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RESUMEN

TITULO: OBTENCION DE UN COMPUESTO POLIMERICO DE POLIETILENO DE ALTA
DENSIDAD (PEAD) Y REFUERZO DE UNA ORGANOBENTONITA.”

AUTORA: NOHORA SUAREZ SANCHEZ'

PALABRAS CLAVES: Bentonita natural, bentonita modificada, angulo de contacto, Polietileno de
Alta densidad.

En este proyecto se evaluaron las propiedades mecénicas en tension de un material compuesto de
Polietileno de alta densidad (PEAD)-arcilla bentonitica y la relacibn que éstas tienen con las
caracteristicas hidrofilicas/hidrofébicas del refuerzo. Se realizé la caracterizacion de la bentonita
natural y modificada mediante una variedad de técnicas de analisis quimico: Difraccién de rayos X
(DRX), Termogravimetria (TGA), Potencial Z, Microscopia Electrénica de Barrido(SEM) y
Espectroscopia Infrarroja (IR), logrando establecer el caracter organofilico de la bentonita y sus
posibles cambios estructurales derivados de la modificacion. Se determiné también el grado de
hidrofobicidad, a través de la medicion del angulo de contacto utilizando el método de mojabilidad

de capas delgadas.

La bentonita natural fue sometida a un tratamiento de modificacién organica, empleando como
agente modificador una disolucion de hexadecilamina al 33% cuyo objetivo es promover un mayor
espaciamiento interlaminar y un caracter organofilico apropiado para que la arcilla sea

compatible con el polimero y pueda ser incorporada a éste.

Al material compuesto, obtenido mediante fusion y mezclado utilizando una extrusora, fue sometido
a ensayos mecénicos y fisicos. Se observd que la dureza del material es afectada en gran medida
por la adicién del refuerzo de bentonita y que la bentonita sin modificar proporciona una mayor
resistencia maxima al polimero en comparacion con la bentonita modificada. Por otra parte, el alto
grado de hidrofobicidad del refuerzo esta relacionado con un elevado incremento en la elongacion

a la ruptura del material compuesto.

*Proyecto de Grado
"Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: Gustavo Neira Arenas,
PhD.



ABSTRACT

TITLE: MECHANICAL EVALUATION OF A POLYMER COMPOSITE OF A HIGH-DENSITY
POLYETYLENE (HDPE) AND REINFORCEMENT OF ORGANOBENTONITE?

AUTOR: NOHORA SUAREZ SANCHEZ®

KEY WORDS: Natural bentonite, modified clay, contact angle, High density Polyethylene.

In this Project, the tensile mechanical properties of a composite material of High Density
Polyethylene (HDPE)-bentonite clay, and their relation with the hydrophilic/hydrophobic
characteristics of the reinforcement, were evaluated. Characterisation of natural and modified
bentonite was carried out by a variety of analytical techniques, amongst them X-Rays Diffraction
(XRD), Thermogravimetric Analysis (TGA), ZPC, Scanning Electron Microscopy (SEM), and
Infrared Spectroscopy (FTIR), to stablish the organophilic character of the bentonite and its
possible structural change on modification. The degree of hydrophobicity was also determined,

through contact angle determination using the thin layer wettability method.

Natural bentonite was subjected to a organic modification treatment, using a solution of 33%
hexadecylamine, aimed at promoting an increased interlayer spacing and an appropriate
organophilic character so that the clay be compatible with the polymer and suitably incorporated to
it.

The composite material, obtained through melting and mixing in a extruder, was evaluated by
mechanical and physical testing. It was observed that the hardness of the material was not greatly
affected by the addition of the bentonite reinforcement, and non-modified bentonite provides higher
maximum strength to the polymer than modified bentonite. On the other hand, a high degree of
hydrophobicity is related to the dramatic increase in the ultimate elongation of the composite

material.

* B. Sc. Thesis
s Physical-chemical engineerings. Chemical Engineering School. Director: Gustavo Neira Arenas, PhD.



INTRODUCCION

Los polimeros constituyen gran parte de los materiales mas utilizados en la
sociedad debido a su versatilidad, técnicas de manufactura e innumerables
propiedades y caracteristicas, que permiten su uso en diversas aplicaciones,
elevando asi su consumo total, lo cual ha desencadenado en un serio problema

ambiental debido a la cantidad de desechos que producen.

Actualmente las tecnologias de produccion buscan desarrollar un material con
determinadas propiedades que tiendan a establecer un impacto positivo. Siendo
éstos mas fiables, resistentes y ligeros, pero también teniendo en cuenta que no

tengan un elevado costo y no sean perjudiciales al medio ambiente.

Hasta hace algunas décadas se tenia la idea que la busqueda de nuevos
materiales estaba ligada a los metales; pero con el tiempo se ha observado que ha
disminuido; proyectandose un elevado desarrollo en las tecnologias de materiales

compuestos y poliméricos.

Los materiales compuestos de base polimérica y refuerzos de bentonitas son
novedosos y en algunos casos no se tiene una total claridad del desarrollo de sus
propiedades, es decir si el material compuesto es superior o inferior respecto a
dichas caracteristicas.

En su estado natural las bentonitas tienen caracteristicas altamente hidrofilicas, lo
cual puede ser una limitante para que el refuerzo se incorpore de manera efectiva
y se logre obtener un compuesto de base polimérica con propiedades mejoradas.
Sin embargo, se han desarrollado métodos que utilizando un agente modificante,
permiten cambiar el caracter hidréfilo de la bentonita por hidréfobo y organofilico,
haciéndolo mas compatible con el polimero y permitiendo una mejora de sus
propiedades. A este respecto, el fino tamafio de grano de la arcilla también juega

un importante papel ya que facilita su dispersion e integracién en el material.



En este proyecto se tuvo como objetivo general la elaboracion de un material
compuesto de base polimérica, conformado por polietiieno de alta densidad
(PEAD ) y una bentonita modificada. El grado de hidrofobicidad de la arcilla se
determind a través de la medicidn del angulo de contacto utilizando el método de
mojabilidad de capas delgadas; para observar la posible relacién que éste tiene
con las propiedades finales del material compuesto. Para la caracterizacion de la
arcilla de refuerzo también se incluyeron otras técnicas de analisis para estimar
otras propiedades y evaluar los posibles cambios estructurales de la bentonita
modificada mediante: Difraccion de rayos X (DRX), Ensayos de Termogravimetria
(TGA), Potencial Z, Microscopia Electrénica de barrido (SEM) y Espectroscopia
Infrarroja (IR)



1. FUNDAMENTO TEORICO

En la actualidad el uso de los polimeros ha aumentado vertiginosamente ya que
pueden ser cambiados de diversas maneras, ofreciendo una amplia variedad de
propiedades que se adaptan al desarrollo de nuevos materiales; pero originando
también un impacto ambiental y social fuerte que ha traido consigo aspectos tanto

positivos como negativos.

