










 

 

 

 

 

Programa de Maestría en Tecnología de Polímeros 

TESIS 

Estudio del efecto de la modificación química de vermiculita (VMC) y el uso de 

plastificante con funcionalidad amino en el almidón termoplástico (ATP) y la 

procesabilidad de nanocompuestos almidón termoplástico/vermiculita 

 

Presentado por: 

Yamila Rodríguez Cueto 

 

Para obtener el grado de: 

Maestro en Tecnología de Polímeros 

Asesorado por: 

Dr. Francisco Javier Rodríguez González 

Dra. Sagrario Martínez Montemayor 

 

 

 Saltillo, Coahuila                                                                              Agosto de 2018 

 



                                                                           Dedicatoria 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

A mi familia, que a pesar de la distancia 

siempre estuvo conmigo 

 

 



                                                                   Agradecimientos 

 

Gracias, 

 

Al centro de Investigación en Química Aplicada (CIQA), especialmente a toda la 

coordinación del Programa de Posgrado que hicieron posible mi estancia aquí. 

A mis asesores el Dr. Francisco Javier Rodríguez González y la Dra. Sagrario Martínez 

Montemayor, por su apoyo incondicional y la confianza depositada en mí, al darme la 

oportunidad de realizar esta investigación para obtener el título de Maestro en Tecnología 

de Polímeros.  

A todos los técnicos de laboratorio que me dieron su apoyo, tanto para realizar mi 

experimentación, como la caracterización de mis muestras. 

A los amigos y compañeros de trabajo, quienes contribuyeron conmigo de una u otra 

forma a la permanencia en mi estudios, especialmente a Sailyn, que estuvo conmigo desde 

la llegada a este país. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



                                                                                    Índice 

 

I. INTRODUCCIÓN .......................................................................................................... 1 

II. ANTECEDENTES .......................................................................................................... 3 

2.1. FILOSILICATOS .......................................................................................................... 3 

2.2. VERMICULITA ........................................................................................................... 4 

2.3. CARACTERÍSTICAS ESTRUCTURALES ......................................................................... 4 

2.4. ADECUACIÓN DE LA VERMICULITA ........................................................................... 6 

2.4.1. Molienda y tamizado ........................................................................................ 6 

2.5. MODIFICACIÓN QUÍMICA DE LA VERMICULITA .......................................................... 7 

2.5.1. Exfoliación y oxidación .................................................................................... 7 

2.5.2. Modificación orgánica ...................................................................................... 9 

2.6. ALMIDÓN ................................................................................................................ 10 

2.6.1. Generalidades del almidón ............................................................................. 10 

2.6.2. Principales aplicaciones del almidón .............................................................. 12 

2.6.3. Plastificación del almidón .............................................................................. 12 

2.7. NANOCOMPUESTOS ................................................................................................. 14 

2.7.1. Extrusión de nanocompuestos ATP/Arcillas .................................................. 17 

III. HIPÓTESIS ................................................................................................................... 25 

IV. OBJETIVO GENERAL ............................................................................................ 25 

4.1. OBJETIVOS ESPECÍFICOS ......................................................................................... 25 

V. MATERIALES Y MÉTODOS ..................................................................................... 26 

5.1. MATERIALES ........................................................................................................... 26 

5.2. METODOLOGÍA ....................................................................................................... 26 

5.2.1. Molienda y tamizado de la VMC ................................................................... 26 

5.2.2. Exfoliación de la VMC ................................................................................... 27 

5.2.3. Sililación de la VMC ...................................................................................... 27 

5.2.4. Preparación del ATP y los biocompósitos de ATP/VMC .............................. 27 

5.3. PREPARACIÓN DE MUESTRAS PARA LA CARACTERIZACIÓN ..................................... 28 

5.3.1. Caracterización de la Materia Prima y de los Nanocompuestos .................... 29 



                                                                                     Índice 

5.3.2. Caracterización fisicoquímica ........................................................................ 29 

5.3.3. Difracción de rayos X (XRD) ......................................................................... 29 

5.3.4. Contenido de grupo hidroxilo (OH) ............................................................... 29 

5.3.5. Contenido de grupo amino (NH2) ................................................................... 30 

5.4. CARACTERIZACIÓN MORFOLÓGICA ......................................................................... 31 

5.4.1. Microscopía electrónica de barrido (SEM) .................................................... 31 

5.5. CARACTERIZACIÓN REOLÓGICA .............................................................................. 31 

5.5.1. Reómetro oscilatorio ...................................................................................... 31 

5.6. CARACTERIZACIÓN TÉRMICA .................................................................................. 32 

5.6.1. Calorimetría de diferencial barrido (DSC) ..................................................... 32 

5.7. CARACTERIZACIÓN MECÁNICA ............................................................................... 32 

5.7.1. Pruebas de tensión-elongación ....................................................................... 32 

VI. DISCUSIÓN DE LOS RESULTADOS .................................................................... 34 

6.1. DEFINICIÓN DE CONDICIONES DE DISPERSIÓN DE VMC .......................................... 34 

6.1.1. Efecto del tiempo de sonicación ..................................................................... 34 

6.1.2. Efecto del porcentaje de sólidos ..................................................................... 35 

6.2. DEFINICIÓN DE LAS CONDICIONES DE OXIDACIÓN ................................................... 39 

6.2.1. Efecto de la concentración de H2O2 ............................................................... 39 

6.3. SILILACIÓN DE LA VMC ......................................................................................... 45 

6.4. ANÁLISIS DE LOS NANOCOMPUESTOS ...................................................................... 46 

6.4.1. Calorimetría diferencial de barrido (DSC) ..................................................... 49 

6.5. ANÁLISIS DE DIFRACCIÓN DE RAYOS X ................................................................... 51 

6.6. PROPIEDADES MECÁNICAS ...................................................................................... 52 

6.6.1. Pruebas de tensión -elongación ...................................................................... 52 

VII. CONCLUSIONES ..................................................................................................... 57 

 

 



                                                                 Índice de Figuras 

Figura 1. Lámina idealizada de tetraedro [28]. ......................................................................... 3 

Figura 2. Unidades básicas estructurales: “tetraedros (arriba) y octaédrica (abajo)” [34]. ....... 4 

Figura 3. Diagrama estructural de la vermiculita [16]. ............................................................. 5 

Figura 4. Representación estructural de los dos polímeros que contiene el almidón: amilosa 

(arriba) y amilopectina (abajo) [90]. ....................................................................................... 11 

Figura 5. Termogramas de DSC de ATP con diferentes concentraciones de plastificantes 

30, 40, 50 y 60 %. ................................................................................................................. 14 

Figura 6. Esquema representativo de estructuras posibles, cuando una arcilla es incorporado 

a un polímero:(a) microcompuesto, (b) nanocompuesto intercalado y (c) nanocompuesto 

exfoliado [113]. ....................................................................................................................... 16 

