefios de experimentos anteriores; porque las probetas se
rompieron muy cerca de la seccion que sujetan las mordazas del equipo y no son
confiables estos resultados. Asi que, este disefio sOlo sirvi6, para encontrar una

adecuada velocidad de extrusion (90RPM)

Procedimiento No. 4 Mezclado por extrusion + Prensado

En este proceso fueron utilizados el extrusor y la prensa para formar y
acondicionar el nanocompuesto (pelicula). Esto es, para que los resultados obtenidos,

pudieran ser comparados con los resultados de los primeros disefios.

La concentracién de agente compatibilizante (Polybond 3200) utilizada fue del
3%, asi como diferentes cargas de arcilla (3, 6 y 9%), las cantidades estan descritas
en las Tablas 13 y 14. Ya que, estas concentraciones de agente y arcilla mejoraron
las propiedades mecanicas (médulo de Young y resistencia a la tension) en relacion
al PP puro, en este nuevo disefio se utiliza Montmorillonita sédica. Se utilizaron las

condiciones de operacion de la Tabla 14

1. Los filamentos obtenidos, se recortan, al tamafio del molde para peliculas.
Se colocan 0.5g de filamentos y se distribuyen uniformemente en el molde;
esta cantidad es lo que pesa aproximadamente una probeta para hacer

pelicula.
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2. El molde se coloca en la prensa y se cierra sin carga por 10min, pasado
este tiempo, se aplica la carga de 3 ton por 5min y se retira la mezcla. Se

enfria en el chorro de agua.

3. La pelicula obtenida es cortada a la medida de la probeta para pruebas de
traccion. Se utiliza el suaje y la prensa para el corte. Esta probeta es el

nanocompuesto al cual se le van a determinar sus propiedades mecanicas.

La siguiente tabla presenta un resumen de los procesos que fueron realizados

para las mezclas obtenidas (PP-Arcilla, PP-Agente-Arcilla y Agente-Arcilla)

Tabla 9. Procesos realizados en las mezclas obtenidas

Proceso Inyeccién | Extrusion e Inyeccion Extrusion e | Extrusion
+ + Inyeccién +
Mezcla Prensado Prensado con Moldeo Prensado

PP
+ X X X
Arcilla

PP
+

Polybond 3200 X X
+

Arcilla

Polybond 3200
+ X
Arcilla
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3.4.3 Disefo de Experimento

Mezcla a) Polipropileno — Arcilla

Para el polimero sin modificar se llevaron a cabo dos procedimientos con el fin
de comparar la eficiencia de cada uno en la mejora de las propiedades mecanicas del
polimero. El primer procedimiento consistio, en realizar la mezcla en el equipo de
inyeccioén, sin extruir el material. En el segundo de ellos, se extruy6 el material en
tres ocasiones para mejorar el mezclado y posteriormente se inyectd el material. En
este caso se varié la velocidad de extrusion a tres velocidades distintas (ver Tabla
11), para la concentracion de 3% p/p. En ambos procedimientos se utilizaron

concentraciones de 0, 1.5, 3, 6 y 9% p/p de la mezcla.

De acuerdo a los resultados de los estudios exploratorios, se realizaron las
mezclas en las condiciones de trabajo mostradas en las Tablas siguientes; para
materiales obtenidos por inyeccidn y por extrusion e inyeccion respectivamente. Ver

Diagramas 1y 2.

Tabla 10. Elaboracién de mezclas polimero arcilla. Mezclado por inyeccion

Polipropileno sin modificar — arcilla
Procesamiento: Inyeccion
Concentracion arcilla
arcilla/(PP+arcilla) 0 1.5 3 6 9
(% p/p)
Temperatura de
operacion del inyector 165 165 165 165 165
(G®)
Tiempo de residencia
en el inyector 15 15 15 15 15
(min.)
Velocidad de
operacion del inyector 75 75 75 75 75
(RPM)
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Tabla 11. Elaboraciéon de mezclas polimero — arcilla. Mezclado por extrusion e inyeccion

Polipropileno sin modificar — arcilla

Procesamiento: extrusion + inyeccion.

Concentracion arcilla

arcilla/(PP+arcilla) 0 1.5 3 6 9
(% p/p)
Temperatura de
operacion del cabezal 170 170 170 170 170

de extrusor (° C)

Temperatura de

operacion del rotor 150 150 150 150 150
9] ,

Velocidad de operacion 186 186 186 220|250 186 186
del extrusor (RPM)

Temperatura de
operacion del inyector 165 165 165 165 165

()

Tiempo de residencia
en el inyector 10 10 10 10 10
(min.)

Velocidad de operacion
del inyector 75 75 75 75 75
(RPM)

El objetivo de utilizar diferentes velocidades de extrusion para la concentracion
de arcilla del 3%, fue encontrar la velocidad que permitiera un mezclado homogéneo

de los materiales procesados. La velocidad elegida fue 186 RPM para este sistema.

Con el propésito de evaluar el impacto de la velocidad de extrusién en las
propiedades mecanicas del nanocompuesto obtenido, fue llevado a cabo un nuevo
disefio de experimentos. La concentracion de arcilla empleada para este estudio fue
del 3%. Las condiciones de operacion del inyector fueron las incluidas en la Tabla 11,

en el caso del extrusor las velocidades utilizadas fueron: 14, 52, 90, 165 y 244 RPM.

Después de realizar las mezclas por los métodos de procesamiento sefialados

en cada caso, se realizaron peliculas para pruebas de traccidon, esto con las probetas
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de 3 mm obtenidas en cada proceso, las peliculas fueron hechas con la prensa
calentandolas 10min y a una carga de 3 toneladas métricas aplicadas durante 5

minutos.

Mezcla b) Polybond 3200 - arcilla

Para el polipropileno modificado, se realizaron las mezclas a las condiciones de
trabajo presentadas en la Tabla 11, el método de procesamiento fue: extrusion en

dos ocasiones e inyeccion posterior.

Tabla 12. Elaboracion de mezclas polimero — arcilla. Mezclado por extrusion e inyeccion

Polybond 3200 — arcilla natural (bentonita)

Relacién

pollr_nero (% p/p)
arcilla

0 3 6 9

Temperatura de
operacion del 140 142 142 143
cabezal de
extrusor (° C)

Temperatura de
operacion del 155 155 157 158
rotor (° C)

Velocidad de
operacion del 140 140 140 140
extrusor (RPM)

Temperatura de
operacion del 160 160 162 162
inyector (° C)

Tiempo de
residencia en el 10 12 12 10
inyector (min.)

Velocidad de
operacion del 55 55 55 55
inyector (RPM)
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Mezcla c) Polipropileno — Polybond 3200 — Arcilla

En virtud de que el

polipropileno modificado es un buen agente

compatibilizante, se decidid su inclusiébn en la elaboracién de una nueva serie de

mezclas con polipropileno sin modificar, con el fin de estudiar el efecto de este

agente compatibilizante sobre las mezclas polipropileno-arcilla.

En la Tabla 13 es descrito el nuevo disefio de experimentos. El calculo de

relacion agente-polimero se realiza indicando el porcentaje de gramos de agente

compatibilizante (Polybond 3200) entre los gramos de polipropileno.

Se prepararon las mezclas con las cantidades de la Tabla 13, para su uso

posterior en la preparacion de probetas y peliculas que fueron sometidas a pruebas

de traccion.

Tabla 13. Elaboracién de nanocompuestos PP/arcilla/agente compatibilizante (polybond 3200).
Mezclado por extrusion e inyeccion

DISENO DE EXPERIMENTOS EMPLEANDO AGENTE COMPATIBILIZANTE.

Conc. De la
Arcilla en
mezcla 0% p/p 2.9% p/p 5.6% p/p 8.25% p/p
Relacion
agente/PP (p/p
a PP 10g |PP 10g PP 10g | PP 10 g
gente .
polimero’ 'Polybond 0.3 g |Polybond 0.3 g Polybond |0.3 g Polybond 0.3 g
|Arci||a \0 g \Arcilla |0.309 g \Arcilla |O.618 g \Arcilla |0.927 g
a PP 10g |PP 10g PP 10g | PP 10 g
gente ..
polimero’ 'Polybond 0.6 g |Polybond 0.6 g Polybond |0.6 g Polybond 0.6 g
|Arci||a \0 g \Arcilla |0.318 g \Arcilla |O.636 g \Arcilla |O.954 g
a PP 10g | PP 109 |PP 10g | PP 10 g
gente oo
polimero’ Polybond  |0.9 g |Polybond 0.9 g Polybond 0.9 g Polybond 0.9 g
Arcilla  |0g JArcila ]0.327 g |Arcilla |0.654 g |Arcilla 0.981 g
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El procesamiento de estos materiales fue llevado a cabo por extrusion—
inyeccion. Las condiciones de operacion de estos equipos son presentadas en la

Tabla siguiente:

Tabla 14. Elaboracion de mezclas polimero/agente compatibilizante/arcilla

Polipropileno — agente compatibilizante (Polybond 3200) — arcilla

Concentracion de la arcilla

en la mezcla (% p/p) 0 2.9 5.6 8.25

Temperatura de operacion
del cabezal de extrusor 176 176 176 176

(Y]

Temperatura de operacion

del rotor (° C) 185 185 186 186

Velocidad de operacion del

extrusor (RPM) 227 227 227 227

Temperatura de operacion
del inyector 175 175 175 175

()

Tiempo de residencia en el
inyector (min.)

Velocidad de operacion del
inyector (RPM)

55 55 55 55

Se emplearon las probetas obtenidas en el inyector para la elaboracion de
peliculas en la prensa con calentamiento. Se trabajo a 190° C manteniendo la
muestra durante 10 minutos en la prensa sin aplicar presion. Después se aplicé una

carga de 3 ton por 5min.

Un nuevo diseiio de experimentos fue desarrollado utilizando la velocidad de
extrusion adecuada obtenida del estudio realizado para el sistema Polipropileno —
Arcilla (90 RPM). La relacion agente—polimero empleada fue del 3% p/p y las
concentraciones de arcilla trabajadas fueron 3%, 6% y 9% p/p. El resto de las

condiciones de operacién del extrusor son las incluidas en la Tabla 14.
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3.4.4 Pruebas Mecanicas

Las peliculas y probetas de los nanocompuestos obtenidos fueron sometidas a

ensayos de tension.

Equipo de medicion

¢ Marca: Instron Corporation
Hecho de acuerdo al ASTM 1708

L [

+ Ubicacidn: Instituto de Investigaciones en Materiales
Celda de 50 Kg
¢ Humedad: 50%

L [

L [

Temperatura: 73° F

+ Velocidad de cruceta: 50 mm/min

L [

No. Corridas por muestra: 5

Las condiciones de operacion y el analisis de resultados se realizaron de

acuerdo a la norma ASTM D882-97.

Las propiedades evaluadas fueron:

Desplazamiento en la carga maxima
Carga en la carga maxima

Tension en la carga maxima
Deformacion en la carga méxima
Modulo de Young

Tenacidad

¥y ¥ ¥y vy ¥y vy

Tension en fluencia
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La propiedad en la cual se realizo la discusion de resultados fue el Médulo de

Young.
3.4.5 Difraccion de Rayos X (Método de Polvos)

Se llevé a cabo un estudio comparativo de los patrones de Difraccién de rayos
X por el Método de Polvos, de uno de los sistemas probados, seleccionado de
acuerdo al andlisis de resultados, con los patrones de Difraccion del PP puro, de la

arcilla pura y del sistema PP-arcilla.

