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INTRODUCCION

Los materiales compuestos elaborados con matrices poliméricas y rellenos de
dimensiones nanométricas estan siendo utilizados dia con dia en sustitucion de nuevos
materiales sintéticos. Los nanocompuestos combinan propiedades de los materiales
poliméricos como resistencia y moldeabilidad con la rigidez de las nanoparticulas
inorganicas y conducen a materiales con alta resistencia, alto modulo, alta temperatura
de distorsion y baja permeabilidad a los gases cuando son empleados aun en
concentraciones menores al 10%. Estos materiales compuestos son cominmente
elaborados mediante el mezclado directo de la nanoparticula con una resina polimérica
y un problema inherente a esta técnica, es su pobre dispersion debido a su alta energia
superficial. Con este fin se han intentado varias técnicas que incluyen polimerizacién
por intercalacion, auto ensamblaje supermolecular y polimerizacion in situ iniciada por
via térmica, radiacion ionizante y por métodos quimicos [1,2].

En este trabajo se presentan los resultados preliminares de materiales compuestos
elaborados con resina poliéster y montmorillonita. Esta resina fue seleccionada como
matriz polimérica ya que es comunmente empleada en la elaboracion de exoprotesis
para pacientes que han perdido alguna extremidad. Estas protesis emplean en su
formulacion diversos textiles de nylon, algodén, y recientemente fibras de carbono. La
montmorillonita fue seleccionada como posible substituto de estos textiles o tejidos
convencionales empleados en altas fracciones volumétricas.

MATERIALES Y METODOS

Obtencion de Materiales Compuestos

Los materiales compuestos fueron preparados con una resina poliéster comercial y 2, 4,
6, 8 y 10% de montmorillonita (Cloisite 30B, Southern Clay Products). La
montmorillonita fue dispersada de manera manual en la resina y posteriormente el
catalizador fue anadido y mezclado durante 2 min adicionales. Esta mezcla, aun fluida
fue vaciada en un molde apropiado para la determinacion de sus propiedades

Determinacion de exotermas de polimerizacion

Los exotermas de reaccion fueron medidos a 30°C mediante dos técnicas. En el primer
caso (Método A), 40 g del material compuesto se colocaron en un molde de teflon
colocado en un bafio de temperatura controlada. En el segundo caso (Método B), 40 g
de la mezcla resina-montmorillonita fueron polimerizados en un sistema abierto. El
cambio de temperatura se registrdé durante 90 min., utilizando un termopar, midiendo la
temperatura maxima alcanzada (Tmax) y €l tiempo al pico de la reaccion (tp).

Analisis Termogravimétrico

Se calentaron 40 mg de material compuesto desde 60 hasta 700°C a una velocidad de
10°C/min. Estos experimentos se llevaron a cabo en un analizador termogravimétrico
TGA 7 de Perkin-Elmer bajo atmésfera de nitrogeno.
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Difraccion de Rayos X
Los nanocompuestos fueron estudiados mediante difraccion de rayos X, por el método
de polvos (modelo Siemens D 5000) con radiacién de CuK, (A=1.5416 A). La
velocidad de barrido fue con un paso de 0.02° y con un tiempo de paso de 3s, en un
intervalo de 2 a 70 (20).

Determinacion de propiedades de impacto

Las propiedades de impacto fueron determinadas 1 semana después de la obtencion de
los materiales compuestos. En estos ensayos se utilizaron probetas sin muescas de 12.7
X 6.34 x 63.5 mm de acuerdo a la norma ISO 180. Para estos ensayos se emple6 un
péndulo de impacto Resil 25 marca CEAST modelo 6545 con un martillo de 1 Joule y
una velocidad de impacto de 3.46 m/s.

Determinacion de microestructura por Microscopia Electronica de Barrido
La superficie de fractura de los materiales compuestos ensayados en impacto se observo
en un microscopio JEOL 6360LV.

RESULTADOS Y DISCUSION

El Cloisite 30B es una montmorilonita funcionalizada con bis-hidroxi etil metil y
triglicéridos. Se ha reportado, que tiene un contenido organico del 31.5%, un
espaciamiento doo; de 17.9 A y una densidad de 1.9-2.1 g/cm3 [3]. El analisis
termogravimétrico del Cloisite (ver Figura 1) reveld 2 transiciones: 294.0 y 428.9°C
mientras que en los materiales compuestos solo se detectd 1 transicion: 454.1, 457.6 y
446.3°C para 0, 4 y 6% de Cloisite. El porcentaje del componente organico en el
Cloisite 30B, después de la transicion detectada a 428.9, fue de 20.3% a diferencia con
el 31.5% reportado por otros autores [3].
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Figura 1 Termogramas de materiales compuestos preparados con resina poliéster y Cloisite 30B

Los difractogramas obtenidos en los materiales compuestos y la montmorillonita se
muestran en la Figura 2. El espaciamiento dy; obtenido fue igual para todas las
mezclas, de 17.8 A. En general, los picos principales de la montmorillonita mostraron
una cristalinidad pobre ya que fueron enmascarados por el material compuesto (resina
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mas Cloisite) aun a concentraciones del 10%. Por otro lado, se observo un ligero
desplazamiento en las reflexiones probablemente debido a la incorporacion de la resina
en la montmorillonita.