Los materiales poliméricos son buenos aisladores eléctricos y del calor, y algunos
son muy resistentes al ataque quimico y la corrosion. Su resistencia mecanicay a
la tension varia en un amplio rango de posibilidades, y en este aspecto en el cual
las investigaciones recientes han propiciado el desarrollo de materiales
compuestos de base pollimérica y refuerzo inorganico como la arcillas. Con el fin
de incrementar la posibilidad de integracion matriz-refuerzo, se han empleado
arcillas modificadas, con caracteristicas organofilicas, hacia las cuales se enfocé

este proyecto.

1.1PROCESOS DE OBTENCION DE LOS POLIMEROS

Los polimeros se componen de grandes moléculas formadas por la unién de otras
mas sencillas y resultan muy utiles en la produccion, envase y embalaje de
multiples productos. Estos se pueden obtener por diferentes procesos y

moldearse mediante el calor o la presion, para obtener el producto deseado.

- EXTRUSION

La materia prima en forma de granulos pequefios se introduce por un embudo de
cafion calentado, donde un cilindro con rosca de tornillo la transporta a lo largo del
tubo. EIl material se va fundiendo, por lo que ocupa menos espacio, y va saliendo
por un extremo. Posteriormente la obtencidén del polimero se completa mediante
dos procesos: La extrusion combinada con soplado y el moldeo con inyeccion a

presion.



- MOLDEO CON INYECCION A PRESION

El material se calienta hasta el punto de fusion, se inyecta a una alta presion en
moldes de refrigeracion, donde se enfria y se solidifica tomando la forma del
objeto. El molde se construye en dos mitades que se separan después de la

inyeccion para retirar el articulo de plastico.

-EXTRUSION COMBINADA CON SOPLADO

La materia prima se funde y se procesa a través de una boquilla. Luego,
mediante una serie de operaciones auxiliares, se obtienen los productos de
material plastico. Para realizar el proceso de inyeccion, se requiere una maquina

inyectora, molde, periféricos y materia prima. [1]

1.2 POLIETILENO DE ALTA DENSIDAD (PEAD)

El Polietileno de alta densidad (PEAD, HDPE) empleado en este trabajo, es un
polimero muy versatil y se puede transformar de diversas formas: inyeccion,
soplado, extrusion y rotomoldeo. Ademas, tiene numerosas aplicaciones a nivel
industrial (fabricacién de prétesis, envases, bombonas para gases y contenedores
de agua y combustible) y posee buena resistencia al impacto y excelente

resistencia térmica y quimica. Es un polimero de cadena lineal no ramificada:

HHHHHHHH
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Tiene un bajo nivel de ramificaciones, por lo cual su densidad vy las fuerzas
intermoleculares son altas. Es obtenido por polimerizacion del etileno a presiones
relativamente bajas (1-200 atm), con catalizador alquilmetélico (catalisis de
Ziegler) o un 6xido metdlico sobre silice o alimina (procesos Phillips y Stardard
Qil). ). Su densidad es algo méas elevada: de 0,940 a 0,960 gr/cm®. Es sélido,
incoloro, inodoro y no es toxico. Es muy impermeable a los liquidos y vapores;
también posee buenas cualidades de moldeo y se transforma, utilizando

antioxidantes, lubrificantes y, segin su uso, estabilizantes térmicos y para la



radiacion ultravioleta. Como materia prima se presenta en polvo fino, hojas, filmes,

filamentos, tubos, granulos. [1]

1.3 PROPIEDADES DE LAS ARCILLAS BENTONITICAS

Las arcillas son minerales que en estado natural poseen importantes
caracteristicas estructurales y superficiales. Son silicatos hidratados con estructura
de capa que pertenecen al grupo de los filosilicatos, cuyas propiedades fisico-
guimicas dependen de su estructura y de su tamafio de grano, muy fino (inferior a
2 mm). Entre las mas importantes y de mayor aplicacion en el campo de los
materiales compuestos, estan las arcillas bentoniticas tipo montmorillonita. A
nivel estructural presentan unidades modulares constituidas por capas tetraédricas
y octaédricas que forman laminas. Una lamina octaédrica central de alimina esta
unida por los extremos a dos tetraedros de silice tal como se ilustra en la figura 1.
Situados entre cada lamina se encuentran cationes metalicos de Na*, Ca'™, k’,
conocidos como cationes intercambiables que pueden ser sustituidos por cationes
surfactantes como las sales de alquilamonio, de tal forma que la arcilla se

convierte en oganofilica, favoreciendo asi su compatibilidad con los polimeros.[2,3]

Figura 1. Estructura de las arcillas
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Las arcillas poseen importantes propiedades fisico-quimicas: superficie especifica,
capacidad de Intercambio catidnico, capacidad de absorcion, hidratacion e
hinchamiento y plasticidad; caracteristicas que las hacen aptas para ser utilizadas

en diversas aplicaciones industriales.

1.3.1 BENTONITAS MODIFICADAS

Las bentonitas estan compuestas fundamentalmente por montmorillonita, uno de
los silicatos mas utilizados como reforzante de polimeros debido a su elevada
capacidad de intercalacion y exfoliacion. La intercalacion de polimeros en arcillas
laminares (montmorillonita) ha demostrado ser un exitoso camino para la
preparacién de nanocompuestos con propiedades mejoradas.[4] En la tabla 1 se

muestra su composicion quimica natural.

Tabla 1. Composicion quimica de la Montmorillonita[4]

ARCILLA %SiO; %Al;05 | %Fe;03 | %NaO | %MgO | %CaO | %TiO | %K.0

MONTMORILLONITA 57.50 20.59 3.94 2.87 2.45 1.22 0.11 0.75

En su forma original ésta es dificil de dispersar en los polimeros convencionales,
por lo tanto es necesario someterla a una serie de procesos quimicos que buscan
introducir grupos mas compatibles (hidrofébicos), como los encontrados en los
polimeros y de ésta manera facilitar la incorporacion de la arcilla hasta niveles
moleculares. Con tal fin, es fundamental que ésta sea de naturaleza organofilica,
lo cual se puede lograr con un tratamiento de modificacion de las caracteristicas
estructurales del mineral utilizando iones de alquilamonio, que sustituyen el
cation presente en el silicato, favoreciendo la compatibilidad con el polimero. Una
vez conformado el material compuesto, puede desarrollarse una estructura como
la que se muestra en la figura 2, segun sea la dispersion de la arcilla en la matriz

polimérica.



Figura 2. Dispersion de la arcilla en la matriz polimérica
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1.3.2 MATERIALES COMPUESTOS DE POLIMERO-BENTONITA MODIFICADA

Los materiales compuestos son sustancias obtenidas por la combinacion
macroscopica de dos o mas materiales diferentes (metales, ceramicos y
polimeros), que pueden presentar propiedades mecanicas y fisicas especiales,
apropiadas para una gran variedad de usos. Estos materiales estan formados por
el material continuo llamado matriz, responsable de las propiedades fisicas y
quimicas, Yy el material discontinuo conocido como refuerzo, encargado de definir
las propiedades mecanicas del material. En estos materiales, la “interfase” es una

region donde el refuerzo y la matriz estdn quimica o mecanicamente combinadas.