Los polvos de las mezclas seleccionadas, se obtienen pulverizando los
filamentos y las peliculas, mediante el uso de un molino de aspas y nitrogeno liquido
para disminuir la temperatura de transicion vitrea (Tg) y obtener una mejor

molienda.

Los patrones mencionados fueron obtenidos en el departamento de Rayos X

del Instituto de Investigaciones en Materiales.

Equipo de Difraccién de Rayos X utilizado®:

e Marca: Siemens

e Modelo: D 5000

e Ubicacion: Instituto de Investigaciones en Materiales
e Geometria: Parafoco Bragg-Brentano

e Diametro del Goniometro: 401 mm

e Posicion de Operacién: Vertical

e Rango angular (6 y 20): 360°

e Ancho de paso: 0.001°

e Generador de rayos X Kristalloflex 710

% D 5000 DIFFRACTOMETER INSTRUCTIONS. Siemens. EUA 1996.
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4. RESULTADOS y ANALISIS

Los materiales se mezclaron adecuadamente obteniéndose el material para las
Mezclas a) y c). Se obtuvieron las probetas con el material compactado sin burbujas
de aire en su interior. Las peliculas obtenidas a partir de estas probetas presentaron
uniformidad en toda la superficie y poca aglomeracién de arcilla. Como se mencioné
anteriormente a las peliculas y probetas obtenidas se les realizaron ensayos de

tension.

En el caso de la Mezcla b) no se obtuvieron las probetas con el material
compactado. El resultado obtenido fueron probetas que presentan burbujas de aire

en su interior; es decir, el mezclado fue deficiente.

Las probetas con burbujas de aire en su interior, no pudieron emplearse en la
elaboracion de peliculas en la prensa, ya que, presentaron aglomeraciones de arcilla,
ademas de ser muy quebradizas y quedar adheridas al molde. Por este motivo no
fueron realizadas pruebas mecanicas a las peliculas del sistema Polybond 3200-

arcilla.

4.1 Ensayo de tension

Los resultados de las pruebas mecénicas realizadas fueron extensos. Debido a
qgue el Modulo de Young tiene una intima relacion con la fuerza de enlace entre los
atomos de un material, ademas de ser un parametro de la relacion entre la
deformacién y la tension aplicada (los materiales con un modulo elastico alto son
relativamente rigidos y no se deforman con facilidad), el resumen y analisis de
resultados son basados en el valor promedio de este para cada sistema. Los

resultados individuales de las propiedades evaluadas se presentan en el Apéndice B.
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4.1.1 Sistema A: Polipropileno - Arcilla

Los resultados del ensayo de tension (Médulo de Young), aplicado a las
peliculas de los nanocompuestos correspondientes a la Mezcla A (Polipropileno—
Arcilla), procesados por inyeccion y por extrusion—inyeccion, de acuerdo a los

Diagramas 1y 2, son los siguientes:

Tabla 15. Resultados de Ensayo de Tensidon Mezcla a) (Polipropileno — Arcilla)

Arcilla Montmorillonita Bentonita
. Mezclado por | Mezclado por Extrusion | Mezclado por Extrusién
Procesamiento - - s
Inyeccion E Inyeccion E Inyeccion
DRI G Diagrama 1 Diagrama 2 Diagrama 2
Proceso

Concentracion (%

Modulo de Young (MPa)

p/p)
| 0 | 1133.690 | 1133.690 | 1133.690
| 1.5 | N/A | 837.356 | 929.864
| 3.0 | 830.413 | 960.665 | 962.070
| 6.0 . 872.375 | 891.927 | 981.647
| 9.0 724769 | 959.834 | 976.525

Para este sistema, los resultados indican que el Modulo de Elasticidad (Médulo
de Young), no mejora con respecto al PP puro. La representacion grafica de estos

resultados es la siguiente:
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Mezcla a): Polipropileno - Arcilla
Médulo de Young
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900 |
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Concentracion de Arcilla (% p/p)

Gréfica 1. Modulo de Young Mezcla a): PP/arcilla

No obstante, que no se observan mejoras en el Médulo de Young con relacion
al resultado del polimero puro, se puede hacer una comparacion de las arcillas
utilizadas. La gréfica indica que mejores resultados obtenidos para este sistema

fueron utilizando la arcilla Bentonita blanca a una concentracion del 6% p/p.

Los resultados del Modulo de Young de los nanocompuestos formados por
PP/arcilla, indican también que el Procedimiento 2 (Diagrama Z2), proporciona
mejores resultados que el Procedimiento 1 (Diagrama 1), es decir: la formacion de
nanocompuestos por medio de la extrusién y posterior inyeccién de los materiales, es

preferible al procesamiento que implica Unicamente la inyeccion de los materiales.
Estudio de Velocidad de extrusion Mezcla a) (PP/arcilla)
La velocidad de extrusion en la formacion de nanocompuestos del Sistema A

(PP/arcilla), también fue estudiada. Las probetas para este estudio, fueron fabricadas

siguiendo las indicaciones del Procedimiento 3, es decir: procesamiento por
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extrusion e inyeccion, sin la formacion de peliculas. El proceso fue llevado a cabo a

diferentes velocidades de extrusion (14, 52, 90, 165 y 244 RPM). Los resultados del

ensayo de tensién (Médulo de Young) aplicado a estas probetas son los siguientes:

Tabla 16. Efecto de la velocidad en las propiedades mecanicas del nanocompuesto

PP-Arcilla
| Arcilla | N/A | Montmorillonita | Bentonita
‘Concentracién arcilla (%p/p) | 0% | 3% ‘ 3%
‘ Procesamiento | Extrusion e inyeccion
I Diagrama del proceso | Diagrama 1
‘ Velocidad de extrusion ‘ Médulo de Young (MPa)
(RPM)
\ 14 | NR* | 663.855 | 702.230
| 52 | 704.786 | 746.373 | 668.140
| 90 | 681.666 | 743.018 . 673.131
| 165 | 712.812 | 667.567 | 679.481
| 244 | 681.180 | 656.377 . 706.738
*No realizado

Los resultados indican que utilizando la arcilla Montmorillonita se obtienen

mejores resultados, a velocidades de extrusion relativamente bajas (50 y 90 RPM).

Cuando la arcilla utilizada es Bentonita, los mejores resultados de Modulo de Young

se obtienen a una velocidad de extrusion de 165 RPM.

La Gréfica 2 representa el comportamiento del Médulo de Young en funcién de

la velocidad de extrusion:
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Sistema A: Polipropileno - Arcilla
Efecto de la velocidad de extrusion en el Modulo de Young
800

700 @w

600

500

300 i
—@— PP + mmt 3% plp
=—dr== PP + Bentonita 3% p/p

Médulo de Young (!

200

100

9] 50 100 150 200 250 300

Velocidad de Extrusion (rpm)

Gréfica 2. Efecto de la velocidad de extrusion en el Médulo de Young.

Sistema A

4.1.2 Sistema C: Polipropileno—Agente compatibilizante—Arcilla

La formacion de nanocompuestos del Sistema C, se llevo a cabo utilizando el
procesamiento por extrusion e inyeccion (Procedimiento 2), para la arcilla Bentonita y
procesamiento por extrusion Unicamente (Procedimiento 4), para la arcilla

Montmorillonita sédica.

Los resultados del ensayo de tension aplicado a estas probetas se encuentran
en la Tabla 17.
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Tabla 17. Resultados del Ensayo de Tensién Sistema C

(Polipropileno — Agente Compatibilizante — Arcilla)

‘ Arcilla | Bentonita ‘Montmorillonita

‘ Procesamiento | Extrusién e Inyeccion ‘ Extrusion

I Diagrama del proceso | Diagrama 2 IProcedimiento 3

‘ Concen_trz_:lpién de agente ‘ 3 ‘ 6 ‘ 9 ‘ 3
compatibilizante (% p/p)

‘ Concentracion de arcilla (% p/p) | Modulo de Young (MPa)

| 0 | 7765.860 | 9460.445 | 11969.622 | 7765.860

| 3 | 8776.952 | 9031.008 | 9027.435 |  372.638

| 6 | 9470.203 | 8519.339 | 9408.157 | 340.784

\ 9 | 11989.051 | 8913.597 | 9075.417 |  281.653

Los resultados obtenidos en la determinacion del Modulo de Young por medio
del ensayo de tension, permite observar el cambio de esta propiedad con respecto al

polipropileno sin modificar.

Sistema C: Polipropileno + Agente Compatibilizante (Polybond 3200) + Arcilla
Médulo de Young

13000
12000 . &
11000 - G i -
= 1000 -
o 9000 ‘ﬁ/ﬁ
c
=] 8000
o
> 7000 -
[}
-g 6000 — ¢— PP+Polybond3200 3% p/p+Bentonita (Procedimiento 2)—
g 5000 \ ——m——PP+Polybond3200 6% p/p+Bentonita (P rocedimiento 2)
4000 (il |
N}
= 3000 \ /N P P +P 0 lyb0 N 3200 9% p/p+B entonita (P rocedimiento 2)
2000 \\ P P +P olybond3200 3% p/p+mmt (Procedimiento 4)
1000 NG
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Concentracion de Arcilla (% p/p)

Grafica 3. Médulo de Young Sistema C (PP/Agente compatibilizante/Arcilla)

Para este Sistema C, los resultados mejoraron lo obtenido para el PP puro y en
general para el Sistema A. Utilizando agente compatibilizante al 3% p/p con la arcilla

Bentonita los resultados presentan un incremento constante al incrementar la
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concentracion de la arcilla. Los resultados para las mezclas con agente
compatibilizante y montmorillonita indican que la mejor opcion es utilizar Bentonita

Blanca.

4.2 PATRONES DE DIFRACCION DE RAYOS X

La modificacion de las propiedades mecanicas del PP puro (Médulo de Young),
por la mezcla y procesamiento de los materiales, es un primer indicio de la formacién
de nanocompuestos, sin embargo la confirmacion de esto, puede ser dada por la
obtencion de imagenes TEM o patrones de difraccion de rayos X de los materiales

resultantes.

Para el presente trabajo se utiliz6 la Difraccion de rayos X por el método de
polvos, las muestras sometidas a este estudio fueron seleccionadas bajo el siguiente
criterio: una muestra por Sistema (A y C) y las concentraciones con una mayor

cantidad de material nanocompuesto disponible.

Los resultados anteriores indican que el sistema que optimiza las propiedades
mecdnicas del polimero puro, fue el conformado por PP—Agente compatibilizante 3%
p/p—Bentonita, por lo cual fue seleccionado para practicarle un estudio de Difraccion
de Rayos X (XRD). La concentracion de arcilla con una mayor cantidad de material

disponible fue la del 6% p/p de arcilla.

Con el fin de comprobar la obtencion del nanocompuesto, por medio de la
comparacion de los patrones del polimero y la arcilla pura, fueron obtenidos los
correspondientes al PP, Bentonita Blanca, asi como de los sistemas PP/Polybond

3200, PP/Bentonita 6% p/p y PP/Polybond 3% p/p /Bentonita 6% p/p.