Figura 7. Esquema de preparación de un nanocompuesto mediante mezclado en estado 

fundido [117]. .......................................................................................................................... 17 

Figura 8. Módulo de Young de nanocompuestos de almidón / arcilla plastificados en 

función del contenido de MMT [125]. .................................................................................... 19 

Figura 9. Módulo de Young en función del contenido de hule (a) y de arcilla (b) [126]. ...... 20 

Figura 10. Módulo de Young en función de las fracciones de volumen nominal de la arcilla 

en nanocompuestos ATP/VMC [128]. .................................................................................... 21 

Figura 11. Efecto de la fracción de volumen de arcilla  sobre la resistencia tensil de los 

nanocompuestos ATP/Silicato. Símbolos: (□) N784, (○) N948 [129]. ................................... 23 

Figura 12. Configuración del extrusor doble husillo ZSK30 utilizado para la elaboración de 

ATP y biocompósitos de ATP/VMC. ................................................................................... 28 

Figura 13. Efecto del tiempo de sonicación con lanza, sobre las curvas de viscosidad de 

suspensiones de VMCE con 20 % de sólidos. ...................................................................... 35 

Figura 14. Efecto del % de concentración sobre las curvas de viscosidad de la VMC. ....... 36 

Figura 15. Patrón de difracción de las VMCs sonicadas a 20 y 60 min, con un 5 y 20 % de 

sólidos (muestras en polvo). ................................................................................................. 37 

Figura 16. Patrón de difracción de las VMCs sonicadas a 20 y 60 min, con un 5 y 20 % de 

sólidos (muestras en suspensión). ......................................................................................... 38 

Figura 17. Patrón de difracción de las VMCs sonicadas a 20 y 60 min, con un 5 % de 

sólidos (muestras en suspensión). ......................................................................................... 39 



                                                                                     Índice 

Figura 18. Comportamiento reológico de las VMCs oxidadas durante 60 min en tratamiento 

ultrasónico en copa en presencia de 0,5, 10, 15 y 30 % H2O2. ........................................... 40 

Figura 19. Patrón de difracción de la VMCs oxidadas con H2O2 a diferentes 

concentraciones (15 y 30 %) durante 60 min en copa de US (muestras en suspensión). ..... 41 

Figura 20. Micrografías de VMC a) VMC mineral, b) VMC-400, c) VMCE-0 %, d) 

VMCO-30 % ........................................................................................................................ 44 

Figura 21. Micrografía de VMC a) VMCE- 0 %, b) VMCO-30 %, c) VMCS. ................... 47 

Figura 22. Efecto de la modificación química y orgánica de la VMC en las curvas de 

viscosidad. ............................................................................................................................ 48 

Figura 23. Patrón de difracción de la VMCs utilizadas en la formación de nanocompuestos 

ATP/VMC. ........................................................................................................................... 49 

Figura 24. Termograma DSC de ATP. ................................................................................. 50 

Figura 25. Patrones de difracción de los nanocompuestos ATP/VMCO y ATP/VMCS. .... 52 

Figura 26. Curvas de esfuerzo-deformación de nanocompuestos de ATP/VMCO en función 

del contenido de arcilla. ........................................................................................................ 53 

Figura 27. Curvas de esfuerzo-deformación de nanocompuestos de ATP/VMCS en función 

del contenido de arcilla. ........................................................................................................ 55 

Figura 28. Módulo de Young en función del tipo de arcilla y su contenido. ....................... 56 

 

 

 



                                                                               Resumen 

 

En el presente estudio se modificó la vermiculita (VMC) químicamente con peróxido de 

hidrógeno (H2O2) con concentraciones de 5,10 15 y 30 % durante 60 min. La superficie 

de la VMC también fue modificada orgánicamente con un aminosilano utilizando 

diferentes relaciones de VMC-aminosilano y diferentes tiempos de reacción. Además 

de la modificación de la arcilla, se prepararon nanocompuestos de almidón 

termoplástico (ATP)/VMC mediante el proceso de extrusión utilizando almidón de papa 

plastificado con glicerina y concentraciones de VMC de 1, 2 y 5 %. Se utilizaron 

pruebas reológicas después de los procesos de exfoliación y modificación para inferir el 

estado de dispersión de las suspensiones acuosas de VMC. Se realizó difracción de 

rayos X para determinar la intercalación presentada por la VMC. Se cuantificó el grado 

de oxidación y el injerto de silanos en la superficie de la VMC mediante titulación de 

grupo hidroxilo y grupo amino, respectivamente. El análisis de las pruebas reológicas 

mostró que mejor estado de dispersión no se logró con la mayor concentración de H2O2  

(30 %), sino con la menor concentración (5%). A pesar de no mostrar el mejor estado 

de dispersión con el 30 % de H2O2, se alcanzó con esta concentración el mayor grado de 

oxidación. Se logró modificar la VMC químicamente y orgánicamente, dando paso a la 

conformación exitosa de nanocompuestos de ATP/VMCO y ATP/VMCS. Los 

nanocompuestos de ATP/VMCO formulados con 2 y 5 % de arcilla presentaron 

cambios dramáticos en las curvas de - mostrando un comportamiento tenaz similar a 

los termoplásticos semicristalinos. Además, los valores de E, con respecto al obtenido 

por el ATP, aumentaron casi 8 veces para los nanocompuestos ATP/VMCO un 1 % de 

VMCO, para el 2 % ~ 110 veces y para el 5 % ~ 207 veces su valor. 
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I. Introducción 
Durante las últimas décadas los nanocompuestos de matrices poliméricas han recibido 

considerable atención tanto en áreas científicas como industriales. Un tipo muy importante, 

que constituye una nueva clase de plástico reforzado, es el que está formado por la 

dispersión de partículas manométricas de arcillas en una matriz polimérica. El interés 

creciente en el estudio de estos nanocompuestos se debe a que las arcillas son de bajo costo 

y de fuentes abundantes [1-2], y presentan gran versatilidad en cuanto a sus aplicaciones en 

diversos campos, incluyendo la industria cerámica, la fabricación de papel, en soportes 

catalíticos [3], adsorbentes como intercambiadores de iones [4], la construcción, la 

horticultura, como sustrato de alimento para animales, y para aplicaciones de alta 

temperatura y aislamiento [5]. Algunos estudios realizados han demostrado que, con una 

carga relativamente baja de arcilla, muchas propiedades físicas y químicas de los 

compuestos mejoran significativamente en comparación con el polímero puro o con el 

correspondiente macro o microcomposite [6-12]. 

Las arcillas son aluminosilicatos, que generalmente necesitan ser modificadas 

adecuadamente con especies orgánicas para utilizarla en la preparación de nanocompuestos 

de polímero a base de arcilla. Esto se debe a la falta de afinidad entre el silicato hidrófilo y 

el polímero hidrófobo, que provoca la aglomeración del mineral en la matriz polimérica. 