Los compuestos poliméricos de arcilla contienen una matriz polimérica
(componente organico) y una parte de arcilla (componente inorganico). La
estructura de estos nanocompuestos depende no solo de la compatibilidad entre la
parte organica e inorganica, sino del método de mezclado y su dispersion.

Las técnicas de procesado mas usadas se dividen en tres grupos dependiendo de

los materiales de partida:

e Polimerizacion in situ: mezclado de la arcilla con el monémero y posterior
polimerizacion.

e Mezclado en fundido: Mezclando los silicatos en capas directamente con el
polimero fundido.

e Colada de disoluciones: Intercalando la arcilla con el polimero en disolucion

y posterior evaporacion del solvente.[5.1]
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De esta manera se han obtenido diferentes tipos de nanocompuestos con matrices
ingenieriles tales como: poliamida-6 '), poliamida-12 [, poliestireno [, poliuretano

19 resinas epoxi **, entre otros.

1.4 PROPIEDADES DE INTERFASE

La interfase matriz-refuerzo juega un papel fundamental en su mutua integracion,
y determina en gran parte las propiedades mecéanicas del material compuesto.
Para establecer el grado de interaccion entre la superficie de las particulas de
refuerzo y la matriz, en este proyecto se consider6 importante conocer las
propiedades superficiales de las particulas, y en particular su grado de
hidrofobicidad y 6rgano-compatibilidad, lo cual se puede establecer a partir de la
mojabilidad y el angulo de contacto.

MOJABILIDAD

La mojabilidad se define como la capacidad que posee un liquido para esparcirse
sobre una superficie dada. Es una funcién del tipo de fluido y de la superficie
sélida. En sistemas que contienen tres fases distintas se deben tener en cuenta
las interacciones binarias, usando las energias interfaciales por unidad de area
para comparar las fuerzas relativas de adhesion. Segun se favorezca o no ésta en
una de las fases sobre las otras se dice que hay una mayor o menor mojabilidad.
[12,16]

La interaccion entre un liquido y un sélido implica tres interfases; las interfases
sélido-liquido, liquido-vapor y la interfase soélido-vapor. Cada una de estas
interfases esta asociada a la tension superficial. EI angulo entre la gota de liquido
y la superficie solida se conoce como angulo de contacto 6,3 (ver figura 3) y se
relaciona con las tensiones superficiales de las tres interfaces segun la siguiente

ecuacion:

605023 = —Yl?;,_lzl/z:’. (1)



Donde: 1v1,= Interfase vapor-liquido

v13= Interfase vapor-solido

v23= Interfase liquido-solido

Figura 3. Mojabilidad y angulo de contacto [14]
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Si y43 > 53 Entonces, 6 < 90° Moja la superficie
Si y43 < ya3Entonces, 6 > 909 No moja la superficie

Tedricamente, debe ocurrir mojabilidad o no mojabilidad cuando el angulo de
contacto es 0° o 180° respectivamente. Sin embargo, un angulo de cero es
obtenido sélo en pocos casos (agua sobre vidrio), mientras que un angulo de 180°

es casi nunca alcanzado (mercurio sobre acero 6 = 154°).

Las medidas de angulo de contacto hechas sobre las superficies son necesarias
para muchas aplicaciones industriales y de laboratorio. Las industrias de

automoviles y de pinturas usan las propiedades de mojabilidad en sus productos.

ANGULO DE CONTACTO

El angulo de contacto es una medida de la mojabilidad de la superficie solida por
un liquido e indica los pardmetros superficiales que se necesitan medir.

El 4ngulo de contacto es el angulo formado por el plano tangente a la interfase
liquido - gas y el plano formado por el solido en un contacto trifasico sélido-liquido-

gas. (ver Figura 4)



Figura 4. Representacion de los diferentes casos de mojabilidad[15]
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Como se observa en la figura, si el angulo de contacto es muy pequefio entonces
la gota de liquido se extiende sobre el sdlido, es decir, el liquido moja el sélido.
Pero si sucede lo contrario es decir, el &ngulo es superior a los 90°, entonces es el
vapor el que moja el sélido.

Para medir el angulo de contacto es necesario el empleo de métodos que se
ajusten a la naturaleza fisica del material.[12,13,14]

Los procedimientos basados en el ascenso capilar se pueden utilizar para la
medicion del angulo de contacto sobre materiales finos, aplicando la ecuacion

propuesta por Washburn sobre muestras de mineral en polvo, en 1921.[14]

__ Yryr+tcosO
= 2

[? (2)

Donde: © = angulo de contacto formado en la interfase

t = tiempo transcurrido | = distancia recorrida n=viscosidad del liquido
yLv= tension superficial en la interfase vapor-liquido

r'= tamafio medio del poro del lecho formado por el material a caracterizar.

Esta ecuacién es utilizada para los calculos mediante técnicas de ascenso capilar
y mojabilidad de capas delgadas. La anterior ecuacion representa la relacion entre
las caracteristicas de un liquido que asciende por capilaridad a través de un lecho

de material, y la velocidad a la cual ocurre el ascenso.

Para determinar el valor del radio medio de poro (r*) se tiene en cuenta que el

angulo de contacto formado entre un liquido apolar(como son: el heptano, octano,
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decano, dodecano) y una superficie se aproxima a cero, siendo un criterio valido

para aplicar la ecuacion de Washburn asumiendo que cos6=1.

Después de calculado el valor del radio medio de poro, se puede aplicar la misma
ecuacion para determinar el angulo de contacto de otros liquidos con propiedades
conocidas de tension superficial y viscosidad midiendo la velocidad de

ascenso.[12]

TECNICA DE MOJABILIDAD DE CAPAS DELGADAS

Para determinar el angulo de contacto de muestras de polvo, tales como arcillas y
caolines, se puede utilizar la técnica de mojabilidad de capas delgadas. Esta
técnica consiste en preparar una muestra en forma de lechada acuosa y
depositarla sobre una diapositiva de vidrio (para microscopio) sobre la cual se
forma una capa uniforme delgada del mineral. Luego la muestra se seca y un
extremo de la diapositiva de vidrio se sumerge verticalmente en un liquido de
prueba. El liquido empezara a ascender a lo largo de la altura de la diapositiva a
través de los capilares formados entre las particulas depositadas en la superficie
de la diapositiva. Por lo tanto, el liquido penetrara en los capilares, dependiendo

del valor que tome el angulo de contacto.