La diferencia entre los patrones de los compuestos puros (Figuras 26 y 27), es

evidente, mientras que el patron de la Bentonita Blanca presenta mas de 30 “picos”
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de difraccion de baja intensidad entre los 5° y los 60°, el polimero presenta la mayor
difraccion entre los 10° y 50° grados con menos de 10 picos de mayor intensidad. Lo

anterior indica una superficie del PP mas uniforme que la de la arcilla.
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Figura 26. Patron de difraccion de rayos X de la arcilla Bentonita Blanca
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Figura 27. Patrén de difraccion de rayos X del Polipropileno puro

El patréon de Difraccion del sistema PP/Bentonita 6% p/p representado en la
Figura 28 indica la exfoliacion de la arcilla, esto por la ausencia de picos
correspondientes a la arcilla y por la presencia de los picos del polimero puro en el
patron mencionado. Nuevamente la concentracién de los picos entre 10° y 30°, asi
como la intensidad de los mismos indican que la superficie de la mezcla es uniforme,

es decir la estructura del polimero prevalecio.
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Figura 28. Patréon de difraccion de rayos X del sistema PP/Bentonita 6% p/p

La accion del agente compatibilizante (Polybond 3200), en el polimero puro
puede verse en el patrén de difraccion representado por la Figura 29. La estructura
del polimero prevalece, esto es comprensible si consideramos que el agente
compatibilizante estd conformado de PP modificado con anhidrido maléico. Sin
embargo el aumento en la intensidad de los picos indica que la presencia del agente
compatibilizante compacta el material, haciendo mas uniforme la superficie de la

mezcla con picos de mayor intensidad a angulos pequerios.
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Figura 29. Patron de difraccion de rayos X del Polipropileno+Polybond 3200 3% p/p

Finalmente, la Figura 30 representa el patron de Difraccién de rayos X de la
mezcla PP/Polybond 3200 3%p/p/Bentonita 6%. En este patron al igual que en las
anteriores mezclas la estructura del polimero prevalece, esto indica que la arcilla se

exfolio, intercalandose en esta estructura.
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Figura 30. Patron de difraccion de rayos X del Polipropileno+Polybond 3200 3%+ Bentonita 6%6

Los patrones antes presentados confirman la formacion de nanocompuestos
de PP/arcilla.

La obtencién de una imagen TEM y un analisis mas extenso de estos patrones

de difraccion podrian proporcionar mayor informacion acerca del grado de exfoliacion
de la arcilla y el polimero.
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5. ANALISIS DE RESULTADOS

Los resultados obtenidos nos permiten hacer los siguientes planteamientos:

e La arcilla que permite obtener mejores propiedades mecanicas
nuevamente es la Bentonita, cuyos resultados son diez veces
superiores a los obtenidos utilizando Montmorillonita. Es decir la
modificacion de la Montmorillonita con la sustituciéon de Na+ en la

estructura de la arcilla resulté en una pobre exfoliacion.

e En relacién con el procesamiento, a partir de los resultados se puede
inferir que, es preferible la formacion de nanocompuestos por medio
de la extrusion y posterior inyeccion de los materiales, al uso

unicamente de la extrusion o inyeccion.

e Los resultados anteriores confirman lo obtenido para el Sistema A.

e Los resultados representados en la Gréfica 4, también permiten sefialar
gue a una concentracion menor de agente compatibilizante (3% p/p),
se tiene una mejor aceptacion de la arcilla, ya que las propiedades
mecéanicas (Médulo de Young), aumentan hasta en un 50% en la
concentracion méxima de arcilla (9% p/p) y aumentan conforme se

incrementa la carga.

e Con respecto a la concentracion del 6% p/p de agente
compatibilizante, el Médulo de Young varia muy poco con respecto a la
carga agregada, es decir, no se observan mejoras en las caracteristicas
del material. Esto indica un nivel maximo de dispersion de arcilla en el

polimero (saturacién), por lo que ya no pueden variar mas las
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propiedades, observandose un decremento del 5% entre la

concentracion de arcilla minima 0% p/p y maxima 9% p/p.

e En la concentracibn maxima de agente compatibilizante (9% p/p), el
material presenta una tendencia a la disminucién del Modulo de
Young. Lo anterior comprueba lo sucedido para la concentracion del
6% p/p, para la cual fue alcanzado un nivel de saturacion de arcilla en
el polimero, lo que ocasiona la ruptura de la muestra al momento de

realizar el ensayo de tension.

Como ya se menciond, el Mdédulo de Young de los nanocompuestos del
Sistema C, resulté superior a lo obtenido para el Sistema A, la comparacion de estos
sistemas utilizando el procesamiento, extrusién y posterior inyeccion de los

materiales, puede ser observado en la Grafica 4:

Efecto del uso de Agente Compatibilizante (Polybond 3200)
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Gréafica 4. Efecto del uso de Agente Compatibilizante (Comparacién Sistemas Ay C)
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La gréafica anterior permite sefialar que a cualquier concentracion de agente
compatibilizante, el Médulo de Young de los nanocompuestos formados es superior a

los nanocompuestos que no cuentan con é€l.

Con estos resultados se observa que el uso de un agente compatibilizante
para el sistema polipropileno/arcilla, es necesario para llegar a un mezclado eficiente
y a la correcta obtencion de un nanocompuesto, si lo que se quiere realizar, es una

mejora en las propiedades mecénicas del polipropileno puro.

Observando los patrones de difraccion de rayos X y las graficas del Médulo de
Young, es posible, la formacion de materiales hibridos de polipropileno y arcilla
mediante un mezclado directo de la arcilla con el polimero fundido, utilizando un
extrusor con un solo rotor; en la literatura se recomienda el uso de un extrusor con
doble rotor, para proporcionar un mejor mezclado. A pesar de esta limitante, si se
hace un buen disefio de experimento, se pueden obtener materiales con estas

caracteristicas a escala de laboratorio, utilizando este tipo de extrusor.

Es necesario un método mas sensible para lograr la completa caracterizacion
de los materiales, obtenidos por mezclado directo en fundido. Uno de estos, puede
ser la obtencion de imagenes TEM, o del uso de un microscopio electrénico;
lamentablemente por razones de disponibilidad de equipo, estos métodos no

pudieron ser utilizados para la completa caracterizacion de los materiales obtenidos.
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6. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

De acuerdo con los resultados obtenidos se puede concluir que es posible la
formacion de mezclas de polipropileno—arcilla mediante el mezclado directo en el

polimero fundido.

Las propiedades mecanicas de los materiales puros se ven modificadas con la

formacion de nanocompuestos.

El mejor procedimiento para la obtencion de nanocompuestos es aquel que

incluye la extrusion del material, asi como su posterior inyeccion.

De las arcillas utilizadas en este trabajo las mejores propiedades obtenidas

fueron las de los nanocompuestos de Bentonita.

El uso de un agente compatibilizante como PP funcionalizado con anhidrido
maléico (Polybond 3200), permite una mejora considerable de las propiedades

mecanicas del polimero puro.

En general, ya que los resultados no fueron del todo lo que se esperaba, se
considera que utilizando otro tipo de extrusor o una camara de mezclado, los
resultados mejoren. El uso del extrusor ya mencionado pudo ocasionar que las

probetas no tuvieran la resistencia esperada en las pruebas mecéanicas realizadas.

Del andlisis de los resultados obtenidos en las pruebas mecéanicas, se concluye
gue este trabajo, podemos considerarlo como un estudio exploratorio; que servira
como base en posteriores trabajos para la obtencion de nanocompuestos de

polipropileno/arcilla.
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APENDICE A: GLOSARIO DE TERMINOS

Abrasion. Erosion por friccion.

Aleacion. Producto homogéneo de propiedades metalicas, compuesto de dos o mas
elementos, uno de los cuales, al menos, debe ser metal. Una aleacion puede ser un
compuesto intermetdlico, una disolucion soélida, una mezcla intima de cristales
diminutos de los elementos metéalicos constituyentes o cualquier combinacién de
disoluciones 0 mezclas de los mismos. Se forma una disolucién sélida cuando los

atomos de una sustancia se distribuyen por completo alrededor de los de otra.

Arcilla. Término que designa a un mineral perteneciente al grupo de filosilicatos
hidratados que se presentan en cristales muy pequefios [algunos um en laminas
hexagonales o a veces en fibras]. Su estructura es identificable por analisis de rayos
X'y se caracteriza por la superposicion de ldminas compuestas de capas tetraédricas

y de capas octaédricas.

Area superficial. Resultado de la suma de las superficies internas y externas de las

particulas constituyentes de una arcilla por unidad de masa, expresada en m?/g.

Corrosion. Desgaste total o parcial que disuelve o ablanda cualquier sustancia por
reaccion quimica o electroguimica con el medio ambiente. El término corrosion se
aplica a la accion gradual de agentes naturales, como el aire o el agua salada sobre

los metales.

Exfoliacion. Accion y efecto de dividir una cosa en laminas o placas. Transformacion
de un material intercalado a una dispersion de placas individuales en un fluido, como

puede ser un polimero fundido, soluciones acuosas o liquidos organicos.
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Extrusion. Accion de forzar el paso de un plastico o material fundido a través de un

dado o boquilla por medio de presion.

Filosilicato. Silicatos cuyos tetraedros (SiO4)* estan dispuestos en hojas.

Filosilicatos bilaminares. Filosilicatos formados por dos capas o laminas, una

tetraédrica mas una octaédrica.

Filosilicatos trilaminares. Filosilicatos formados por tres capas o laminas, una

octaédrica y dos tetraédricas.

Inyecciodn. Accion de introducir un plastico o material fundido en un molde cerrado

y frio, donde solidifica para obtener un producto de forma especifica.

Lamina. Unidad estructural formada por la unién de una capa octaédrica [(OH)eAI]*

més una o dos tetraédricas [(SiO4)*].

Material Intercalado. Es formado por la insercién de una o mas capas moleculares
del polimero en la arcilla. La distancia entre las capas de silicato, se incrementa, pero

permanece relativamente constante.

Montmorillonita. Filosilicato de estructura trilaminar dioctaédrica, perteneciente al
grupo del mismo nombre, consistente en una red de capas de 1nm de espesor, con
una parte central de estructura octaédrica de alumina fundida entre dos estructuras
tetraédricas externas de silice, su férmula general es:

(Na,K)o,7(A|3,3Mgo,7)SigOzo(OH)4.nHzo

Nanocompuesto. Mezcla a escala nanométrica de moléculas de resinas y

nanoparticulas, el cual es creado artificialmente.
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Nanoparticula. Material con al menos una de sus dimensiones nanomeétrica.

Polimerizacion in situ. Polimerizacion realizada una vez que el mondmero y la

arcilla estan en contacto.

Polipropileno. Termoplastico semicristalino, con una unidad estructural de tipo
vinilica —(-C3Hg)-. Entre sus caracteristicas se encuentran un alto punto de fusion

(160° C), alta resistencia a la rotura y a la abrasion, etc.

Polipropileno Atactico. Los grupos metilos estan distribuidos al azar a ambos lados

de la cadena polimérica.