600 —— CLOISITE

: < RESINA
———————— CLOISITE2
- CLOISITE4
-~ CLOISITES
rrrrrrrrrrrrrrrr CLOISITES
CLOISITE10

500 —

400

300 +

Intensidad (cps)

200

100

20
Figura 2 Difractogramas de materiales compuestos preparados con resina poliéster y Cloisite 30B

Los resultados de las propiedades térmicas de estos materiales compuestos se muestran
en la Tabla I. Aqui se puede observar una notoria diferencia en las temperaturas
maximas alcanzadas en ambos sistemas no solo para la resina pura sino también para
los materiales compuestos. En general, mayores temperaturas y tiempos al pico de
reaccion fueron observados con el método B. La diferencia en temperatura es de hasta
90°C mientras que la diferencia en el tiempo al pico de reaccion es de hasta 10 min. En
ambos métodos, cuando la concentracion de montmorillonita fue incrementada la
temperatura maxima disminuyé mientras que el tiempo al pico de reaccion se
incrementd. Por lo tanto, la montmorillonita tiene un efecto retardante sobre el tiempo al
pico de reaccion de la resina poliéster y reduce la cantidad de calor liberado durante la
reaccion de polimerizacion. Contrario a estos resultados, un efecto autoacelerante ha
sido observado en la polimerizacion de metacrilato de metilo en presencia de
montmorillonita aunque también se incluye la concentracion del iniciador como una
variable [2].

Tabla I Propiedades térmicas de materiales compuestos de resina poliéster y Cloisite 30B

Muestra Método A Método B

Toax (°C) t, (min) Ty °C) t, (min)

Resina Poliester 68.6+£12.7 34.0+0 154.7+£7.8 232433
2% Cloisite 66.0+6.7 56.0+7.3 149.5+3.0 44.0+13.1
4% Cloisite 53.0+4.6 78.0+8.5 131.9+4.7 41.0£10.1
6% Cloisite 38.3+3.2 88.6+2.3 138.4+5.7 57.0+6.4
8% Cloisite 42.1+4.1 83.3+5.0 137.1+£6.3 62.5+11
10% Cloisite 38.2+1.3 81.3+13.3 132.3+4.6 67.6+£8.5

Los resultados de los ensayos de impacto mostraron que la adicion de la
montmorillonita a la resina poliéster no afect6 su resistencia al impacto (ver Tabla II).
Sin embargo, en estudios preeliminares se observd que la resistencia al impacto de
materiales compuestos con 6 y 8% de Cloisite fue de alrededor de 2.5 kJ/m’. Esta
diferencia puede ser atribuida a una polimerizacion mas completa ya que los ensayos
previos se llevaron a cabo 1 mes después del curado de las muestras. La resistencia al




Regresa al Indic

impacto de estos nuevos composites es muy inferior a la obtenida en materiales
compuestos reforzados con textiles empleados en la elaboracion de protesis [4].

Tabla II Resistencia al impacto de materiales compuestos de montmorillonita y resina poliéster.

% de Cloisite Resistencia al impacto
en la resina poliéster kJ/m* J/m
0 6.67 +£0.54 77.95 £ 5.55
2 6.77+1.07 78.59 +10.12
4 6.39+0.80 75.57 +10.87
10 7.154+0.46 85.23 +6.32

Mediante MEB se observd que la montmorillonita se encuentra pobremente distribuida
en la matriz polimérica formando agregados de tamafos variable, de dimensiones
mucho mayores a la escala nanométrica esperada. Sin embargo, la presencia de zonas
ricas en montmorillonita no afectd su resistencia al impacto. La Figura 3, muestra la
seccion transversal de un material compuesto obtenido con 8% de montmorillonita.

Figura 3 Superficie de fractura de materiales compuestos ensayados en impacto

CONCLUSIONES

La adicién de una montmorillonita modificada comercial, Cloisite 30B, a una resina
poliéster tuvo un efecto variable en sus propiedades. En general, la adicion de este
relleno disminuy6 la exoterma de reaccion e incremento el tiempo al pico de reaccion de
la misma. Estos materiales exhibieron una resistencia al impacto similar a la de la resina
pura y mucho menor a materiales que utilizan textiles como refuerzos.
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