La velocidad a la cual el liquido asciende sobre la superficie de la diapositiva, se
mide y después, se determina el valor del angulo de contacto utilizando la
ecuacion de Washburn(2). Inicialmente se determina el valor del radio medio de
poro(r*) tomando como base que, en un liquido totalmente apolar (octano, decano
y dodecano), el angulo de contacto formado entre una superficie sélida y dicho
liguido se aproxima a cero, siendo éste un criterio valido para valerse de la
ecuacion de Washburn. Se asume entonces, que cosf=1. Luego de calcular el
valor de (r*), se puede emplear la misma ecuacion para determinar el angulo de
contacto midiendo la velocidad de ascenso de otros liquidos (polares por ejemplo
agua, formamida y 1-bromonaftaleno) ya que se conoce el valor de su tensién

superficial y viscosidad.[12]
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2. DESARROLLO EXPERIMENTAL

Para la realizacion del proyecto se desarrollaron una serie de etapas propuestas

en el plan, las cuales fueron:

- Revisidn bibliografica

- Caracterizacion de la bentonita natural

- Pruebas de modificacion y caracterizacion de la bentonita modificada
- Obtencion del material compuesto PEAD-arcilla

- Caracterizacion fisica y mecénica del material compuesto

- Elaboracioén del informe final

En la siguiente figura se sintetiza la metodologia del trabajo experimental que se

desarroll6.

Figura 5. Metodologia experimental desarrollada

BENTONITA N ?epa_r?cién flile la P | | Pruebasde Bentonita
NATURAL racc;i%g:;;l 0Sa daracterizacion modificacion modificada
v
A 4 y v
Geoquimica: ZFI;EC.IO.?;X";'E;:I Medicion de
DRX ! FT—lli ’ hidrofobicidad
Y A 4 A 4
A 4
Elaboracion del
material
compuesto

\ 4

Caracterizacion
Mecanica: Dureza,
Tension
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El mineral de arcilla empleado provino del Valle del Cauca, y correspondié a una

arcilla bentonitica con la siguiente composicion quimica:

Tabla 2. Composicion quimica de la arcilla bentonitica[3]

ARCILLA %SiO, %AI,03 %Fe;03 | %NaO | %MgO | %CaO | %Ti.O | %KO

ARSIL 47.80 19.47 10.16 2.36 3.33 0.98 1.01 2.47

2.1 SEPARACION DE LA FRACCION ARCILLOSA
Para separar la fraccién arcillosa que se utilizd en las pruebas posteriores, la
muestra de arcilla se clasifico a través de los tamices malla Tyler # 325 y # 400,

haciendo uso del Ro-tap en intervalos de tiempo de 15 minutos.

2.2 CARACTERIZACION DE LA ARCILLA
La caracterizacion se llevo a cabo mediante la combinacion de diferentes técnicas

como se describe a continuacion.

2.2.1CARACTERIZACION FISICOQUIMICA.
Se realizaron pruebas de: Potencial Z, analisis termogravimétrico (TGA),
capacidad de intercambio catiénico (CIC), microscopia electrénica de barrido

(SEM) y analisis mediante espectroscopia infrarroja.

2.2.1.1 Potencial Z.

Se prepararon suspensiones diluidas de 30 mg de bentonita sin modificar, en 30
ml de agua deshionizada. EI pH de cada suspension se ajusté con HCIl 0.1M y
NaOH 0.1M agitandose constantemente hasta estabilizar el pH de la solucién. El

equipo empleado fue un zetdmetro marca Unitron FSB(4X).
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2.2.1.2 Analisis termogravimétrico.
El equipo utilizado fue un TGA 2050 Thermogravimetric Analyzer. De la muestra
se pesaron 15 mg y se hizo el andlisis en un rango de temperatura de 30°-950°C,

con una velocidad de calentamiento de 7°C/min bajo flujo de nitrégeno.

2.2.1.3 Capacidad de intercambio catidnico.

Para efectuar el andlisis se utiliz6 el método gravimétrico. De la muestra de
bentonita natural se tomaron 5g, luego fueron dispersos en acetato de amonio 1N,
dejando la mezcla en reposo durante 12 horas, con el objeto de suministrar
cationes en solucion que permitan el desplazamiento a los iones intercambiables
de la bentonita. Después se filtr6 y el precipitado obtenido se lavé varias veces
con etanol del 95% y con NaCl para eliminar el exceso de sal de amonio, sin dejar
secar mientras se hace la adicion. Por ultimo se titul6 con NaOH.

La determinacién de la capacidad de intercambio cationico se hizo empleando la

siguiente ecuacion:

meq ) _ (V*x N)soda = 100

czc( =
100g w

Donde:

V= volumen de Soda (ml) N=Normalidad de la Soda W= peso de la muestra

2.2.1.4 Microscopia electronica de barrido.
La muestra tamizada (38um) y pulverizada, se recubrié por oro para hacer dicho
analisis. El analisis se llevo a cabo en un microscopio JEOL JSM-6490LV, en el

Laboratorio de Superficies de la Universidad de Antioquia.

2.2.1.5 Espectroscopia Infrarroja.
Se peso aproximadamente 2 mg de la muestra y 300 mg de KBr, en un mortero se
macero hasta obtener una pasta homogénea, que fue llevada al pastillero y se

sometié a presion hasta obtener la pastilla adecuada para luego tomar el espectro
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IR. Los espectros se determinaron en un Espectrofotometro de Infrarrojo FT-IR
8400s.

2.2.2 CARACTERIZACION GEOQUIMICA.

Para determinar las especies mineraldgicas de las muestras, se utilizo la técnica
de Difraccion de Rayos X, la cual fue realizada en el laboratorio de Difraccion de
rayos X de la Escuela Quimica de la Universidad Industrial de Santander. Se
aplicé la Norma ASTM C 323-56(1990).

2.2.3Medicién de hidrofobicidad.

La medicion del angulo de contacto se realiz6 por medio de pruebas de ascenso
capilar en la arcilla, aplicando la técnica de “Mojabilidad de capas delgadas”, la
cual toma como base la ecuacibn de Washburn (2) que relaciona las
caracteristicas de un liquido que asciende a través de un lecho de material,
usando diferentes tipos de solventes; polares y apolares. Los solventes polares
fueron: Agua, 1-Bromonaftaleno y formadida; y los solventes apolares: Octano,
decano y dodecano.[12]. La medicion se realiz6 tanto en bentonita natural como
modificada, preparando inicialmente una suspension al 5%(p/v) en agua destilada.
Luego se depositaron 3-4 ml de la suspensién sobre la diapositiva de vidrio,

dejandola secar a temperatura ambiente.

A continuacion, las placas se someten a una etapa de secado en la mufla, con el
objetivo de eliminar el agua residual a temperaturas de 110°C y 50°C, para la
bentonita natural y para la modificada, respectivamente. Luego se depositaron en
un desecador, para impedir la absorcion de humedad del ambiente, ya que altera

las tensiones superficiales o viscosidades de los liquidos de prueba a emplear.

La toma de datos se hizo en un montaje que consiste en una celda de vidrio,
disefiada con dos soportes para las diapositivas, uno de ellos ubicado en el fondo
y otro a una altura media del recipiente, en el cual se ubican las diapositivas

durante una hora con el liquido de prueba en el recipiente cerrado, para permitir
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gue se establezca el equilibrio con los vapores del mismo a temperatura ambiente.
Finalmente, transcurrido el tiempo, la diapositiva se sumerge y pone en contacto
con el liquido de prueba a una altura aproximada de 0.5 cm, y son registrados los

tiempos de ascenso del reactivo. Los reactivos usados fueron de calidad analitica.