Polipropileno Isotactico. Todos los grupos metilos de la cadena polimérica estan

del mismo lado.

Polybond 3200: Polipropileno modificado con el 1% p/p de anhidrido maléico,
indice de fluidez 190.

Silicato. Mineral cuya estructura esta dominada por los enlaces Silicio — Oxigeno.

Superficie especifica. Ver area superficial.
Analisis Térmico. Técnica que mide cambios en las propiedades fisicas y quimicas de
los sistemas de materiales como una funcién dindmica de la temperatura, ejemplos

de esta técnica son la Termogravimetria, DTA, DSC, etc.

Tactoide. Material compuesto formado por la aglomeracion de ldminas o capas de

arcilla resultado de su dispersion en una matriz polimérica.
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APENDICE B: MANUALES DE OPERACION DE LOS
EQUIPOS DE PROCESAMIENTO UTILIZADOS

EXTRUSOR CSI-MAX modelo CS-194AV*

El extrusor tipo Maxwell utilizado es un extrusor para mezclas de laboratorio
con un disefio sin tornillos. Las principales ventajas de este extrusor es el control del
mezclado, el corto tiempo de residencia del material, y la versatilidad. El extrusor
opera con muy pocas cantidades de polimero y mezclas de polimero. Este extrusor
imparte ambos tipos de mezclado, el simple y el intensivo de una manera controlada.
Con esto se permite la formulacion y el desarrollo de nuevos polimeros que pueden
obtenerse de una manera rapida y econdémica. El extrusor Maxwell opera a bajas
temperaturas y el corto tiempo de residencia elimina la degradacion del polimero,
como cuando es expuesto a altas temperaturas de extrusion por largos periodos de

tiempo.

Usando este extrusor se han logrado mezclas y combinaciones de aditivos,
concentrados de color, antioxidantes, cargas, plastificantes, estabilizadores, fibra de
vidrio, carbdn negro, etc. Ejemplos sofisticados de compuestos y mezclados incluyen
la union de dos o mas polimeros, la dispersion de cargas de refuerzo como la fibra de

vidrio y los compuestos de carbdn negro en polimeros sin re-aglomeracion.

Las caracteristicas del mezclado y combinacion del extrusor Maxwell son
anicas en muchos sentidos. La mas importante, es que la cantidad de corte impartida
al material, puede ser variada de forma controlada, en dos maneras independientes;
por la variacion de la velocidad rotacional, y por la capacidad de cambiar la

geometria de la zona de corte, ain cuando el aparato se encuentre en operacion.

! Custom Scientific Instruments. CSI Max Mixing Extruder CS-194A & CS-194AV. Instruction Manual. EUA 1992.
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Tabla 18. Caracteristicas técnicas del extrusor tipo Maxwell
Orificio de Diametro del Flujo de . Velocidad | Temperatura
. - Potencia -
salida rotor salida del rotor Maxima
. . 15Ib/hr 2 HP
1, - o
Yain 2in (5.1cm) (6.8kg/hr) (1492W) 0-300RPM 400° C

Tabla 19. Control de velocidades del extrusor

% voltaje RPM
12 16
20 30
30 60
40 90
50 120
60 152
70 180
80 220
90 250
100 270

Principios de operacion.

1. Descripcion del aparato.

La Figura 31 revela una vista isométrica del interior del aparato. Este extrusor

de mezclado opera con un principio que no involucra un tornillo convencional.
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L
Alimentacion

Figura 31. Vista isométrica del interior del Extrusor CSI-MAX modelo CS-194AV

Un “rotor” cilindrico esta localizado a lo largo del eje A-A, y rota sobre este eje
por el mecanismo de manejo en la direccibn mostrada. Una parte cilindrica ahuecada
llamada el “rollo”, rodea el rotor y contiene el “puerto de alimentacion”. El rollo esta
cubierto por la “caja”. En la parte frontal de la caja una placa esencialmente plana
llamada el “cabezal”, estd unida a una distancia controlada desde la salida hasta el
rotor. Esta distancia se conoce como “apertura”. El cabezal contiene el “dado de
salida”. Existe una banda de calentamiento alrededor del cabezal y un cartucho de
calentamiento adentro del rotor (no mostrado). Termopares localizados en el cabezal
y en el rollo (cerca del rotor) miden y controlan la temperatura de estas dos

regiones.

2. ¢(Cémo trabaja?

Trayectoria del material

El material polimérico alimentado cae a través de un puerto de alimentacion

sobre la superficie del rotor. Debido a que la superficie del rotor esta caliente, el
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material alimentado se pega al rotor y es arrastrado en la direccion “Y” en contra del
plano inclinado del rollo, de este modo se imparte un componente de empuje en
direccion hacia delante al material. Cuando las condiciones de operacion en estado
estacionario han sido alcanzadas, un banco rodante de polimero fundido se establece
en la region del plano inclinado. Material de este banco rodante pasa por dentro del
espacio entre la punta del rotor y la entrada del cabezal (la apertura). Aqui, éste es
sometido a un corte rotacional que provoca que el material fluya hacia el centro de la

rotacién (de manera centripeta) y salga por el dado de salida (Figura 32).

alimentacion

extremo del rollo

rotacion

superficie del
rollo

Figura 32. Representacion esquematica de la trayectoria del material en el extrusor

Control del mezclado.

Como un nuevo material cae a través del puerto de alimentacion dentro del

banco rodante de fundido, este es fundido y mezclado con el material anterior. Esto

Universidad Nacional Auténoma de México Facultad de Quimica



Nanocompuestos: Obtencion y caracterizacion de mezclas de polipropileno-montmorillonita 103

se conoce como mezclado simple. Entre mas tiempo permanezca en el banco rodante
mas simple es el mezclado. Cuando el material pasa por la apertura, es sometido a
un intenso corte, lo cual produce un mezclado intensivo. La rapidez de corte a la que
el material es sometido puede ser cambiada de dos maneras; cambiando la velocidad
de rotacion (velocidad de rotacion alta, mas rapidez de corte) y cambiando el tamafio
de la apertura (menor apertura, rapidez de corte mas alta). La magnitud de corte a la
que el material es sujeto, puede ser cambiada por la duracion del tiempo que el
material permanece en la apertura. Esto puede ser cambiado por una variacion de la

presion de empuje.

3. ¢Por qué trabaja?

Efecto del esfuerzo normal?3*

En el punto anterior se describié que el material cae de manera centripeta al

extrusor. A continuacion se describe este fenémeno:

Cuando un polimero fundido es cortado entre dos superficies, se desarrolla
una fuerza perpendicular a las superficies. Esta fuerza se conoce como fuerza normal
o efecto del esfuerzo normal. Si consideramos como la primera superficie la parte
frontal del rotor y la segunda la superficie fija dentro del cabezal, entonces el
polimero fundido entre ellas en la apertura es cortado cuando el rotor es activado por
el control. El esfuerzo normal resultante del corte del polimero fundido, trata de

separar las dos superficies.

La consecuencia del esfuerzo normal puede ser vista en la Figura 33. La vista

lateral muestra una vista esquematica de la seccion del rotor y el cabezal con la

2 Maxwell, B. MELT DELIVERY SYSTEMS: NORMAL STRESS PUMPS. Concise Enciclopedia of Polymer Processing &
Aplications. Pergamon Press. EUA 1991.

® Maxwell, B. Scalora, A. THE ELASTIC MELT EXTRUDER-WORKS WITHOUT A SCREW. Modern Plastics. EUA 1959.
4 Maxwell, B. SCALING UP THE ELASTIC MELT EXTRUDER. Society of Plastics Engineers Journal. EUA 1970.
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apertura entre ellos. La vista frontal muestra la parte final del rotor visto a traves del

cabezal.

l
f
= e
j )
l

Figura 33. a. Vista lateral: representacion esquematica de la seccion del rotor y el cabezal con la
apertura entre ellos; b. Vista frontal: parte final del rotor visto a través del cabezal.

=

h

Considérese, en un instante en el tiempo, un punto “A” en la parte frontal del
rotor, y un punto “B”, localizado en la superficie interna del cabezal cruzando
directamente la apertura desde el punto “A”. Debido a su estado fundido, el polimero
se pega a los puntos “A” y “B”. Como el rotor gira, el punto “A” se mueve hacia
alguna posicién “X”. Esto estira el polimero fundido, con el mismo de la trayectoria
circular “B” hacia “X”. Las caracteristicas de elasticidad del polimero provocan que
éste quiera recuperarse del estiramiento, moviéndose hacia la linea recta entre “B” y

“X”, causando un movimiento centripeto indicado por la flecha “C”.

Si no existiera una abertura de salida en el cabezal, entonces el movimiento
centripeto no tendria lugar y la fuerza elastica generada resultaria en una presion
hidrostatica empujando al rotor y al cabezal en direcciones opuestas. En el extrusor

Maxwell, existe una abertura de salida o dado de salida, asi la elasticidad del fundido
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que podria haber causado un esfuerzo normal provoca un bombeado centripeto, 0

extrusion.

Quiza una manera facil de visualizar como trabaja el extrusor de mezclado, es
considerar al polimero fundido, como una masa de bandas de goma siendo estiradas

en una trayectoria circular alrededor del eje de rotacién y tratando de recuperarse.

Requerimientos del Material

El material polimérico debe tener dos caracteristicas fisicas obvias.

a. El polimero fundido debe ser elastico, esto es debe tender a recuperarse de una
deformacién aplicada. Todos los polimeros fundidos, incluyendo materiales con
alta rapidez de flujo tales como el nylon, tienen suficiente elasticidad para operar
apropiadamente.

b. El polimero fundido debe ser pegajoso para adherirse a las superficies del rotor y

el cabezal. En general, los polimeros fundidos presentan esta caracteristica.

4. Variables.

RPM.

Apertura.

Presion de Empuje.

=l

Tiempo de residencia.
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5. Casos donde se utiliza el extrusor CS-194AV

1.

© © N o 0k~ 0D

e N S R N T o S
©® N o g kc w0 DD = O

19.

Cuando se necesita una cantidad pequefia de material.
Aditivos caros.

Tiempos de residencia cortos.

Bajas temperaturas de extrusion.

Formulacion de la composicion estable mas 6ptima.
Mezclas de polimeros.

Dispersion de carbono negro.

Plastificacion de cloruro de polivinilo.

Control de calidad de concentrados de color.

Mezclas apropiadas de poliestireno + poli (metil metacrilato).
Procesamiento de hule natural.

Extrusion de poliisobutileno.

Procesamiento de materiales higroscopicos.
Recuperacion de hule vulcanizado.

Procesamiento de materiales de cadena entrecruzada.
Combinacién de cargas inertes.

Combinacién de cargas de refuerzo.

Investigacion en mezclas de polietileno.

Experimentos escolares de laboratorio.

6. Ejemplos de materiales que han sido procesados en el extrusor.

© ©® N A~ D Pe

Polietileno de baja densidad.

Copolimeros de acrilonitrilo-butadieno-estireno.
Polietileno de alta densidad.

Acetato de celulosa.

Poliestireno.

Butirato de acetato de celulosa.
Polimetilmetacrilato.

Etilcelulosa.

106
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10. Polipropileno.