Para hacer que los silicatos estratificados sean miscibles en la matriz del polímero, es 

necesario transformar la superficie de silicato hidrófilo en un compuesto organofílico [13]. 

La modificación superficial de la arcilla es uno de los pasos más importantes en la 

preparación de nanocompuestos [14], ya sea intercalando cadenas alquílicas mediante la 

introducción de diferentes grupos funcionales. El tratamiento superficial facilita la 

intercalación y exfoliación de las capas minerales de arcilla dentro de las matrices 

poliméricas, ofreciendo así efectos de refuerzo para los polímeros. Los minerales de arcilla 

más utilizados como relleno nanoescalado se basan en el grupo esmectita [15], de los cuales 

la montmorillonita (Mt) es un representante típico [6]. La vermiculita (VMC) es otro mineral 

arcilloso, que es abundante y mucho más barato que la Mt [16], presenta características 

típicas, tales como estructura lamelar, alta capacidad de intercambio iónico (usualmente de 
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90-150 meq por 100 g de sólido) y composición química conocida, que permite 

interacciones con sustancias orgánicas [17]. 

 La naturaleza del polímero también juega un papel fundamental en la preparación de estos 

nanocompuestos. Estudios realizados mostraron que el comportamiento hidrófilo del 

almidón favorece la formación de nanocompuestos con arcillas esmectitas naturales [18-20] y 

compuestos convencionales con caolinita [21]. Teniendo en cuenta la versatilidad del 

almidón termoplástico (ATP), se han realizados investigaciones recientes de este material, 

pero usando arcillas como reforzantes [18-22], donde se demostró una mejora de las 

propiedades de dicho compuesto, ya que la resistencia a la tracción de ATP y el 

alargamiento a la rotura, se incrementó con la presencia de menos de un 5 % en peso de 

arcilla, así como se logró la reducción del coeficiente de difusión de vapor de agua relativo 

de ATP a un 65 % [19]. 

El tipo de mineral de arcilla y su composición, la naturaleza química del modificador de 

minerales de arcilla, la naturaleza del polímero y la ruta de procesamiento son los 

parámetros más importantes en la definición del estado de dispersión de las arcillas 

orgánicas en los polímeros y las propiedades del compuesto preparado [23-27]. Por ese 

motivo el estudio de esta investigación se basa en analizar el efecto de la modificación 

química de la arcilla, en este caso VMC, sobre el desempeño mecánico y la procesabilidad 

de nanocompuestos ATP/VMC. 

 

 

 

 

 



                                                                           Antecedentes 

 
3 

II. Antecedentes 

2.1. Filosilicatos 

 Las micas son minerales pertenecientes a un grupo numeroso de silicatos de alúmina, 

hierro, calcio, magnesio y minerales alcalinos caracterizados por su fácil exfoliación en 

delgadas láminas flexibles, elásticas y muy brillantes, dentro del subgrupo de los 

filosilicatos. De acuerdo con el número de hojas que constituyen una capa, los filosilicatos 

se pueden clasificar en filosilicatos 1: 1 o 2: 1. La Figura 1a muestra un ejemplo de una 

lámina idealizada de tetraedros que forman los silicatos y que se conocen como “hojas 

tetraédricas”. La unión de dos hojas tetraédricas da lugar a la formación de una lámina 

tetraédrica. En el ejemplo que se presenta en la Figura 1b se muestra una lámina formada 

por tetraedros opuestos unidos a través de sus vértices. De manera similar, la unión de 

octaedros se conoce como “hoja octaédrica” y la unión de dos hojas octaédricas da lugar a 

la formación de una lámina octaédrica. Por otra parte, la unión de una hoja tetraédrica (T) y 

una hoja octaédrica (O) da lugar a una lámina T-O en una relación 1:1, mientras que la 

unión de dos hojas tetraédricas y una hoja octaédrica, en disposición tipo sándwich, da 

lugar a láminas T-O-T en una relación 2:1  Figura 1c. 

 

 

 

 

 

Figura 1. Lámina idealizada de tetraedro [28]. 

Otras características que presentan los silicatos es el grado de ocupación de los sitios 

octaédricos. Las unidades estructurales más pequeñas contienen tres sitios octaédricos; 

cuando la posición central de los 3 está ocupada por uno de los cationes, se llama 

“trioctaédrica”, y cuando 2 de las posiciones está ocupada y una está vacante, se llama 

“dioctaédrica”[29]. 
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2.2. Vermiculita 

La vermiculita es un silico-aluminato laminar de tamaño macroscópico que posee una 

importante cantidad de magnesio en su composición. Se forma mediante la hidratación de 

biotita o flogopita bajo la influencia de la meteorización o la alteración hidrotermal [30- 31]. 

Durante este proceso de formación, a partir de minerales de mica (biotita y flogopita), que 

están unidos por un fuerte ensamblaje de enlaces y tienen un bajo contenido de humedad, 

hay una ligera reordenación de los átomos (intercambio catiónico) dentro de las capas 

cristalinas seguidas por introducción de moléculas de agua en el espacio intercapas [16]. Los 

iones de potasio intercalares (K+) de la mica madre se reemplazan por otros cationes tales 

como Mg2+, o por una combinación de iones Mg2 + y Ca2 +. La vermiculita producida a partir 

de este proceso contiene moléculas de agua en el espacio entre capas, unidas por enlaces de 

Van der Walls [16, 30,32]. 

2.3. Características estructurales 

 La estructura de la vermiculita fue establecida por Mathieson y Walker [16] como un 

silicato laminar de tres capas, en los que cada capa de la estructura consiste en el 

ensamblaje de dos o tres láminas. Las unidades básicas que forman la estructura de las 

vermiculitas son tetraedros y octaedros formados por la coordinación de los cationes 

metálicos (que ocupan la posición central) con aniones oxígenos o hidroxilo [33] ubicados en 

los vértices (Figura 2). 

 

 

 

 

 

 

Figura 2. Unidades básicas estructurales: “tetraedros (arriba) y octaédrica (abajo)” [34]. 
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Estas unidades estructurales básicas (tetraedros y octaedros) se unen entre sí formando 

anillos pseudohexagonales distribuidos, de forma semiregular, a lo largo de un plano (ejes 

X y Y) formando láminas. Cada lámina está formada por una capa de iones Mg (II) y Fe 

(II) octaédricamente coordinados entre dos capas de tetraedros silico-oxígeno [35-36] por lo 

que tienen una ocupación trioctaédrica de distancia interlaminar característica entre 0.151 y 

0.153 nm (d060). Las sustituciones isomórficas en la vermiculita, son muy frecuentes y 

ocurren principalmente en las capas tetraédricas, sustituyéndose Si (IV) por Al (III). Esta 

deficiencia de carga positiva se compensa, en parte, por otras sustituciones en las posición 

es octaédricas de Mg (II) por Al (III) y Fe (III), pero la lámina queda siempre con una carga 

residual negativa que se compensa por la entrada de los cationes intercambiados en el 

espacio interlaminar, generalmente iones Mg (II), de esta manera se preserva la 

electroneutralidad de la estructura. Este espacio es accesible también a las moléculas de 

agua. En estado totalmente hidratado, todos los sitios están ocupados por moléculas de 

agua, resultando un espacio basal de 14.8 Å. La capacidad de intercambio catiónico de la 

vermiculita es alta, pudiendo estar su valor comprendido entre 110 y180meq/100g [16]. La 

Figura 3 representa el diagrama estructural de la vermiculita con los cationes octaédricos, 

tetraédricos e hidratados intercalados [16]. 