2.2.3.1 Determinacién de tamafio o radio medio de poro r*

El primer pardmetro a establecer para reducir las incognitas en la ecuacion de
Washburn(2) es el tamafio medio de poro(r*), y asi tener como Unico valor
desconocido el angulo de contacto. Con este fin se utilizan liquidos altamente
apolares, que presentan una alta mojabilidad. Los liquidos empleados en este
trabajo fueron: octano, decano y dodecano, cuyos valores de viscosidad y de

tensién superficial se presentan en la Tabla 3.

Tabla 3. Valores de los componentes de tension superficial (mJ/m2) y viscosidad
(poises) de liquidos apolares utilizados para medir el &ngulo de contacto. [12]

Liquidos apolares | y.(mJ/m?) n(poises)

Octano 21.6 0.00542
Decano 23.8 0.00907
Dodecano 25.35 0.0143

El radio medio de poro(r*) corresponde a la pendiente de una gréfica de L%t

versus y, de cada liquido.

2.2.3.2 Determinacion de Angulo de contacto

Para determinar el angulo de contacto se emplea nuevamente con la ecuacién de
Washburn, teniendo en cuenta que ya se ha determinado el valor de r* como se
describio anteriormente. El método a seguir es analogo al desarrollado para hallar
r*, es decir, se construyen las curvas de mojabilidad (L?vs t) para reemplazar este
valor en la ecuacién de Washburn (2), y se calcula de forma directa el valor del
angulo de contacto, teniendo en cuenta las caracteristicas de los liquidos de
prueba, que en este caso fueron: agua, 1-bromonaftaleno, y formamida, todos de
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caracter polar y cuyos valores de viscosidad y tension superficial se presentan en
la Tabla 3.

Tabla 4. Valores de los componentes de tension superficial (mJ/m2) y viscosidad

(poises) de liquidos polares utilizados para medir el angulo de contacto. [12]

Liquidos polares | y.(mJ/m?) n(poises)

Agua 72.8 0.010
1-Bromonaftaleno 44.4 0.0489
Fromamida 58.0 0.0455

2.3 METODO DE MODIFICACION DE LA BENTONITA NATURAL

Para la modificacion organica de la bentonita se utilizd6 la sal de amonio
Hexadecilamina (C16H33NO2) grado analitico de MERCK. La muestra de arcilla
seleccionada se paso por un tamiz #325 y #400. De la fraccion arcillosa separada
se pesaron 30g que se agregaron a 300ml de H,O destilada. Esta solucion se
mezclé con otra que contiene la cantidad necesaria de Hexadecilamina
(C16H33NO2) en HCI. Luego de mezclar las dos disoluciones, se sometié a
agitacion mecéanica constante. Cumplido el tiempo se obtiene un precipitado que
se filtra y lava con agua caliente, para finalmente dejarlo secando durante 12

horas.

2.4 ELABORACION DEL MATERIAL COMPUESTO

Para elaborar el material compuesto de polimero/silicato se utilizé6 el método de
fusion y mezclado de PEAD con una cantidad determinada de bentonita natural y
modificada.[3]

A continuacion se muestra una tabla con las mezclas preparadas para elaborar los
materiales compuestos, indicando la cantidad de bentonita modificada (Bm) y

Bentonita sin modificar (Bsm) a utilizar.
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Tabla 5. Mezclas de nanocompuestos

Mezcla No. Composicion
1 PEAD Extruido
2 PEAD + 3% Bsm
3 PEAD+ 3% Bm

El PEAD vy las cantidades de Bentonita modificada y sin modificar fueron secadas
previamente, y luego se mezclaron a 200 +/— 5 °C en una extrusora facilitada por
el laboratorio de Operaciones Unitarias de la Escuela de Ingenieria Quimica de la
Universidad Industrial de Santander, la cual cuenta con un tornillo de 90 cm de

longitud. El proceso se llevé a cabo a una velocidad de 40 rpm.

En la figura 6 se muestra un esquema con la secuencia de operaciones
empleadas para elaborar el material compuesto y las condiciones operacionales

requeridas.

Figura 6. Diagrama de elaboracion del material compuesto

MODIFICACION
PEAD 33% Hexadecilaming e BENTONITA

(pellets) 80 °C NATURAL
SECADO SECADO

MEZCLADO

EXTRUSION

200°C
CARACTERIZACION
. MECANICA DEL
TRITURACION MATERIAL(Ensayos de

tension y dureza)

MATERIAL
COMPUESTO
PEAD/SILICATO

18



2.5 CARACTERIZACION FiSICA Y MECANICA DEL MATERIAL

La caracterizacion del material compuesto de polimero/silicato se hizo a través de
ensayos mecanicos (dureza, Resistencia Maxima a la tension). La dureza se

determind mediante un durémetro manual con Escala Shore D.

Para el ensayo de resistencia maxima fue necesario elaborar las probetas en
forma de corbatin (norma ASTM D 3350), con espesor de 0.2mm, usando una
inyectora manual para laboratorio marca RAY-RAN, con capacidad de 40 cm®. La
inyectora posee herramientas para el manejo, alimentacion y retiro del material,
controladores de temperatura, y un molde a temperatura controlada.

Los ensayos de tension se realizaron segun la norma ASTM D 638-89, empleando
un equipo marca Tinius Olsen, provisto de mordazas para fijar la probeta, y bajo
condiciones de tratamiento previo, humedad, velocidad de la maquina de ensayo y

temperatura.
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3 RESULTADOS Y ANALISIS
3.1Caracterizacion fisicoquimica
En la figura 10 se observa el resultado obtenido del potencial zeta medido en la

muestra de bentonita natural en funcion del pH.

Figura 7. Curva de potencial Z de bentonita natural en funcién del pH.
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En la grafica se observa que los valores de potencial zeta son ligeramente mas

negativos, a medida que aumenta el pH, debido a que su carga neta superficial es
negativa.

Figura 8. Curva de potencial Z de bentonita modificada funcién del pH.
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En la grafica se observa que a valores de pH mas acidos el potencial Z es positivo.
Se encuentra un punto isoeléctrico en un pH de 7.
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3.1.1 Analisis termogravimétrico.
Los resultados arrojados por el andlisis termogravitmétrico se muestran en la

Figura 9.

Figura 9. Curva de analisis termogravimétrico en la bentonita modificada y sin

modificar
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Como se muestra en la figura la bentonita natural presenta un proceso de
degradacion térmica correspondiente a la eliminacion del agua superficial e
interlaminar presentando una pérdida gradual en peso por calentamiento hasta
200 °C, equivalente a un 12.5% aproximadamente. La pérdida de peso es superior
al porcentaje de humedad probablemente sea debido a contenidos residuales de
agua del ambiente por el caracter higroscopico del mineral. Con el posterior
calentamiento hasta 600°C, se ve una pérdida de peso cercana al 4% asociada
con los grupos hidroxilo estructurales.