11. Hule natural.

12. Cloruro de polivinilo rigido.

13. Policarbonato.

14. Cloruro de polivinilo plastificado.
15. Acetato vinilico de etileno.

16. Acetales.

17. Polisulfonas.

18. Nylon 6/6.

19. Poliestireno de alto impacto.

20. Copolimeros de etileno-propileno.
21. Espuma de poliestireno.

22. Copolimeros de etileno-propileno-diameno.

23. Tereftalato de polietileno.

7. Ejemplos de compuestos que han sido producidos en el extrusor.
1. Mezclas de polietileno y polipropileno.

Mezclas de polietileno y poliestireno.

Mezclas de polietileno y polimetilmetacrilato.

Mezclas de poliestireno y polimetilmetacrilato.

Mezclas de polietileno de alta y baja densidad.

Mezclas de polipropileno y polimetilmetacrilato.

Mezclas de cloruro de polivinilo y resinas acrilicas.

Mezclas de polipropileno y tereftalato de polietileno.

© 0 N o 0k~ wDd

Mezclas de nylon 6 y polietileno.

o
o

Compuestos por arriba del 30% de negro de humo en todos los polimeros.

[ —
=

Compuestos de antioxidantes, estabilizadores y pigmentos en todos los
polimeros.
12. Compuestos de méas de 30% de carbonato de calcio en polimeros comunes.

13. Compuestos de mas de 30% de dioxido de silicio en polimeros comunes.
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14.
15.
16.

Compuestos de fibra de vidrio en todos los polimeros.
Compuestos de fibra de algodén en todos los polimeros.

Compuestos de fibra de grafito en polimeros comunes.

8. Usos unicos del extrusor Maxwell.

1.

© o N o 0 k0D
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Extrusién de muy pequefias cantidades de material.
Mezclado controlado.

Mezclado de alta intensidad.

Mezclado de baja intensidad.

Extrusion a baja temperatura.

Extrusién con un minimo de exposicion al calor.
Determinacion de formulaciones éptimas de estabilizadores.
Evaluacion de cargas de refuerzo.

Evaluacion de plastificantes.

Determinacion del contenido 6ptimo de plastificante.
Unién de polimeros compatibles.

Unién de polimeros incompatibles.

Produccién de concentrados de color.

Evaluacion de dispersion de pigmentos.
Modificacion del peso molecular.

Modificacion de la distribucién de peso molecular.
Extrusion de formas de producto finas.

Extrusion de peliculas.

Aislamiento de alambre.

Modificacion del corte al polimero.

Procesamiento de hule natural.

Recuperacion de hule vulcanizado.
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INYECTOR Mini-MAX modelo CS-183MMX>

Este inyector es un instrumento verséatil de laboratorio disefiado para hacer
probetas en miniatura para pruebas dindmicas, de tensibn o de impacto. Este
mezclador, extrusor e inyector produce moldes con costo efectivo de menos de un
gramo de material. El inyector CS-183MMX es una invaluable herramienta para el

desarrollo de nuevos polimeros en la industria.

El inyector prepara un polimero fundido para inyeccion, usando dos tipos de
mezclado: extensivo e intensivo. Esta combinacién asegura la homogeneidad del
material para los procesos de alimentacion. El mezclado intensivo produce altas
rapideces de corte para romper grumos del material. El mezclado extensivo causa un
tipo de plegado de la accidén del material, distribuyendo uniformemente los diferentes
ingredientes del fundido. El inyector es similar al extrusor. EI mezclado comienza
cuando las muestras de material son calentadas a través de la conduccion y corte
mecanico del rotor. Una vez que el material esta fundido, el mezclado radial
comienza conforme el rotor cambia de direccion y se mueve de arriba abajo. El
fundido completo y el polimero mezclado es extruido e inyectado dentro de un molde
de prueba, debido al efecto de la presion del rotor y a las condiciones de elasticidad
del fundido. Ciclos de tiempo de menos de 30seg desde la alimentacion en frio a una

probeta fria pueden ser facilmente alcanzados.

Este instrumento es una compacta herramienta de investigacion y desarrollo,
que permite producir moldes de costo efectivo para pruebas estandar o desarrollo de

nuevos materiales termoplasticos.

5 Custom Scientific Instruments. CSI MINI MAX MOLDER CS-183MMX. Instruction Manual. EUA 1991.
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Partes del inyector
1. Interruptor de encendido.
Control digital de temperatura.
Interruptor del rotor.
Rotor.
Columnas de soporte.
Recipiente para el material 2 6 4 cm®.
Resistencia de calentamiento del recipiente.
Vélvula de salida

Molde

© © N o 0k~ 0D

[
o

Elevador de inyeccion

[ —
=

Orificio de salida del recipiente

[
N

Tornillo para sostener el molde

[ —
w

Interruptor de calentamiento

Control de velocidad

[
B

Velocidades variables del inyector

La siguiente Tabla muestra la relacion entre las velocidades de trabajo del

rotor del inyector, con relacion al % de voltaje aplicado:

Tabla 20. Velocidades variables del inyector

. 9% voltaje | RPM
| 20 | 15
| 30 | 30
| 40 | 40
| 50 | 50
| 60 | 65
| 70 | 70
| 80 | 85
| 90 | 100
| 100 | 120
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Caracteristicas Técnicas:

e Moldea materiales en miniatura para pruebas dinamicas, de tensién e impacto.
e Moldes efectivos desde menos de un gramo de material.

e Control de temperatura digital.

e Consola de control de posicion ajustable.

e Depositos intercambiables.

e Velocidad variable del rotor.

Principio de Operacién®

La Figura 34 ilustra el mezclado intensivo y el principio de bombeo centripeto.
El material atrapado en el espacio (G) entre el rotor y el depdésito, se somete a una
rapidez de corte que es proporcional a la velocidad angular (») del rotor, a cualquier
distancia (r) de la linea central. Si tomamos un punto M sobre la superficie de abajo
del rotor, en cualquier instante de tiempo y lo denominamos M;, y tomamos un punto
N sobre la superficie de la parte superior del depésito y lo denominamos Nj.
Entonces, cuando el rotor gira con una frecuencia angular (o), el material se somete

a una rapidez de corte:

v = (2*1*r 1 G) (o)

donde vy es la rapidez de corte, r (radio) es la distancia desde el centro del rotor a los

puntos My y N1, y G es igual al espacio o hueco entre las dos superficies.

® Bryce, M. SOCIETY OF PLASTICS ENGINEERS JOURNAL No. 28. EUA 1972.
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Vista de la seccion

Figura 34. Esquema ilustrativo del mezclado intensivo y del principio de bombeo centripeto del
Inyector

La secuencia total de pasos de mezclado e inyeccion. Como primer paso, el
rotor es elevado y el material frio es introducido dentro del depdsito. El rotor
desciende y el material atrapado entre el rotor y el estator es calentado por
conduccion, desde el rotor y estator calentados asi como por el trabajo mecanico
suministrado desde el rotor en movimiento. El rotor es subsecuentemente elevado y
bajado para lograr mezclado extensivo. Este paso se lleva a cabo en repetidas

ocasiones.
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Cuando el material ha sido fundido y mezclado, una valvula de salida en el
deposito se abre y el rotor es forzado hacia abajo. El material es de esta manera
inyectado dentro de un molde bajo la accion de la presion del rotor, y el efecto

fundido elastico del inyector.

OPERACION DEL EQUIPO DE PROCESAMIENTO

Los aspectos que se deben de observar en el manejo de cada uno de los

equipos de procesamiento utilizado se detallan a continuacion.

Para el extrusor:

E Espere a que se estabilice la temperatura de operacion del equipo. (Normalmente
entre 15 y 20 minutos desde el comienzo de la operacion del extrusor hasta la
estabilizacion).

B Verificar que la alimentacion del extrusor sea constante.

E Mantener la velocidad de mezclado constante.

B Activar el sistema de recirculacion para el enfriamiento de la tolva antes de iniciar
la mezcla de materiales.

E Seleccionar la temperatura del tambor y del cabezal de acuerdo al material que se
va a mezclar. La temperatura del tambor debe ser mayor a la temperatura del
cabezal para garantizar un fundido homogéneo del material.

E Procure que los filamentos sean adecuados para su posterior empleo en el
inyector. Filamentos muy finos son dificiles de operar en el inyector ya que se
funden con facilidad y pueden incluso degradarse.

E Limpie el equipo al término de cada mezcla, removiendo todo el residuo de
mezcla contenido en el interior del extrusor.

E NOTA ADICIONAL. En virtud de que este equipo no tenia un dato sobre la

velocidad del rotor, fue necesario realizar una curva de calibracion para relacionar
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las revoluciones por minuto que presenta el equipo con la escala arbitraria de 0 a

100. Dicha curva se anexa al final de este reporte.

Para el inyector:

Establezca la temperatura de operacion del inyector. (25 a 30 minutos)

Alimente Unicamente la cantidad que requerira inyectar al molde. (Entre 2.5y 3
gramos). El exceso de alimentacién al inyector provocara que ésta se desborde
por las orillas del equipo y el molde.

El rotor deber& ser operado a velocidad de mezclado constante.

Suba y baje constante y repetidamente el rotor. Asi podra eliminar la presencia de
burbujas de la muestra. Si no lo hace, la probeta resultante no sera apta para la
realizacion de pruebas mecénicas.

La temperatura de fundido debera ser tal que el tiempo de residencia en el
inyector sea de 5 minutos.

Inyecte rapidamente el material fundido al molde, jalando la palanca rapidamente
y presionando el rotor hacia abajo, con el fin de forzar la mezcla a entrar al
molde.

Una vez concluida la operacion limpie el inyector, eliminando los residuos
presentes en la palanca y en el contenedor de la mezcla.

NOTA ADICIONAL. En virtud de que este equipo no tenia un dato sobre la
velocidad del rotor, fue necesario realizar una curva de calibracion para relacionar
las revoluciones por minuto que presenta el equipo con la escala arbitraria de 0 a

10. Dicha curva del inyector se anexa al final de este reporte.

Para la prensa de placas:

Establezca la temperatura de operacion del equipo. (90 minutos en promedio).
Coloque la probeta previamente cortada y perfectamente distribuida en el molde
de pelicula. Dicho molde debe estar protegido en ambas caras con un acetato.

Evite exceder de 200° C de temperatura para evitar la descomposicion de este y
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se mezcle con la muestra. EI molde con el acetato a su vez llevara un par de
placas de metal.

+ Coloque la mezcla en la plancha.

+ Primeramente cierre la prensa sin aplicar carga. Mantener la muestra asi por 5
minutos.

+ Aplique la carga (presion) de 3 toneladas. Manténgalo por 5 minutos.

+ Transcurrido el tiempo saque la muestra de la prensa.

+ Enfriar a temperatura ambiente.

+ Retirar la pelicula formada del molde.

+ Deseche el acetato y el molde de pelicula una vez que se hayan desgastado. El

empleo de moldes desgastados puede contaminar las peliculas y hacerlas

inutilizables.
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APENDICE C. RESULTADOS COMPLETOS DE PRUEBAS

MECANICAS

Tipo de ensayo: Tension

Velocidad de Cruceta: 50 mm/min.