 

Figura 3. Diagrama estructural de la vermiculita [16]. 
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Teniendo en cuenta las características estructurales de la vermiculita, su fórmula molecular 

general [16, 30,31] se describe a continuación: 

(Mg,Ca ) 0.7 (Mg, Fe, Al) 6.0 [(Al, Si)8O20)] (OH) 4.8 H2O 

La técnica de caracterización más ampliamente utilizada en la caracterización de las 

vermiculitas es Difracción de Rayos X (XRD). Aunque es raro encontrar vermiculitas con 

ordenamiento de largo alcance, su estructura “semiordenada”, se estudia determinando las 

variaciones en los valores de “d” de su espaciado basal. Ejemplos del uso de esta técnica en 

la caracterización de vermiculitas provenientes de diferentes menas, disponibles en Estados 

Unidos, Brasil, Sudáfrica, han sido reportados por diversos autores [37-39]. 

2.4. Adecuación de la vermiculita 

2.4.1. Molienda y tamizado 

En la naturaleza, la VMC se encuentra en forma de terrones de gran tamaño, por lo que, 

antes de empezar a trabajar con ella, es necesario “adecuarla”. El primer paso es la 

reducción de tamaño, para obtener muestras micrométricas, y el segundo es el tamizaje, 

para tener un tamaño homogéneo. 

La reducción de tamaño se lleva a cabo, típicamente, mediante pasos alternos de molienda 

en seco y acuosa [29]. La amorfización progresiva y la aglomeración de partículas de 

vermiculita tienen lugar cuando el tiempo de molienda aumenta [40]. De acuerdo con Balex 

y col. [41], el tiempo de molienda de la vermiculita es un factor clave en la obtención de 

partículas pequeñas. En su trabajo encontraron que después de moler la VMC durante 2 

min aumentó la superficie específica de 1 m2g-1 a 39 m2g-1. La prolongación del tiempo de 

trituración a 10 min condujo a la formación de fase amorfa y el área superficial disminuyó a 

20 m2g-1. De estos resultados se puede inferir que el incremento del tiempo de molienda de 

2 a 10 minutos da lugar a una disminución de efectividad. El tamizaje, por otra parte, es un 

paso sencillo pero indispensable para la adecuación de la muestra, debido a los efectos que, 

diferencias en el área superficial de las partículas de VMC, tienen sobre su incorporación 

posterior en una matriz polimérica. 
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Algunos autores han propuesto, como alternativa, el uso de ultrasonido para la reducción 

del tamaño de partícula. El ultrasonido es un método alternativo para la reducción del 

tamaño de partícula usando tratamiento por alta potencia. El ultrasonido causa la 

delaminación y la reducción del tamaño de partícula no sólo a lo largo de los planos 

basales, sino también en diferentes direcciones [42-45]. Los resultados de Wiewiora y        

col.  [46], muestran que el efecto del ultrasonido, en la reducción del tamaño de las partículas 

de VMC, es eficiente (en comparación con la molienda convencional) pero depende en gran 

medida del porcentaje de sólidos en la dispersión. Ellos demuestran que, en mezclas con un 

bajo porcentaje de sólidos, el uso de ultrasonido conduce al enrollado de las láminas dando 

lugar a la formación de tubos. 

Pérez-Maqueda y col. [47] en sus trabajos compararon las vermiculitas después de los 

tratamientos de molienda y ultrasonidos y se obtuvo como resultado que la sonicación 

reduce el tamaño de partícula y las partículas retenían la morfología similar a una placa de 

la vermiculita original.  

2.5. Modificación química de la vermiculita 

2.5.1. Exfoliación y oxidación 

La exfoliación y la oxidación ocurren de manera continua y/o simultánea. La exfoliación 

nos permite separar las láminas de las arcillas y la oxidación transformar los grupos 

funcionales orgánicos que presenta el material en su estado natural, logrando así, 

propiedades más homogéneas y reproducibles.  

La vermiculita puede modificarse de muchas maneras, dando lugar a materiales 

multifuncionales en la clase de materiales híbridos inorgánicos-orgánicos [48-52]. Su 

modificación depende de la aplicación, y existen varios factores, como la temperatura, la 

concentración, la capacidad adsorbente, el pH, el disolvente y el tamaño de partícula, que 

influyen y pueden ser controlados para mejorar las propiedades del material [53-54]. En 

métodos convencionales para determinar la influencia de cada uno de estos factores, los 

experimentos se realizan variando sistemáticamente el factor estudiado, manteniendo los 

otros constantes. Se debe seleccionar una técnica adecuada para revelar las posibles 

interacciones entre las variables con un número mínimo de experimentos [55]. 
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La propiedad de exfoliación de los minerales de vermiculita ha sido atribuida a su 

contenido de agua por diferentes autores [56-58]. Varios investigadores que utilizan muestras 

de vermiculita de diferentes ubicaciones geológicas han estudiado la estructura y relación 

con los estados de hidratación de la capa de agua (WLHS) [31,36, 59-62]. El WLHS se define 

como el número de capas de agua en el espacio intercalar mineral [39,63-64], y según Suzuki y 

col. [73], la vermiculita tiene 1 y 2 capas de agua y éstas están relacionadas con los cationes 

intercalados, la humedad relativa y la temperatura [65-66]. 

El procedimiento más utilizado para lograr la expansión de la vermiculita es el choque 

térmico. Este proceso implica el calentamiento súbito del material, a temperaturas 

superiores a los 200 ºC, da lugar a la transformación del agua de la capa intermedia en 

vapor. La presión del vapor hace que las capas de silicato se separen formando paquetes 

que son varios órdenes más gruesos que las capas fundamentales de manera que las 

partículas exhiben una morfología del tipo "acordeón". Esta exfoliación genera una 

expansión de volumen de 10 a 20 veces, pero las dimensiones basales de las partículas no 

cambian [67]. 