En la bentonita modificada, se observa que la descomposicion empieza a verse a
los 160°C, pues la cantidad de agua superficial es menor posiblemente por su
caracter organofilico. El constituyente organico de la bentonita modificada se
descompone entre los 200-400 °C y la pérdida total de peso por calentamiento

hasta 700 °C es aproximadamente del 20%.
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3.1.2Capacidad de intercambio catiénico.
El analisis de la bentonita natural arroj6 un valor de capacidad de intercambio
catibnico de 66 meq/100g, el cual se acerca al valor usual de una bentonita de

este tipo demostrando asi sus buenas caracteristicas.

3.1.3Microscopia Electrénica de Barrido(SEM-EDX).
Se observo la estructura laminar caracteristica de una bentonita natural mediante
SEM-EDX, como la presentada en la figura 12. En la cual se evidencia un tamafo

de particula alrededor de 10um o menos.

Figura 10. Microscopia Electronica de Barrido (SEM-EDX) de una bentonita

natural

Element Weight % Weight % Atomic %

CK 7.45 157 11.67

oK 54.72 1.05 64.36

Na K 1.41 0.15 1.15

Mg K 1.49 0.13 1.15

AlK 7.46 0.23 5.20

SiK 20.57 0.47 13.78

KK 0.48 0.08 0.23

CakK 2.10 0.12 0.99

FeK 4.32 0.24 1.46

Total 100.00

El analisis de EDX se llevd a cabo por andlisis cuantitativo de los elementos
presentes en la muestra de bentonita, reportando que la silice se encuentra en un
20.57% vy el sodio 1.41% porcentaje en peso, valores representativos de una
arcilla bentonitica tipica.

En la figura 11 se muestran las imagenes obtenidas para la bentonita natural y

modificada respectivamente.
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Figura 11. Microscopia Electrénica de Barrido (SEM) (a) bentonita natural y (b)

bentonita modificada

(b)

En la figura 11 (a) se observa la estructura laminar caracteristica de una bentonita

natural. Las laminas estan apiladas formando particulas de hasta 10 um de
diametro. La figura 10 (b) muestra la bentonita modificada orgdnicamente, cuya
estructura laminar es mas abierta, en forma de hojuelas de hasta 0.5 pum de

diametro.

3.1.4 Espectroscopia Infrarroja.

Los resultados del analisis por espectroscopia infrarrojo (FT-IR), para la bentonita
natural y para la bentonita modificada se presentan en los anexos D y E
respectivamente. En la Tabla 7 se observa la descripcidén de los diferentes picos y

sus correspondientes frecuencias para la bentonita natural.

23



Tabla 6. Tipos de enlaces presentes segun la Espectroscopia de Infrarrojo en las
muestras de bentonita.

FRECUENCIA (cm'l) GRUPOS FUCIONALES
530 Vibraciones Si-O-Al
690 Cuarzo

900 a 1500 (930, 1040 y 1470) Tension correspondiente a los enlaces Si-O

1640 Deformacion del agua interlaminar (H-O-H)

Vibracion correspondiente a la perdida de
3450 agua, caracteristica de las arcillas que se

agrupan como montmorillonitas

3675 Vibracion de los grupos Hidroxilicos (-OH)

En el espectro correspondiente a la bentonita modificada (anexo E), se pueden
observar pequefios cambios, pero cabe destacar la aparicion de dos nuevos picos
en 2850 y 2920 cm™ debido a los enlaces C-H y a tensiones hidroxilicas
provocadas posiblemente por pérdida de agua. También se presenta un aumento
en el pico a 1640 y un nuevo pico a 1570 cm™ debido a la tensién de los grupos
NH?* caracteristicos de una sal de amonio. Por Gltimo un aumento en la sefial a
1470 cm™ asignada a la tension de los enlaces Si-O.

A continuacion se muestra el espectro infrarrojo de la bentonita natural y
modificada.
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Figura 12. Espectroscopia de Infrarrojo de la bentonita natural y la bentonita

modificada
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3.2 CARACTERIZACION GEOQUIMICA.

Los resultados obtenidos después del tratamiento de modificacion con la
hexadecilamina se evaluaron midiendo el espacio interlaminar mediante DRX y se
muestran en la Tabla 7. En el anexo C se muestran los difractogramas
correspondientes a las muestras de bentonita natural y modificada. En la Tabla 7
se presentan los valores de espaciamiento interlaminar, segun los cuales el grado
de modificacion produce una ampliacién entre las laminas de arcilla debido a la
localizacion entre ellas del agente modificante. Este resultado se corrobora a partir
del andlisis mediante FT-IR.

Tabla 7. Efecto de la modificacion de la bentonita con hexadecilamina sobre el

espaciamiento interlaminar

Angulo de Difraccién (20)

Distancia (A)

Bentonita Natural

6.6

13.1585

Bentonita Modificada

29

30.8229
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3.2.1 Difraccion de Rayos X.
El andlisis de difraccibn de Rayos X para la bentonita natural, reporté que
contenian las siguientes especies mineraldgicas registradas en la Tabla 6. El

difractograma correspondiente al andlisis se muestra en el Anexo B.

Tabla 8. Especies mineraldgicas presentes en la muestra de bentonita natural

BENTONITA NATURAL NOMBRE
SiO, Cuarzo
(Na, Ca)0.3 (Al, Mg )2 Si4 010 (OH )2 -X H20 Montmorillonita

Los resultados del analisis de DRX muestran la presencia de dos especies

mineralégicas: montmorillonita y cuarzo, siendo ésta ultima la Gnica impureza.

3.3 MEDICION DE HIDROFOBICIDAD

Para determinar el angulo de contacto, se aplico la técnica de “Mojabilidad de
capas delgadas”, que se basa en el fendmeno de ascenso capilar, teniendo en
cuenta la ecuacion de Washburn(2), presentada en la seccién 1.6. En la Tabla 9
se presentan los liquidos polares y apolares con las propiedades utilizadas en los

calculos.

Tabla 9. Valores de los componentes de tension superficial y viscosidad de los

liguidos apolares y polares. [12]

LIQUIDO vo(mI/m?) || n(poises)
Octano 21.6 0.00542
Decano 23.8 0.00907

Dodecano 25.35 0.01493

1-Bromonaftaleno 44.4 0.0489
Formamida 58.0 0.0455
Agua 72.8 0.010
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3.3.1 Tamafio medio de poror’

El tamafio medio de poro depende de la distribucién del tamafio de particula. A
continuacion se presentan las curvas de mojabilidad con los liquidos apolares para
determinar el valor de r*, mostrando primero las gréaficas correspondientes a los

datos obtenidos con cada liquido de pruebay luego las lineas de tendencia.

En las siguientes figuras se muestran las lecturas realizadas a 0.5cm sobre las
placas de vidrio. En promedio se realizaron de 3 a 5 medidas, segun la dispersion
de los datos; los resultados presentados corresponden al valor promedio. El
tiempo de ascenso de los liquidos vari6 entre 2 minutos y 1.6 horas
aproximadamente, dependiendo del liquido utlizado y las condiciones
superficiales de la muestra.