Humedad Relativa: 50%

Temperatura: 73° F

Carga aplicada: 50 kgf

SISTEMA A: POLIPROPILENO — ARCILLA

POLIPROPILENO

116

Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la Médulo de Energfa punto Tenacidad Tension en

Muestra En la carga max. Carga max. carga max. carga max. Young de ruptura fluencia
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) ) (MPa) (MPa)

1 1.560 0.046 37.368 0.089 1170.110 0.041 1.902 37.368

2 1.652 0.047 39.095 0.094 1257.144 0.048 2.273 39.095

3 1.468 0.047 32.378 0.084 993.113 0.028 1.090 32.378

4 1.835 0.050 34.677 0.105 1114.391 0.029 1.141 34.677
Media 1.629 0.048 35.880 0.093 1133.690 0.037 1.602 35.880
D. E. 0.157 0.002 2.959 0.009 110.607 0.010 0.582 2.959

POLIPROPILENO + MONMORILLONITA AL 1.5% EXTRUIDO AL 70% V
Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la Médulo de Energia punto Tenacidad Tension en

Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura fluencia
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) ) (MPa) (MPa)

1 2.027 0.035 26.696 0.116 699.859 0.032 1.422 26.696

2 1.468 0.038 35.108 0.084 994.551 0.034 1.808 35.108

3 1.560 0.037 33.545 0.089 758.376 0.035 1.803 33.545

4 1.468 0.036 34.618 0.084 865.989 0.031 1.737 34.618

5 1.560 0.039 31.827 0.089 868.007 0.034 1.546 31.827
Media 1.617 0.037 32.359 0.092 837.356 0.033 1.663 32.359
D. E. 0.234 0.002 3.407 0.013 113.592 0.002 0.172 3.407
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POLIPROPILENO + MONMORILLONITA AL 3% SIN EXTRUIR
Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la Médulo de Energia punto Tenacidad Tension en
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura fluencia
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) ) (MPa) (MPa)
1 1.743 0.070 30.508 0.100 896.052 0.051 1.274 30.508
2 2.385 0.034 32.542 0.136 782.160 0.030 1.642 32.542
3 2.752 0.037 30.722 0.157 737.996 0.053 2.492 30.722
4 1.835 0.082 34.920 0.105 905.443 0.065 1.577 34.920
Media 2.179 0.056 32.173 0.125 830.413 0.050 1.746 32.173
D. E. 0.476 0.024 2.046 0.027 83.281 0.015 0.522 2.046
POLIPROPILENO + MONMORILLONITA AL 3% EXTRUIDO AL 70% V
Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la Médulo de Energia punto Tenacidad Tension en
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura fluencia
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) ) (MPa) (MPa)
1 1.452 0.035 34.673 0.083 1040.407 0.026 1.453 34.673
2 1.685 0.034 34.808 0.096 969.037 0.025 1.458 34.808
3 1.239 0.034 32.336 0.071 928.660 0.021 1.116 32.336
4 1.743 0.036 31.057 0.100 805.862 0.032 1.553 31.057
5 1.743 0.035 35.602 0.100 1059.360 0.021 1.213 35.602
Media 1.572 0.035 33.695 0.090 960.665 0.025 1.359 33.695
D. E. 0.222 0.001 1.913 0.013 101.437 0.005 0.185 1.913
POLIPROPILENO + MONMORILLONITA AL 3% EXTRUIDO AL 80% V
Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la Médulo de Energia punto Tenacidad Tension en
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura fluencia
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) ) (MPa) (MPa)
1 2.007 0.046 41.049 0.115 969.036 0.055 2.836 41.049
2 1.973 0.057 29.818 0.113 824.514 0.043 1.300 29.818
3 1.310 0.057 42.065 0.075 1184.759 0.038 1.588 42.065
4 1.819 0.067 36.333 0.104 879.783 0.062 1.931 36.333
5 1.514 0.062 33.737 0.087 905.596 0.041 1.280 33.737
Media 1.725 0.058 36.600 0.099 952.738 0.048 1.787 36.600
D. E. 0.303 0.008 5.097 0.017 139.719 0.010 0.643 5.097

Universidad Nacional Auténoma de México

Facultad de Quimica




POLIPROPILENO + MONMORILLONITA AL 3% EXTRUIDO AL 90% V

Nanocompuestos: Obtencion y caracterizacion de mezclas de polipropileno-montmorillonita

Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la Médulo de Energfa punto Tenacidad Tension en
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura fluencia
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) (@) (MPa) (MPa)
1 1.468 0.031 35.485 0.084 983.733 0.020 1.276 35.485
2 2.293 0.033 35.418 0.131 861.680 0.025 1.545 35.418
3 2.202 0.040 37.550 0.126 843.884 0.036 1.964 37.550
4 2.293 0.037 35.944 0.131 810.467 0.047 2.562 35.944
5 2.018 0.035 39.547 0.115 1014.470 0.028 1.805 39.547
Media 2.055 0.035 36.789 0.117 902.847 0.031 1.830 36.789
D. E. 0.347 0.003 1.766 0.020 90.426 0.011 0.485 1.766
POLIPROPILENO + MONMORILLONITA AL 6% SIN EXTRUIR
Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la Médulo de Energfa punto Tenacidad Tension en
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura fluencia
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) (O) (MPa) (MPa)
1 1.811 0.044 27.325 0.103 922.927 0.021 0.741 27.325
2 1.330 0.038 28.964 0.076 863.152 0.020 0.868 28.964
3 1.102 0.039 25.288 0.063 831.045 0.017 0.644 25.288
Media 1.414 0.040 27.192 0.081 872.375 0.019 0.751 27.192
D. E. 0.362 0.003 1.842 0.020 46.630 0.002 0.112 1.842
POLIPROPILENO + MONMORILLONITA AL 6% EXTRUIDO AL 70% V
Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la Médulo de Energia punto Tenacidad Tension en
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura fluencia
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) (@) (MPa) (MPa)
1 3.393 0.035 30.560 0.194 856.776 0.025 1.238 30.560
2 2.206 0.037 33.104 0.126 821.575 0.029 1.485 33.104
3 1.468 0.031 28.484 0.084 913.403 0.015 0.797 28.484
4 1.560 0.030 32.192 0.089 865.041 0.020 1.256 32.192
5 1.285 0.032 35.020 0.073 1002.842 0.022 1.360 35.020
Media 1.982 0.033 31.872 0.113 891.927 0.022 1.227 31.872
D. E. 0.862 0.003 2.486 0.049 70.127 0.005 0.260 2.486
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POLIPROPILENO + MONMORILLONITA AL 9% SIN EXTRUIR

Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la Médulo de Energfa punto Tenacidad Tension en
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura fluencia
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) (@) (MPa) (MPa)
1 1.893 0.031 23.571 0.108 750.587 0.015 0.660 23.571
2 2.081 0.032 24.061 0.119 644.258 0.021 0.907 24.061
3 1.882 0.035 24.960 0.108 779.463 0.020 0.831 24.960
Media 1.952 0.033 24.197 0.112 724.769 0.019 0.799 24.197
D. E. 0.112 0.002 0.704 0.006 71.204 0.003 0.127 0.704
POLIPROPILENO + MONMORILLONITA AL 9% EXTRUIDO AL 70% V
Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la Médulo de Energia punto Tenacidad Tension en
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura fluencia
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) () (MPa) (MPa)
1 1.418 0.041 33.850 0.081 958.313 0.030 1.430 33.850
2 1.973 0.046 34.207 0.113 997.171 0.028 1.188 34.207
3 1.511 0.037 32.568 0.086 896.557 0.021 1.093 32.568
4 1.522 0.034 33.312 0.087 907.855 0.023 1.254 33.312
5 1.610 0.043 34.043 0.092 1039.274 0.028 1.289 34.043
Media 1.607 0.040 33.596 0.092 959.834 0.026 1.251 33.596
D. E. 0.216 0.005 0.666 0.012 60.027 0.004 0.125 0.666
POLIPROPILENO + BENTONITA AL 1.5% EXTRUIDO AL 70% V
Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la Médulo de Energia punto Tenacidad Tension en
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura fluencia
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) ) (MPa) (MPa)
1 1.431 0.036 35.626 0.082 873.131 0.030 1.685 35.626
2 1.343 0.035 38.311 0.077 977.738 0.025 1.558 38.311
3 1.885 0.038 38.591 0.108 899.923 0.036 2.122 38.591
4 1.610 0.034 36.791 0.092 850.370 0.034 2.110 36.791
5 1.832 0.034 38.316 0.105 1048.160 0.027 1.746 38.316
Media 1.620 0.035 37.527 0.093 929.864 0.030 1.844 37.527
D. E. 0.239 0.002 1.277 0.014 81.732 0.005 0.257 1.277
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POLIPROPILENO + BENTONITA AL 3% EXTRUIDO AL 70% V
Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la Médulo de Energfa punto Tenacidad Tension en
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura fluencia
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) (@) (MPa) (MPa)
1 1.886 0.041 32.259 0.108 827.625 0.034 1.663 32.259
2 1.414 0.041 40.131 0.081 1073.287 0.030 1.663 40.131
3 1.585 0.047 33.668 0.091 890.783 0.034 1.401 33.668
4 1.611 0.035 35.639 0.092 953.248 0.027 1.548 35.639
5 1.414 0.051 39.979 0.081 1065.408 0.033 1.461 39.979
Media 1.582 0.043 36.335 0.091 962.070 0.032 1.547 36.335
D. E. 0.193 0.006 3.602 0.011 107.568 0.003 0.118 3.602
POLIPROPILENO + BENTONITA AL 6% EXTRUIDO AL 70% V
Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la Médulo de Energia punto Tenacidad Tension en
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura fluencia
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) ) (MPa) (MPa)
1 1.314 0.028 34.366 0.075 1158.946 0.011 0.752 34.366
2 2.352 0.044 39.679 0.134 824.990 0.054 2.784 39.679
3 1.998 0.042 37.363 0.114 875.707 0.040 2.039 37.363
4 1.523 0.041 36.564 0.087 981.970 0.030 1.535 36.564
5 2.843 0.034 36.994 0.162 1066.624 0.025 1.541 36.994
Media 2.006 0.038 36.993 0.114 981.647 0.032 1.730 36.993
D. E. 0.619 0.007 1.900 0.035 136.401 0.016 0.748 1.900
POLIPROPILENO + BENTONITA AL 9% EXTRUIDO AL 70% V
Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la Médulo de Energia punto Tenacidad Tension en
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura fluencia
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) ) (MPa) (MPa)
1 1.898 0.037 31.724 0.108 750.279 0.044 2.186 31.724
2 1.407 0.036 35.095 0.080 1162.249 0.024 1.357 35.095
3 2.140 0.038 34.793 0.122 1015.372 0.037 1.907 34.793
4 2.643 0.030 27.423 0.151 844.389 0.022 1.121 27.423
5 1.652 0.030 33.544 0.094 1110.334 0.019 1.173 33.544
Media 1.948 0.034 32.516 0.111 976.525 0.029 1.549 32.516
D. E. 0.475 0.004 3.141 0.027 175.039 0.011 0.473 3.141
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Sistema A: Estudio de Velocidad

POLIPROPILENO 52 RPM

Desplazamiento Carga en la [Tension en la| Deform en la | Mddulo de Tensi6n en | Tension carga