Además de los métodos térmicos, la vermiculita también puede ser exfoliada 

químicamente. Durante este proceso los productos de la descomposición de las especies 

utilizadas pueden interactuar con los cationes en la superficie de las láminas provocando 

una reacción de óxido-reducción entre la VMC (que es la especie que se oxida) y el agente 

químico (que es la especie que se reduce) [29], lo que rompe la atracción electrostática entre 

las láminas. Productos químicos como el peróxido de hidrógeno (H2O2), ácido sulfúrico 

(H2SO4), ácido nítrico (HNO3), ácido clorhídrico (HCl) y ácido fosfórico (H3PO4) se 

pueden utilizar para la exfoliación unidimensional de la vermiculita, perpendicular a los 

planos de la capa de silicato, a temperaturas inferiores a 100 ° C [36,68]. Se ha demostrado 

que los óxidos de Mn y Fe localizados en el espacio intercalar mineral también pueden 

catalizar el proceso [69]. 

Erol y Girgin [70] investigaron las propiedades de oxidación química de la muestra de 

vermiculita bajo diferentes concentraciones de H2SO4, HCl, HNO3, H3PO4 y H2O2. Su 

trabajo reveló que el H2O2 proporciona el grado más elevado de oxidación entre todas las 
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sustancias químicas utilizadas. También observaron que el grado de exfoliación estaba 

influenciado por factores tales como la concentración de H2O2, el tiempo de reacción y la 

temperatura, pero la relación de sólido a líquido no tuvo un efecto significativo. La tasa de 

exfoliación aumentó con un aumento en la concentración de H2O2.  

Basados en los estudios reportados y en las continuas investigaciones, muchos autores 

propusieron que el mecanismo de oxidación química con H2O2 es producido mediante la 

descomposición de H2O2 en H2O y gas O2, que se difunde en los espacios intercalados de la 

vermiculita. El gas evolucionado causa la alteración del equilibrio entre la capa individual 

de silicato y los cationes intercalados [5, 68,71]. 

2.5.2. Modificación orgánica 

La composición química de las vermiculitas de naturaleza iónica, hace que presenten un 

comportamiento hidrófilo. Con el fin de que la vermiculita pueda ser utilizada en la 

obtención de biocompósitos de matriz polimérica, es indispensable modificar su superficie, 

con especies orgánicas, que permitan lograr la compatibilidad entre la carga (VMC) y la 

matriz (polímero). La mejora de las propiedades en biocompósitos depende sobre todo de la 

exfoliación de las placas de la arcilla dentro de la matriz polimérica, lo cual por medio de 

aditivos orgánicos añadidos a la arcilla previa a la introducción en la matriz polimérica, se 

logran mejorar. 

Desde hace varios años las arcillas han sido modificadas en su superficie para cambiar su 

estado hidrófilo a organófilo mediante una reacción de sustitución de los llamados 

iones onium con los cationes hidratados ubicados en las galerías de la arcilla [72]. 

Generalmente, se utiliza un ion onium cuaternario como agente compatibilizante. Por 

ejemplo, alquilamonio o alquilfosfonio. Como la mayoría de los cationes intercambiables 

se encuentran dentro de las galerías, cuando los cationes hidratados son intercambiados 

por cationes orgánicos se provoca un mayor espacio en la interplaca. La energía 

superficial de las arcillas órgano-modificadas también denominadas nanoarcillas se ve 

disminuida y es más compatible con polímeros orgánicos.  

Otro método de modificación eficaz, es la activación ácida. Ésta es una ruta efectiva para 

preparar sólidos porosos con estructuras estratificadas. En el ataque ácido, primero los 

cationes intercambiables originales se intercambian por H3O
+. El segundo paso es la salida 
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de iones de las láminas octaédricas y tetraédricas sin la lixiviación de silicio de la lámina 

tetraédrica [73].Estos tratamientos conducen a una reducción permanente de la carga 

negativa global de las capas minerales de arcilla [74]. Por lo tanto, los sólidos activados por 

ácido tienen propiedades estructurales alteradas, y sus aplicaciones pueden mejorarse. Las 

vermiculitas activadas por ácido se aplican como precursores para nanocompuestos de 

arcilla-polímero, adsorbentes [48], catalizadores [3]. 

El injerto de silano es otro de los métodos utilizados que presenta efectividad en la 

modificación superficial de la VMC. Los agentes sililantes reaccionan altamente con grupo 

hidroxilo situados en los bordes de los minerales arcillosos. El proceso de sililación implica 

la formación de enlaces covalentes entre grupo silano y organosilano [75]. Después de la 

modificación, se modifican las propiedades superficiales de los minerales arcillosos y sus 

capacidades de adsorción. Los minerales de arcilla sililadas tienen aplicaciones amplias y 

han demostrado ser adsorbentes eficientes en el tratamiento de los residuos y efluentes 

tóxicos [76-78], en catálisis [79-80], como sensores electroquímicos [81], como transportadores 

de fármacos[82],  como cargas enzimáticas [83-84],  y para la síntesis de nanocompuestos 

polímero / arcilla [85]. 

Un mecanismo propuesto por Fernández y col. [86], que explica como los aminosilano, 

mejoran la compatibilidad entre vermiculita y un polímero biodegradable, poli (ácido 

láctico), es el siguiente. La hidrólisis de los aminosilano, produce grupos silanol, que 

pueden reaccionar con los grupos hidroxilos, en la superficie de la vermiculita, en cuyo 

caso de espaciado basal “d” permanece sin cambio. Si la arcilla presenta una buena 

exfoliación, la reacción del silanol con OH, también puede ocurrir entre las galerías de la 

arcilla, en cuyo caso ocurre una expansión interlaminar (causada por el injerto del 

aminosilano).  

2.6. Almidón 

2.6.1. Generalidades del almidón 

El almidón es el principal carbohidrato de reserva sintetizado por las plantas y es una fuente 

de energía para muchos organismos. Representa una fracción importante en un gran 

número de productos agrícolas como son: los cereales (maíz, trigo, arroz), en los cuales se 
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ha reportado un contenido de almidón del 30 al 80%; las leguminosas (frijol, chícharo, 

haba) con un contenido entre 25 a 50%; los tubérculos (papa y yuca) con un 60 a 90%; y 

algunas frutas (plátanos y mango) que en su estado inmaduro alcanzan contenidos de 

almidón de hasta el 70% en base seca [87]. 