Figura 13. Mojabilidad de la bentonita natural(a) y modificada(b) en liquidos

apolares: Octano (a.1, b.1), decano(a.2, b.2) y dodecano(a.3, b.3).
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3.3.2 Lineas de tendencia de mojabilidad para bentonita natural con liquidos

apolares

A continuacibn se muestran las graficas con la linea de tendencia para la
mojabilidad de la bentonita natural y modificada. Los coeficientes de correlacién R?
obtenidos son mayores a 0.99, por lo tanto las ecuaciones que se obtuvieron para

las rectas son consideradas de alta confiabilidad.

Figura 14. Lineas de tendencia de Mojabilidad de la bentonita natural(a) y
modificada(b) en liquidos apolares: Octano (a.l, b.1l), decano(a.2, b.2) y
dodecano(a.3, b.3).
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De las gréficas de mojabilidad con liquidos apolares se obtuvieron los siguientes

valores para L2/t (ver Tabla 10).

Tabla 10. Valores de L%/t obtenidos para la bentonita natural a partir de las

graficas de mojabilidad con liquidos apolares.

Bentonita Natural || Bentonita modificada
Relacion L%/t Octano 0.0029 0.0937
Relacion L/t Decano 0.0038 0.0707
Relacién L“/t Dodecano 0.0038 0.0502

Los valores de viscosidad de cada liquido apolar y la relacion L%t fueron
remplazados nuevamente en la ecuacion de Washburn, para obtener las graficas
cuya pendiente corresponde al tamafio medio de poro para cada muestra. En la
Tabla 11 se muestran los valores obtenidos para la construccion de las graficas
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para la determinacion de r*, y en la figura se presentan los valores de radio medio

de poro (r*) fueron de 2155,8 nm vy 1282,7 nm para la bentonita natural y

modificada, respectivamente.

Tabla 11. Datos obtenidos con las muestras de bentonita para construir las

graficas de r*

LIQUIDO Yi (2n*L1) (2n*L°/t)*10”
Octano 21.6000 || 0.000031 31
BENTONITA Decano 23.8000 ][ 0.000069 6.0
NATURAL
Dodecano || 25.3500 || 0.000113 113
Octano 21.6000 || 0.001016 101.6
BENTONITA Decano 23.8000 || 0.001282 1282
MODIFICADA
Dodecano || 25.35000 || 0.001499 149.9

Figura 15. Graficas para determinar el valor de r* en las muestras de bentonita

natural(a) y modificada(b).
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3.3.3 Determinacion del angulo de contacto

(b)

Para determinar este parametro se utilizaron tres liquidos de caracter polar: agua,

1-bromonaftaleno y formamida.
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3.3.4 Graficas de mojabilidad de cada liquido polar sobre la bentonita
natural

A continuacién se muestran las graficas con las lecturas realizadas en intervalos
de distancia de 0.5 centimetros sobre las placas de vidrio. Dado el caracter polar
de los liquidos de prueba, no todas las muestras fueron recubiertas por completo,
por lo cual la lectura se finalizé en el momento en que no se observo ascenso
adicional del reactivo por mas de 15 minutos.. Se realizé un promedio de 3 a 5
lecturas para cada muestra segun la dispersion de los datos, Yy los resultados que
se presentan corresponden al valor promedio. El tiempo de ascenso de los
liquidos varié dependiendo de la polaridad del liquido empleado y las condiciones

superficiales de la muestra.

Figura 16. Mojabilidad de la bentonita natural en liquidos polares: Agua(a), (b) 1-

bromonaftaleno, (c) Formamida.
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3.3.5 Lineas de tendencia de Mojabilidad de la bentonita natural en liquidos

polares
En la figura 16 se presentan las lineas de tendencia para la mojabilidad de los

liquidos polares sobre la muestra de bentonita natural.

Figura 17. Lineas de tendencia de Mojabilidad de la bentonita natural en liquidos

polares: Agua(a), (b) 1-bromonaftaleno, (c) Formamida.
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Con las gréficas de mojabilidad de liquidos polares se obtuvieron los valores de
L2/t para ser sustituidos en la ecuacién de Washburn, y de esta manera calcular el

angulo de contacto para cada liquido de prueba sobre la muestra de bentonita

natural.

Teniendo en cuenta nuevamente los valores presentados anteriormente

correspondientes a la tension superficial y viscosidad de los reactivos utilizados,
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junto con las relaciones L%t para cada uno de ellos, se calcula el angulo de

contacto como se presenta en la siguiente ecuacion.

L* 27
0 = arcos —
L r*yLy

En la tabla se presentan los resultados obtenidos para valores de angulo de
contacto de cada liquido de prueba con la muestra de bentonita natural.

Tabla 12. Angulo de contacto de liquidos polares sobre bentonita natural.

BENTONITA NATURAL

Agua 1-Bromnaftaleno Formamida
L*/t=0.0362 L*/t=0.04051 L*/t=0.0505
6 =87.356 0 =62.626 0 =68.436

Los datos obtenidos de angulo de contacto para la bentonita natural son menores
a 90°, indicando que si existe mojabilidad pero parcial, pues el valor del angulo de
contacto es un poco alto. EIl valor del angulo de contacto del agua es el mas
elevado presentando un valor de 87.356°, en comparacién con los obtenidos para
el 1-bromonaftaleno y la formamida, que fueron 62.626° y 68.436°,
respectivamente. Esto debido a la influencia de diversos factores como son:
densidad del liquido, temperatura, tamafio de particula, rugosidad de la superficie,
humedad relativa, contenido de agua, pretratamiento de la muestra y la presencia
de cationes. No se descarta una leve desviacion debida a estos factores y a las

dificultades inherentes a la lectura visual del ascenso.

En la grafica mostrada a continuacion se observa una comparacion hecha con la

bentonita natural antes y después de estar en contacto con el agua.

33



Se puede apreciar el cambio de color en la superficie de la ldmina de arcilla,
mostrando de ésta manera que la humectacion se dio completamente y

corroborando que la bentonita natural es hidrofilica.

Con la bentonita modificada no fue posible calcular el angulo de contacto, debido
al caracter hidréfobo de la bentonita que no permiti6 que el ascenso fuera de
forma vertical sino que se produjo un efecto de borde como se observa en la
figuras para cada liquido: agua, 1-bromonaftaleno y formamida (a, b y c)
respectivamente. Este resultado indica que efectivamente el tratamiento con
hexadecilamina al 33% hace posible lograr un buen nivel de modificacidon

superficial en la arcilla, tornandola hidréfoca y organofilica en un alto grado.

Figura 18. Laminas de bentonita modificada con ascenso de liquidos polares:

Agua(a), 1-Bromonaftaleno(b) y Formamida(c).

(b)
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3.4 CARACTERISTICAS MECANICAS DEL MATERIAL COMPUESTO PEAD-

ARCILLA

Los resultados de las propiedades mecanicas (resistencia maxima, porcentaje de

elongacion a rotura maxima y dureza), se registran en la Tabla 13 que se presenta

a continuacion.

Tabla 13. Resultados de los ensayos mecanicos del material compuesto.