Muestra en la carga max. carga max. | carga max. | carga max. Young |jpunto de ruptura Gltima

(mm) (kN) (MPa) (mm/mm)(%) (MPa) (MPa (MPa)

1 3.027 0.230 34.580 15.138 636.960 18.340 34.000

2 2.844 0.243 37.169 14.221 699.424 17.706 23.000

3 2.202 0.215 33.939 11.008 642.815 33.939 33.000

4 2.293 0.252 39.753 11.467 839.944 28.714 39.000

Media 2.592 0.235 36.360 12.959 704.786 24.675 32.250

D. E. 0.406 0.016 2.658 2.031 94.406 7.976 6.702

POLIPROPILENO 90 RPM

Muestra Desplazamiento Carga en la [Tension en laj| Deform en la | Médulo de Tensién en Tensién carga

en la carga max. carga max. | carga max. | carga max. Young |jpunto de ruptura Gltima

(mm) (kN) (MPa) (mm/mm)(%) (MPa) (MPa (MPa)

1 2.478 0.244 32.523 12.388 681.492 18.135 32.000

2 2.294 0.230 34.286 11.471 730.402 23.685 26.000

3 2.202 0.193 28.855 11.008 604.611 25.805 28.000

4 2.752 0.234 34.881 13.758 693.883 12.154 23.000

5 2.477 0.230 34.323 12.383 697.940 16.655 23.000

Media 2.441 0.226 32.974 12.202 681.666 19.287 26.400

D. E. 0.211 0.019 2.467 1.055 46.709 5.499 3.782

POLIPROPILENO 165 RPM

Desplazamiento Carga en la |[Tension en laj Deform en la | Mddulo de Tension en || Tensién carga

Muestra en la carga max. carga max. | carga max. | carga max. Young |jpunto de ruptura Gltima

(mm) (kN) (MPa) (mm/mm)(%) (MPa) (MPa (MPa)

1 2.661 0.218 32.068 13.304 707.667 18.911 32.000

2 2.202 0.224 33.654 11.008 715.453 14.766 33.000

3 2.202 0.226 34.028 11.008 735.894 17.014 34.000

4 2.202 0.218 32.792 11.008 715.452 17.052 19.000

5 2.202 0.215 32.434 11.008 689.593 23.253 32.000

Media 2.294 0.220 32.995 11.467 712.812 18.199 30.000

D. E. 0.205 0.005 0.824 1.027 16.676 3.184 6.205
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POLIPROPILENO 244 RPM

Desplazamiento | Cargaenla | Tensién enla | Deform enla | Modulo de Tension en Tension carga

Muestra | en la carga max. | carga max. carga max. carga max. Young punto de ruptura ultima

(mm) (kN) (MPa) (mm/mm)(%) (MPa) (MPa (MPa)

1 2.304 0.225 30.183 11.521 698.787 12.367 30.000

2 2.293 0.215 28.748 11.467 629.637 24,711 28.700

3 2.293 0.220 29.449 11.467 666.032 18.940 29.400

4 2.110 0.226 30.129 10.550 670.617 23.416 30.600

5 2.385 0.222 31.968 11.925 740.828 16.338 31.500

Media 2.277 0.222 30.095 11.386 681.180 19.154 30.040

D. E. 0.101 0.004 1.199 0.505 41.429 5.077 1.078

POLIPROPILENO + Montmorillonita 3% 14 RPM

Desplazamiento | Carga en la | Tension en la | Deform enla | Médulo de Tension en Tension carga

Muestra | en la carga max. | carga max. carga max. carga max. Young punto de ruptura ultima

(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (%) (MPa) (MPa (MPa)

1 1.836 0.195 29.175 9.179 689.825 29.175 29.000

2 1.981 0.204 30.440 9.904 746.633 21.103 30.400

3 1.927 0.208 31.109 9.633 645.188 26.199 31.000

4 2.110 0.202 30.142 10.550 649.247 24.116 30.100

5 2.202 0.201 29.993 11.008 588.380 24.339 29.500

Media 2.011 0.202 30.172 10.055 663.855 24.986 30.000

D. E. 0.146 0.005 0.703 0.728 58.705 2.970 0.778

POLIPROPILENO + Montmorillonita 3% 52 RPM

Desplazamiento | Cargaenla | Tensién enla | Deformenla | Médulo de Tension en Tension carga

Muestra | en la carga max. || carga max. carga max. carga max. Young punto de ruptura altima

(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (%) (MPa) (MPa (MPa)

1 2.294 0.216 32.401 11.471 818.891 18.023 32.400

2 2.293 0.216 32.401 11.467 696.669 27.882 32.400

3 2.202 0.217 32.551 11.008 688.521 11.039 32.500

4 2.202 0.215 32.177 11.008 696.669 11.786 34.000

5 2.385 0.227 34.044 11.925 831.114 18.172 32.000

Media 2.275 0.218 32.715 11.376 746.373 17.380 32.660

D. E. 0.077 0.005 0.755 0.384 71.986 6.761 0.773
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POLIPROPILENO + Montmorillonita 3% 90 RPM

Desplazamiento || Carga en la | Tension en la | Deform enla || Médulo de Tensién en Tension carga

Muestra | en la carga max. | carga max. carga max. carga max. Young punto de ruptura Gltima

(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (%) (MPa) (MPa (MPa)

1 2.294 0.230 30.670 11.471 623.493 16.814 30.000

2 2.477 0.225 33.588 12.383 819.674 16.590 33.000

3 2.714 0.227 33.849 13.571 669.536 13.874 33.800

4 2.114 0.241 35.932 10.571 872.425 22.653 35.900

5 2.110 0.215 32.026 10.550 734.460 13.837 33.500

Media 2.342 0.228 33.213 11.709 743.918 16.754 33.240

D. E. 0.257 0.009 1.988 1.286 102.929 3.593 2.122

POLIPROPILENO + Montmorillonita 3% 165 RPM

Desplazamiento || Carga en la | Tension en la | Deform enla || Médulo de Tension en Tension carga

Muestra || en la carga max. || carga max. carga max. carga max. Young punto de ruptura Ultima

(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (%) (MPa) (MPa (MPa)

1 2.019 0.225 32.958 10.096 769.656 16.837 32.500

2 2.293 0.210 30.838 11.467 618.117 16.545 30.800

3 2.110 0.209 30.655 10.550 705.850 25.757 30.600

4 2.331 0.219 32.191 11.654 650.020 19.250 32.000

5 2.293 0.211 30.948 11.467 594.191 23.783 30.700

Media 2.209 0.215 31.518 11.047 667.567 20.434 31.320

D. E. 0.137 0.007 1.007 0.684 70.755 4.154 0.870

POLIPROPILENO + Montmorillonita 3% 244 RPM

Desplazamiento || Carga en la | Tension enla | Deformenla || Modulo de Tension en Tension carga

Muestra | en la carga max. || carga max. carga max. carga max. Young punto de ruptura Gltima

(mm) (kN) (MPa) (mm/mm)(%) (MPa) (MPa (MPa)

1 2.202 0.209 29.796 11.013 613.654 17.442 29.500

2 2.293 0.210 29.974 11.467 605.886 21.215 29.500

3 2.111 0.205 29.226 10.554 706.867 18.367 29.300

4 2.385 0.207 29.546 11.925 737.938 16.872 29.600

5 2.202 0.217 30.970 11.008 617.538 19.008 30.500

Media 2.239 0.210 29.902 11.193 656.377 18.581 29.680

D. E. 0.104 0.005 0.660 0.521 61.409 1.687 0.471
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POLIPROPILENO + Bentonita 3% 14 RPM

Desplazamiento Carga en la | Tensién en la | Deform enla | Médulo de Tensién en Tension carga

Muestra | en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young punto de ruptura Ultima

(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (%) (MPa) (MPa (MPa)

1 1.835 0.218 32.297 9.175 891.913 27.524 32.500

2 2.293 0.201 29.818 11.467 609.407 24.121 29.800

3 2.018 0.208 30.891 10.092 686.087 20.643 30.800

4 1.927 0.209 30.965 9.633 706.266 30.965 30.500

5 2.202 0.207 30.669 11.008 617.478 23.233 30.600

Media 2.055 0.209 30.928 10.275 702.230 25.297 30.840

D. E. 0.190 0.006 0.891 0.951 114.078 4.012 1.001

POLIPROPILENO + Bentonita 3% 52 RPM

Desplazamiento Carga en la | Tensién en la | Deform enla | Médulo de Tensién en Tension carga

Muestra | en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young punto de ruptura Gltima

(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (%) (MPa) (MPa (MPa)

1 2.111 0.236 33.888 10.554 657.187 27.524 29.000

2 2.110 0.232 33.386 10.550 743.247 28.438 28.600

3 2.202 0.223 32.023 11.008 621.980 11.727 32.000

4 2.239 0.234 33.601 11.196 731.512 17.286 28.000

5 2.293 0.221 31.808 11.467 586.774 31.808 31.000

Media 2.191 0.229 32.941 10.955 668.140 23.357 29.720

D. E. 0.080 0.007 0.956 0.402 68.059 8.466 1.701

POLIPROPILENO + Bentonita 3% 90 RPM

Desplazamiento Carga enla | Tensién en la | Deform enla | Médulo de Tensién en Tension carga

Muestra | en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young punto de ruptura Gltima

(mm) (kN) (MPa) (mm/mm)(%) (MPa) (MPa (MPa)

1 2.228 0.216 31.465 11.138 754.097 16.476 31.000

2 2.202 0.210 30.664 11.008 702.501 16.476 30.000

3 2.293 0.213 31.137 11.467 710.439 16.403 31.000

4 2.202 0.191 27.936 11.008 563.589 26.662 27.000

5 2.202 0.207 30.192 11.008 635.029 14.438 30.000

Media 2.225 0.207 30.279 11.126 673.131 18.091 29.800

D. E. 0.039 0.010 1.395 0.199 74.601 4.870 1.643
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POLIPROPILENO + Bentonita 3% 165 RPM

Desplazamiento || Carga en la | Tension en la | Deform enla || Médulo de Tensién en Tension carga

Muestra | en la carga max. | carga max. carga max. carga max. Young punto de ruptura Gltima

(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (%) (MPa) (MPa (MPa)

1 2.019 0.209 30.452 10.096 674.719 22.957 30.400

2 2.385 0.207 30.270 11.925 635.029 16.117 30.500

3 2.398 0.206 30.051 11.988 670.750 15.317 30.600

4 2.293 0.211 30.779 11.467 698.532 13.461 30.500

5 2.018 0.206 30.015 10.092 718.377 15.098 30.600

Media 2.223 0.208 30.313 11.114 679.481 16.590 30.520

D. E. 0.191 0.002 0.315 0.952 31.427 3.688 0.084
POLIPROPILENO + Bentonita 3% 244 RPM

Desplazamiento || Carga en la | Tension en la | Deform enla || Médulo de Tension en Tension carga

Muestra || en la carga max. || carga max. carga max. carga max. Young punto de ruptura Ultima

(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (%) (MPa) (MPa (MPa)