Químicamente, el almidón es un polímero de D-glucosa que está integrado por dos 

polímeros de diferentes estructuras: la amilosa y la amilopectina. La Figura 4 representa la 

estructura de los dos polímeros que conforman al almidón (Arriba: amilosa. Abajo: 

amilopectina). La amilosa está formada por α-D-glucopiranosas unidas mediante enlaces α-

(1 → 4) en una cadena lineal. Esta cadena adopta una disposición helicoidal y tiene seis 

monómeros por cada vuelta de hélice. Suele constituir del 25 al 30 % del almidón [88]. La 

amilopectina también está formada por α-D-glucopiranosas, pero la diferencia en 

ramificaciones que le dan una forma de árbol. Las ramas están unidas al tronco central por 

enlaces α-D-(1,6) que originan lugares de ramificación cada doce monómeros. Constituye 

el 70-75 % restante [89]. Las cantidades relativas de estos dos polímeros y su organización 

física dentro de la estructura granular, le confieren propiedades fisicoquímicas y 

funcionales características a los diferentes almidones. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 4. Representación estructural de los dos polímeros que contiene el almidón: amilosa 

(arriba) y amilopectina (abajo) [90]. 
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2.6.2. Principales aplicaciones del almidón 

El almidón es una materia prima con un amplio campo de aplicaciones que van desde la 

impartición de textura y consistencia en alimentos hasta la manufactura de papel, adhesivos 

y empaques biodegradables [91]. Debido a que el almidón es el polisacárido más utilizado 

como ingrediente funcional (espesante, estabilizante y gelificante) en la industria 

alimentaria, ningún otro ingrediente alimenticio se compara con el almidón en términos de 

versatilidad de aplicación en la industria.  

En la industria del plástico la durabilidad de los envases es un problema serio para el medio 

ambiente. Es por eso que se están desarrollando plásticos biodegradables, es decir, que 

pueden ser transformados en sustancias simples (CO2 y H2O) por la acción de organismos 

vivos, y ser así eliminados más rápidamente del medio ambiente. Los plásticos 

biodegradables pueden producirse a partir del almidón. En este sentido, se han fabricado 

películas biodegradables, se han utilizado como materia activa para tensoactivos 

biodegradables. Se logró un material biodegradable fabricado con el almidón de papa que 

podría reemplazar al polietileno empleado, por ejemplo, en agricultura para cubrir los 

suelos y así evitar la aparición de malezas y reducir la cantidad de agua de riego. La ventaja 

es que este material derivado del almidón es biodegradable y, por lo tanto, no tiene que 

retirarse del campo [92]. 

2.6.3. Plastificación del almidón 

El almidón nativo puede comportarse como un termoplástico cuando es sometido a 

tratamientos de alta temperatura, alta presión y elevados esfuerzos de corte en presencia de 

la acción de plastificantes, tales como agua, glicerina, sorbitol, xilitol, entre otros. El 

almidón preparado de esta manera se le conoce como almidón termoplástico (ATP) [93-95].  

La plastificación del almidón se obtiene por la destrucción de la estructura del gránulo de 

almidón cuando éste es procesado con un bajo contenido de agua y la acción de fuerzas 

térmicas y mecánicas en presencia de plastificantes que no se evaporan fácilmente durante 

el procesamiento [96]. Las formulaciones varían entre el 40-90 % de almidón y entre el 60-

10 % de aditivos plastificantes. Varios estudios realizados con ATP reflejan evaluaciones 

con diferentes concentraciones de plastificantes. Rui Shi y col. [97] evaluaron el 

envejecimiento del almidón termoplástico suave con alto contenido de glicerol  usando 
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concentraciones de 30, 40, 50 y 60 %.  Kristóf y col. [98]  analizaron la estructura, 

interacción y propiedades  de compuestos termoplásticos de almidón / silicato estratificado 

utilizando un 36 % de glicerol. F.J. Rodríguez y col. [99] analizaron propiedades reológicas y 

térmicas del almidón termoplástico con contenidos de glicerol de 29, 33,36 y 40 %.  

El ATP se puede procesar muy fácilmente usando los equipos estándar empleados en la 

transformación de polímeros sintéticos, tales como inyección por moldeo, extrusión por 

soplado, moldeo por inyección, moldeo por compresión, extrusión de película plana[100-102]. 

Durante la extrusión del almidón, ocurre el fenómeno de gelatinización cuando hay exceso 

de humedad, primero penetrando en la región amorfa y causando hinchamiento y 

disminución de la birrefringencia, una propiedad óptica del material. El movimiento de las 

moléculas de almidón en la región cristalina, debido a un aumento de la temperatura a 

través del extrusor, permite que el agua interrumpa estas regiones estructuradas. Mientras 

que la gelatinización se producirá sólo a contenidos de humedad relativamente altos, la 

fusión puede producirse una vez que las moléculas de almidón son suficientemente móviles 

para romper la estructura cristalina [103].  

Una desventaja importante del ATP se relaciona con la alta higroscopicidad, por lo que 

generalmente presenta baja estabilidad estructural cuando las condiciones de humedad son 

muy altas [104]. Este fenómeno se debe a que los enlaces de hidrógeno dentro y entre las 

moléculas del almidón son más estables entre sí, que entre los enlaces tipo puente de 

hidrógeno que se establecen con el agua o algún otro agente plastificante, por lo que 

comienzan a formarse estructuras cristalinas entre las cadenas de amilosa y amilopectina 

diferentes a las que los gránulos de almidón presentaban originalmente  La estabilidad, 

transformación y las propiedades físicas de los ATP van a depender de la naturaleza de las 

zonas amorfas y cristalinas presentes en la estructura del gránulo.  

La proporción de plastificante y su naturaleza química influyen fuertemente en las 

propiedades físicas del almidón, procesado de dos maneras: (I) controlando su 

destructuación y despolimerización y (ii) afectando las propiedades finales del material, 

tales como la temperatura de transición vítrea (Tg) y el módulo. Adicionalmente, un alto 

contenido de plastificante, hace que el ATP puede exhibir la separación de fases como se 

describe por Lourdin y col. [105] y estas composiciones son más sensibles a la humedad 
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ambiente a medida que aumenta el contenido de plastificante. También, la migración 

eventual de los plastificantes al ambiente aumenta la fragilidad del material [106]. La 

investigación de  Rui Shi y col. [97] corrobora como la diferencia de concentración de 

plastificante afecta la Tg. La Figura 5 muestra el termograma correspondiente para el ATP 

con las diferentes concentraciones de plastificantes usadas 30, 40, 50 y 60 %. Los valores 

de Tg alcanzados para dichas concentraciones fueron de -46.4,-61.7,-67.6 y -71.8 ⁰ C 

respectivamente. Teniendo en cuenta los resultados obtenidos por Rui Shi y col. [97], se 

puede inferir que el aumento de plastificantes provoca una disminución  en la Tg del ATP y 

siendo más significativa la disminución  de Tg para el intervalo de 30-40 % de 

plastificantes, con una diferencia de  aproximadamente 15 ⁰ C. 

 

Figura 5. Termogramas de DSC de ATP con diferentes concentraciones de plastificantes 

30, 40, 50 y 60 %. 