Resistencia Maxima Elongacion a
Mezcla MPa Rotura % Dureza Shore D
PEAD Extruido 64.59 64.38 62
PEAD-3% bsm 60.45 50.190 65
PEAD- 3% bm 57.87 442.66 64-66

Con base en los resultados de la Tablal3 se puede inferir que:

La bentonita sin modificar proporciona una mayor resistencia maxima al
polimero en comparacion con la bentonita modificada, pero ocasiona una
fragilizacion del material polimérico original.

En la bentonita modificada se produce una disminucién en el esfuerzo
maximo, teniendo el valor mas pequefio con 57.87 MPa, comparado con el
material original.

Se observa que con 3% de bentonita natural se logra el valor mas pequefio
de elongacién a la rotura, lo cual indica la fragilizacion del polimero por la
presencia del silicato. Por otra parte el valor de elongacién a la rotura en el
material reforzado con arcilla modificada es significativamente superior
aumentd mas del 500%. Este resultado esta de acuerdo los resultados de
mojabilidad de la arcilla, y demuestran la efectividad del tratamiento de
modificacion para promover la integracion polimero-arcilla.

La dureza del material no se ve afectada en gran medida por la adicion de

las particulas de bentonita.
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Las propiedades fisicas de los materiales poliméricos se pueden variar a través de
la incorporacion de particulas de tamafio micro y nanométrico al material
compuesto. Se ha podido comprobar que la montmorillonita se utiliza
comunmente pues puede ser exfoliada, lo cual permite mejorar muchas
propiedades mecanicas y térmicas. En su forma original ésta es dificil de dispersar
en los polimeros convencionales, por lo tanto es necesario someterla a una serie
de procesos quimicos que buscan introducir grupos mas compatibles
(hidrofébicos), como los encontrados en los polimeros y de ésta manera facilitar la
incorporacion de la arcilla hasta niveles moleculares. Para que se facilite la
incorporacion de la arcilla es fundamental que ésta sea de naturaleza organofilica,
lo cual se puede lograr con un tratamiento de modificacion de las caracteristicas
estructurales del mineral utilizando iones de alquilamonio que sustituyen el catién

presente en el silicato, favoreciendo la compatibilidad con el polimero

El conocimiento de las interacciones en la interfase soido-liquido es necesario
para comprender muchos modelos y procesos que implican fendmenos de
humectacién o mojabilidad como la preparacién de suspensiones y emulsiones,
procesos de flotacion, detergencia, adhesion, pinturas y preparacion de drogas

entre otros.

Para la produccién de polimeros en particulas o fibras utilizados como refuerzos,
colorantes o retardantes de llama la comprensiéon de los fendmenos de mojabilidad
es un valor de gran importancia para estudiar su comportamiento. Para esto el uso
del angulo es una técnica muy 0til para medir la mojabilidad de las especies

compatibles para la sintesis de un nanocompuesto.
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4 CONCLUSIONES

Se obtuvo un material compuesto de base polimérica(PEAD) y refuerzo de

bentonita modificada, utilizando una sal de amonio cuaternaria (Hexadecilamina).

El cambio estructural producido en la bentonita después de su modificacion, se
detectd6 mediante Difraccion de Rayos X, por una ampliacion significativa del
espaciamiento interlaminar desde 13.1585 A° a 30.82 A°, logrando una exfoliacion
en su estructura y la aparicidbn en los espectros de infrarrojo de las bandas
caracteristicas de los enlaces C-H, N-H y NH,, propios de una sal de amonio,

corroborando la delaminacién de la arcilla.

Los resultados de la técnica de mojabilidad de capas delgadas demostraron una
elevada hidrofobicidad de la bentonita modificada, haciendo dificil el ascenso de
los liquidos aporlares e indicando una alta integracion entre la arcilla y la matriz del

polimero.

Del material compuesto obtenido, se pudo observar la fragilidad del material en
presencia de la bentonita natural y que la dureza no presenté cambios muy
significativos. Por otro lado se observé un significativo aumento (mayor al 500%)

en la elongacion del material, cuando se utiliz6 la arcilla modificada como refuerzo.
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ANEXO A
MONTAJE PARA LECTURA DE MOJABILIDAD

Laminas de arcilla natural Laminas de arcilla modificada

Laminas de arcilla natural y modificada, después de secado a temperatura ambiente

Lamina de bentonita natural depositada en la celda Lamina de bentonita natural en contacto

con el solvente
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INTENSIDAD

400

ANEXO B

DIFRACTOGRAMA DE LA BENTONITA NATURAL(Arsil)
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ANEXO C

DIFRACCION DE RAYOS X DE LA BENTONITA NATURAL Y

MODIFICADA
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ANEXO D
ESPECTROSCOPIA DE INFRARROJO DE LA BENTONITA NATURAL

100 —]
%T
97.5 —
95 —|

92.5 —

90 —

85 —f

82.5 —

T B L o B B L L e s e B
4000 3750 3500 3250 3000 2750 2500 2250 2000 1750 1500 1250 1000 750 500
Arcilla Natural (Arsil) Lem

ANEXO E
ESPECTROSCOPIA DE INFRARROJO DE LA BENTONITA
MODIFICADA
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ANEXO F
PROBETAS ELABORADAS CON CADA MUESTRA DE MATERIAL

(a)PEAD extruido

(C)PEAD+ 3%A.M (b) PEAD + 3 A.N

Todas las muestras
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ANEXO G. METODOLOGIA DE INYECCION Y TENSION

v PROCEDIMIENTO DE INYECCION DE LAS PROBETAS

e Seleccionar el molde para obtener las piezas en forma de corbatin,
ubicandolas en el dispositivo de deslizamiento de la inyectora.

e Encender el equipo de inyeccion eligiendo la temperatura indicada para el
polimero a utilizar, permitiendo que se estabilice durante 15 minutos.

e El cilindro de inyeccion es cargado con el material, permitiendo un previo
precalentamiento, a la vez se aprisiona el material, usando la herramienta
indicada para su compactacion.

e Ubicar la boquilla dentro del orificio del molde e inyectar el polimero fundido
dentro de éste.

e Medir el espesor y ancho de las probetas con el micrometro y el calibrador
en cinco diferentes puntos a lo largo de su seccidén angosta. Escoger el

area transversal minima de la probeta.

v" PROCEDIMIENTO PARA PRUEBAS DE TENSION

e Permitir el acondicionamiento de las probetas a humedad relativa del
laboratorio y a temperatura de 23 +/- 2 C° durante un tiempo de 40horas
aproximadamente, antes de realizar el ensayo.

e Ensayar minimo 3 probetas por cada una de las muestras.

¢ Indicar sobre las probetas los puntos de cierre de las mordazas y ajustar
sobre la probeta para alinear el eje longitudinal de la misma y las mordazas con
una linea imaginaria que unird las mordazas a la maquina.

e Acomodar las mordazas para impedir el desplazamiento de la probeta
durante el ensayo pero sin que se llegue a romperla.

e Ajustar la velocidad de separaciéon de las mordazas en 50mm/min.
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