1 2.202 0.215 31.950 11.013 767.315 31.950 31.500

2 1.834 0.212 31.543 9.171 819.816 21.954 31.300

3 2.293 0.208 30.950 11.467 593.660 14.439 30.500

4 2.285 0.205 30.506 11.425 702.699 16.772 31.600

5 2.118 0.210 31.209 10.592 650.199 16.068 31.800

Media 2.146 0.210 31.232 10.734 706.738 20.237 31.340

D. E. 0.189 0.004 0.552 0.943 90.077 7.126 0.503
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SISTEMA C: POLIPROPILENO — AGENTE COMPATIBILIZANTE — ARCILLA
POPLIPROPILENO + POLYBOND 3%
Desplazamiento Carga en la Tension en la IDeform en la| Mdédulo de | Energia punto | Tenacidad
Muestra en la carga max. carga max. Carga max. || carga max. Young de ruptura
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) (@) (MPa)
1 0.202 1.764 37.414 0.009 7426.751 0.002 0.217
2 0.165 1.139 22.049 0.007 6128.923 0.001 0.086
3 0.202 3.237 33.432 0.009 9689.954 0.004 0.182
4 0.184 2.701 32.821 0.008 7486.531 0.003 0.168
5 0.184 3.215 36.447 0.008 8097.139 0.004 0.190
Media 0.187 2.411 32.433 0.008 7765.860 0.003 0.169
D. E. 0.015 0.929 6.122 0.001 1292.717 0.001 0.050
POLIPROPILENO + POLYBOND 3% + BENTONITA 3%
Desplazamiento Carga en la Tension en la IDeform en la| Mddulo de | Energia punto | Tenacidad
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) (0)] (MPa)
1 0.169 3.032 33.639 0.007 9540.545 0.002 0.111
2 0.130 2.741 29.018 0.006 7546.698 0.002 0.089
3 0.168 2.630 32.681 0.007 9571.291 0.002 0.129
4 0.120 2.540 31.377 0.005 9163.429 0.002 0.099
5 0.110 2.652 24.951 0.005 8062.796 0.001 0.050
Media 0.139 2.719 30.333 0.006 8776.952 0.002 0.096
D. E. 0.027 0.189 3.472 0.001 920.184 0.000 0.030
POLIPROPILENO + POLYBOND 3% + BENTONITA 6%
Desplazamiento Carga en la Tension en la IDeform en la| Mddulo de || Energia punto | Tenacidad
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) (@) (MPa)
1 0.150 3.228 35.526 0.007 11404.132 0.003 0.139
2 0.078 2.380 27.193 0.003 8585.017 0.001 0.049
3 0.135 2.514 36.383 0.006 9327.774 0.002 0.096
4 0.074 1.822 23.423 0.003 8291.545 0.001 0.037
5 0.147 2.916 30.734 0.006 9742.546 0.002 0.098
Media 0.117 2.572 30.652 0.005 9470.203 0.002 0.084
D. E. 0.038 0.537 5.496 0.002 1225.492 0.001 0.041
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POLIPROPILENO + POLYBOND 3% + BENTONITA 9%
Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la | Médulo de Energia punto || Tenacidad
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) ) (MPa)
1 0.074 2.309 30.306 0.003 10107.226 0.001 0.043
2 0.096 2.354 30.828 0.004 13530.952 0.001 0.050
3 0.092 2.622 32.994 0.004 13920.782 0.001 0.057
4 0.080 2.510 31.856 0.003 10035.600 0.001 0.054
5 0.093 2.622 32.119 0.004 12350.693 0.001 0.072
Media 0.087 2.483 31.621 0.004 11989.051 0.001 0.055
D. E. 0.009 0.147 1.066 0.001 1843.710 0.000 0.011
POLIPROPILENO + POLYBOND 6% + BENTONITA 0%
Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la | Médulo de | Energia punto || Tenacidad
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) (@) (MPa)
1 0.119 3.151 31.057 0.005 8198.306 0.002 0.078
2 0.129 3.508 38.295 0.006 9171.416 0.003 0.125
3 0.113 3.106 34.257 0.005 10377.449 0.002 0.093
4 0.100 2.392 28.369 0.004 9286.343 0.001 0.048
5 0.093 4.111 30.451 0.004 10268.712 0.002 0.053
Media 0.111 3.254 32.486 0.005 9460.445 0.002 0.079
D. E. 0.014 0.627 3.873 0.001 894.572 0.001 0.031
POLIPROPILENO + POLYBOND 6% + BENTONITA 3%
Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la | Mddulo de | Energia punto | Tenacidad
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) Q)] (MPa)
1 0.129 2.991 28.966 0.006 7701.833 0.001 0.060
2 0.092 0.804 28.181 0.004 12275.831 0.000 0.067
3 0.138 3.192 36.933 0.006 8940.117 0.002 0.123
4 0.147 2.098 32.336 0.006 9062.833 0.001 0.085
5 0.129 2.344 27.799 0.006 7174.426 0.002 0.094
Media 0.127 2.286 30.843 0.006 9031.008 0.001 0.086
D. E. 0.021 0.942 3.847 0.001 1984.424 0.001 0.025
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POLIPROPILENO + POLYBOND 6% + BENTONITA 6%
Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la | Mddulo de | Energia punto | Tenacidad
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) Q)] (MPa)
1 0.155 2.950 36.436 0.007 10146.354 0.003 0.146
2 0.110 2.414 31.360 0.005 9021.610 0.001 0.078
3 0.079 1.812 17.113 0.003 5375.798 0.001 0.023
4 0.153 2.660 30.586 0.007 9661.304 0.003 0.132
5 0.169 2.638 30.329 0.007 8391.630 0.003 0.142
Media 0.133 2.495 29.165 0.006 8519.339 0.002 0.104
D. E. 0.037 0.427 7.182 0.002 1877.611 0.001 0.053
POLIPROPILENO + POLYBOND 6% + BENTONITA 9%
Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la | Mdédulo de | Energia punto | Tenacidad
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) (@) (MPa)
1 0.095 2.078 29.272 0.004 12113.001 0.001 0.065
2 0.151 2.636 30.502 0.007 8613.401 0.002 0.111
3 0.132 1.944 25.411 0.006 7751.348 0.001 0.043
4 0.136 1.810 28.826 0.006 8408.209 0.001 0.090
5 0.079 1.252 23.856 0.003 7682.024 0.000 0.040
Media 0.119 1.944 27.573 0.005 8913.597 0.001 0.070
D. E. 0.030 0.498 2.807 0.002 1833.665 0.001 0.031
POLIPROPILENO + POLYBOND 9% + BENTONITA 0%
Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la | Mddulo de | Energia punto | Tenacidad
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) ) (MPa)
1 0.130 2.947 34.586 0.006 8592.330 0.002 0.103
2 0.118 3.259 34.146 0.005 11465.059 0.002 0.099
3 0.114 2.545 33.056 0.005 11059.598 0.001 0.078
4 0.112 1.630 30.852 0.005 10657.153 0.001 0.077
5 0.097 5.961 44.880 0.004 18073.969 0.002 0.078
Media 0.114 3.268 35.504 0.005 11969.622 0.002 0.087
D. E. 0.012 1.625 5.437 0.001 3587.285 0.001 0.013
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POLIPROPILENO + POLYBOND 9% + BENTONITA 3%
Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la | Mddulo de | Energia punto | Tenacidad
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) Q)] (MPa)
1 0.169 1.764 31.243 0.007 8781.822 0.002 0.137
2 0.118 3.148 33.319 0.005 10491.709 0.002 0.099
3 0.147 3.326 35.136 0.006 9762.718 0.003 0.123
4 0.131 3.192 30.034 0.006 7748.237 0.002 0.090
5 0.130 2.969 33.290 0.006 8352.691 0.002 0.105
Media 0.139 2.880 32.604 0.006 9027.435 0.002 0.111
D. E. 0.020 0.637 1.991 0.001 1099.624 0.000 0.019
POLIPROPILENO + POLYBOND 9% + BENTONITA 6%
Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la | Mdédulo de | Energia punto | Tenacidad
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) (@) (MPa)
1 0.165 3.103 33.531 0.003 7898.860 0.003 0.138
2 0.133 4.197 34.747 0.003 9411.849 0.003 0.104
3 0.129 5.313 39.923 0.003 10437.964 0.003 0.110
4 0.094 3.907 30.070 0.002 9809.790 0.002 0.056
5 0.131 3.460 33.762 0.003 9482.322 0.003 0.109
Media 0.130 3.996 34.407 0.003 9408.157 0.003 0.103
D. E. 0.025 0.847 3.554 0.000 936.123 0.000 0.030
POLIPROPILENO + POLYBOND 9% + BENTONITA 9%
Desplazamiento Carga en la Tension en la Deform en la | Mddulo de | Energia punto | Tenacidad
Muestra en la carga max. carga max. carga max. carga max. Young de ruptura
(mm) (kN) (MPa) (mm/mm) (MPa) ) (MPa)
1 0.092 2.411 25.363 0.004 9133.219 0.001 0.040
2 0.131 3.393 33.996 0.006 9035.012 0.003 0.124
3 0.118 3.438 35.724 0.005 10510.661 0.002 0.099
4 0.136 2.366 29.166 0.006 7625.766 0.001 0.066
5 0.147 3.371 33.090 0.006 9072.425 0.002 0.101
Media 0.125 2.996 31.468 0.005 9075.417 0.002 0.086
D. E. 0.021 0.555 4.174 0.001 1020.588 0.001 0.033
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POLIPROPILENO + POLYBOND 3% + MONTMORILLONITA 3%

Desplazamiento Carga en la Tension en la Médulo de
Muestra en la carga max. carga max. carga max. Young
(mm) (kN) (MPa) (MPa)
1 1.515 0.033 21.998 370.870
2 1.514 0.035 17.724 297.765
3 1.102 0.045 22.382 356.605
4 1.514 0.033 22.129 362.549
5 0.552 0.031 15.371 292.961
6 1.377 0.042 27.947 461.210
7 1.102 0.041 25.718 466.503
Media 1.239 0.037 21.896 372.638
D. E. 0.355 0.005 4.311 69.489
POLIPROPILENO + POLYBOND 3% + MONTMORILLONITA 6%
Desplazamiento Carga en la Tension en la Médulo de
Muestra en la carga max. carga max. carga max. Young
(mm) (kN) (MPa) (MPa)
1 1.378 0.035 23.271 406.530
2 1.239 0.032 21.146 343.292
3 1.240 0.038 25.113 382.281
4 1.103 0.029 19.104 351.966
5 1.377 0.035 23.093 381.830
6 1.514 0.031 20.659 277.306
7 1.423 0.028 13.336 242.284
Media 1.325 0.032 20.817 340.784
D. E. 0.138 0.004 3.845 59.989
POLIPROPILENO + POLYBOND 3% + MONTMORILLONITA 9%
Desplazamiento Carga en la Tension en la Médulo de
Muestra en la carga max. carga max. carga max. Young
(mm) (kN) (MPa) (MPa)
1 1.378 0.026 17.296 311.436
2 1.385 0.031 20.669 341.344
3 1.239 0.033 16.536 262.854
4 1.239 0.026 12.774 209.260
5 1.293 0.027 13.676 221.615
6 1.248 0.030 14.996 244.296
7 1.377 0.031 20.669 380.763
Media 1.308 0.029 16.659 281.653
D. E. 0.069 0.003 3.145 64.378
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