2.7. Nanocompuestos 

Los nanocompuestos son materiales formados por dos o más fases donde al menos una de 

estas fases tienen una de sus tres dimensiones en escala nanométrica. Teniendo en cuenta el 

conocimiento que existe acerca del mecanismo de intercalación del modificante      

orgánico [107-108] en las arcillas, y la disponibilidad de éstas en la naturaleza, el estudio de 

nanocompuestos a partir de silicatos laminares (nanoarcillas) se ha ido haciendo frecuente. 
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Se ha identificado que la nanodispersión de partículas de arcilla a través de una matriz 

polimérica proporciona materiales con propiedades mecánicas y térmicas enormemente 

mejoradas [109-110]. Dado que las propiedades mejoradas de los nanocompuestos de polímero 

/ arcilla fueron identificadas por primera vez por investigadores de Toyota, ya que fueron 

los primeros en obtener estos sistemas nanoestructurados, al sintetizar híbridos de nylon 6- 

arcilla con propiedades mejoradas como el módulo elástico, la resistencia a la tensión, la 

temperatura de: flexión bajo carga (HDT), la resistencia al calor, disminución a la 

permeabilidad de gases y retardación a la flama [111-1112]: 

Las investigaciones en este campo se han centrado en mejorar las propiedades de los 

plásticos tradicionales. Algunos materiales que se han examinado incluyen sistemas epoxi, 

poliuretano, polipropileno, poliimida, poliestireno, cauchos y poli (ε-caprolactona), entre 

otros [109].  

Los nanocompuestos biodegradables polímero/arcilla han sido una alternativas 

biosostenible para la sustitución de los materiales clásicos, en el sector del envasado 

alimentario, compaginando sus excelentes propiedades para este tipo de aplicaciones con su 

carácter biodegradable y biosostenible.  

Los mecanismos mediante los cuales las partículas de arcilla nanométrica actúan para 

mejorar las propiedades de los polímeros han sido objeto de una amplia gama de estudios. 

La tecnología nanocompuesta requiere la dispersión de partículas de arcilla a nanoescala a 

través de una matriz polimérica, produciendo un material con un alto grado de integridad 

estructural en dos dimensiones [110]. Las partículas de arcilla actúan como una fase de 

refuerzo en el polímero, con la alta relación de aspecto para estos materiales haciéndolos 

ideales para este propósito [109].La mayor mejora en las propiedades de los materiales 

nanocompuestos se encuentra cuando se forma un nanocompósito completamente exfoliado 

[113]. Sin embargo, la dispersión de la arcilla a través de la matriz polimérica puede ser 

desafiante, ya que el material de arcilla prefiere permanecer apilado cara a cara en tactoides 

aglomerados [109]. Los diversos niveles de dispersión de silicato que se pueden conseguir se 

ilustran en la Figura 6.  
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Figura 6. Esquema representativo de estructuras posibles, cuando una arcilla es 

incorporado a un polímero:(a) microcompuesto, (b) nanocompuesto intercalado y (c) 

nanocompuesto exfoliado [113]. 

Teniendo en cuenta lo observado en la Figura 6, se denomina microcompuesto, si el 

polímero no se introduce entre las nanoplacas de la arcilla y forma un compuesto con fases 

separadas Figura 6a, sus propiedades permanecen en el mismo rango que los materiales 

con rellenos convencionales. Para el caso de nanocompuesto intercalado, es donde al  

menos una cadena polimérica se intercala entre las nanoplacas resultando en una 

morfología con nanoplacas inorgánicas ordenadas o desordenadas alternadas con las 

macromoléculas del polímero Figura 6b. El nanocompuesto exfoliado es aquel donde la 

intercalación de varias cadenas poliméricas provoca la separación máxima de las 

nanoplacas, causando una dispersión completa y uniforme de las mismas en la matriz 

polimérica Figura 6c. 

Para preparar nanocompuestos polímero/arcilla, la intercalación en fundido es atractiva por 

su compatibilidad con técnicas de procesamiento actuales y su bajo impacto al medio 

ambiente debido a la ausencia de disolvente. En esta técnica, la nanoarcilla organo-

modificada es mezclada con la matriz polimérica en estado fundido. Bajo ciertas 
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condiciones de procesamiento y si la superficie de las placas es suficientemente compatible 

con el polímero seleccionado, el polímero puede desplazarse en el espacio interplaca y 

formar un nanocompuesto intercalado o exfoliado Figura 7. En esta técnica, no se requiere 

de disolvente [114-116]. 

 

Figura 7. Esquema de preparación de un nanocompuesto mediante mezclado en estado 

fundido [117]. 

2.7.1. Extrusión de nanocompuestos ATP/Arcillas 

Para obtener exfoliación en nanocompuestos a partir de arcillas organo-modificadas y 

matrices poliméricas mediante el proceso de intercalación en fundido (extrusión) se 

requiere de un polímero con característica polar y arcillas con modificantes orgánicos 

capaces de permitir interacciones entre la superficie de las nanoplacas y las cadenas polares 

poliméricas [118-119]. Los parámetros que afectan este proceso de extrusión de 

nanocompuestos, se identificaron como fuerza de corte, tiempo de residencia, velocidad de 

cizallamiento, velocidad del tornillo, temperatura y composición. La Mantia y col.[120] 

reportaron cambios en el comportamiento de las propiedades mecánicas de los 

nanocompuestos debido a la temperatura y la velocidad del husillo, ya que a altas 

temperaturas disminuye la presencia de estructuras intercaladas, en cambio para 

temperaturas más bajas el torque es mayor y teniendo en cuenta que para obtener una buena 

exfoliación de las nanoplacas se requieren suficientes esfuerzos de corte, entonces, es 

posible obtener un mayor grado de intercalación a más bajas temperaturas. El tamaño de los 

aglomerados de las nanoplacas se disminuye por los esfuerzos de corte aplicados, logrando 

que las cadenas poliméricas entren en las galerías de la arcilla hasta lograr la separación 

total, involucrando la difusión del polímero dentro de las galerías, influenciado esto por la 
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afinidad química del polímero con la superficie de las placas de la arcilla, facilitado así el 

tiempo de residencia en el extrusor. Otro factor de influencia en la obtención de estructuras 

intercaladas o exfoliadas en nanocompuestos polímero-nanoarcilla es la concentración de 

arcilla en el sistema. El mejor balance en propiedades finales (mecánicas, térmicas, 

mecánicas-dinámicas, etc.) sucede a concentraciones menores al 10 % en peso de arcilla 

[121-122]. En altas concentraciones, el sistema comienza a saturarse promoviendo el 

apilamiento de las nanoplacas hasta la formación de tactoides [123-124]. La formación de 

tactoides en el sistema polimérico repercute en las propiedades del material, ya que 

disminuye el grado de interacción polímero-arcilla provocando la separación de la parte 

inorgánica (arcilla) de la orgánica (polímero). El apilamiento de las placas ocurre como 

efecto de las atracciones consigo mismas,  específicamente atracciones de van der        

Waals [123]. A bajas concentraciones, el efecto de interacción polímero-arcilla predomina 

sobre las interacciones arcilla-arcilla promoviendo la separación y exfoliación de las 

nanoplacas. 

Un estudio de Fischer y col. [103] ha identificado el potencial de mejora en las propiedades 

del almidón mediante el uso de partículas de arcilla nanométrica. Sus investigaciones 

preliminares han identificado varias mejoras tanto en las propiedades materiales del 

almidón como en el procesamiento del polímero: 

 La adición de partículas de arcilla soporta la gelatinización del almidón durante la 

extrusión, dando lugar a mejores condiciones de procesamiento. 

 Se observa una disminución en la hidrofilia de compuestos de almidón / arcilla, lo que 

da como resultado propiedades de transmisión de agua mejoradas. 

 A través de la variación del contenido de agua de los materiales compuestos se puede 

ajustar la rigidez, resistencia y tenacidad del material. 

Mondragón y col. [125] realizaron un estudio sobre la formación de nanocompuestos de 

ATP/Arcillas, empleando tres tipos de almidón de maíz: con alto contenido de 

amilopectina, normal y alto contenido de amilosa, reforzados con el aluminosilicato 

hidratado natural de sodio, calcio, magnesio y hierro (arcilla MMT PGW G105). El método 

empleado para la formación de los nanocompuestos fue el método tradicional. Prepararon 

suspensiones de almidón-agua con 5 % de sólidos. Los almidones se mezclaron primero a 
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mano con una cantidad constante de glicerol al 30 % y con un contenido de 0, 2, 5, 10 y   

15 % de MMT y luego se dispersaron en agua. Los nanocompuestos obtenidos fueron 

evaluados mediantes pruebas de tracción. La Figura 8 muestra el módulo de Young (E) de 

nanocompuestos de almidón / arcilla plastificados en función del contenido de MMT. Los E 

de los nanocompuestos tendieron a aumentar con el contenido de arcilla y experimentaron 

una mejora incremental, representando un máximo con el almidón ceroso que alcanzó un 

incremento de E mayor a 8 veces cuando el contenido de MMT fue 15 %. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 8. Módulo de Young de nanocompuestos de almidón / arcilla plastificados en 

función del contenido de MMT [125]. 

Otro estudio realizado Mondragón y col. [126], fue la evaluación del desempeño de 

nanocompuestos de almidón termoplástico (ATP)/hule natural (HN)/montmorillonita 

(MMT) bajo pruebas de tensión. Las mezclas del almidón y látex de hule natural con arcilla 

las prepararon en un mezclador interno Haake Rheocord Polylab System, con rotores tipo J 

a 150 ºC y 65 rpm por 15 min. Estas mezclas se moldearon por compresión a 170 ºC en 

placas de 2 mm para obtener las probetas de caracterización de los nanocompuestos. 
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Figura 9. Módulo de Young en función del contenido de hule (a) y de arcilla (b) [126]. 

La Figura 9 muestra el comportamiento del E en función del contenido de hule (a) y de 

arcilla (b). Las gráficas demostraron el efecto de los factores que influyen 

significativamente en el módulo de Young de los nanocompuestos ATP/HN/MMT; esto es, 

el hule y la arcilla MMT (a 36 % de glicerol). Los valores máximos del E de los 

nanocompuestos ATP/ H N / MMT (~56MPa) son muy superiores a los del ATP con esta 

concentración de glicerol (~10MPa), representando aproximadamente 5.6 veces el valor del 

E del ATP, para una concentración de arcilla de un 6 % y de hule de 9 %. Sin embargo, al 

aumentar el contenido de hule disminuye la rigidez de los nanocompuestos debido a la 

naturaleza elástica del hule Figura 9 a, mientras que la rigidez aumenta al incrementarse el 

contenido de la arcilla Figura 9 b, por la rigidez característica de las cargas minerales[127].  

Chen [128] examinó nanocompuestos de almidón plastificado con glicerol, con 

montmorillonita y hectorita (sin tratamiento) y hectorita y caolinita tratadas. La preparación 

de los nanocompuestos fue en dos etapas. La preparación del ATP fue la primera etapa, 

realizando un mezclado con glicerol  en una relación 10:3 en masa. La mezcla se realizó en 

un molino de rodillos gemelos donde se mezcló 5 veces a 120 °C durante 15 min. La arcilla 

se agregó gradualmente al polímero fundido en el molino de doble rodillo.  Los módulos 

elásticos de compuestos termoplásticos de almidón-arcilla se representan frente a fracciones 

nominales de volumen de arcilla y se muestran en la Figura 10.  
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Figura 10. Módulo de Young en función de las fracciones de volumen nominal de la arcilla 

en nanocompuestos ATP/VMC [128]. 

En todos los composites, la presencia de arcilla aumentó el E y la montmorillonita y la 

hectorita sin modificar proporcionaron un aumento significativo del E  de  casi un  100 % 

con la adición de entre 10 y 12 % de arcilla  

Park y col. [18] también prepararon nanocompuestos de ATP/Arcillas utilizando una relación 

constante de 37.5 % de glicerina con respecto al almidón y 4 tipos de arcillas: MMT 

modificada orgánicamente (Cloisite 30B, Cloisite 10A y Cloisite 6A) y Na+- MMT natural 

(Cloisite Na+), donde la hidrofobicidad superficial de las arcillas presentada fue: 

6A>>10A>30B> Na+. La concentración de arcilla empleada fue de 5 % en peso con 

respecto al ATP. El proceso de preparación de los nanocompuestos fue en dos etapas. En la 

primera etapa, prepararon el ATP premezclando el almidón de papa nativo con glicerina  

por una  1 hora para dejar que el plastificante hinchara las moléculas de almidón granular. 

Esta mezcla hinchada la transfirieron a un mezclador Haake y el almidón se gelatinizó a 

110°C durante 25 minutos a 100 rpm (velocidad del rodillo). En la segunda etapa 

prepararon los nanocompuestos, mezclando el ATP seco con las arcillas previamente secas 

durante al menos 24 horas a una temperatura de 80° C. La mezcla fue por fusión, en un 

mezclador de rodillos Haake Rheocoder 600 a 110°C, 50 rpm durante 20 minutos. Con ese 

material prepararon probetas por inyección con una micro-inyectora. Las propiedades que 
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obtuvieron fueron, con respecto al ATP solo, una elongación a la ruptura (b) que se 

mantuvo más o menos contante, siendo un material frágil con menos de un 100 % de 

deformación, pero la resistencia a la tracción aumentó un máximo de 27 %, representado 

este aumento por la Cloisite Na +. En contraste, para las Cloisite 10A y 6A el valor 

alcanzado fue inferior al obtenido por el ATP solo. Este comportamiento lo atribuyeron a 

que como son demasiadas hidrófobas, no coinciden con la polaridad presentada por el ATP, 

por lo que desfavorecen la intercalación del ATP en sus galerías. 

Park y col. [19] prepararon una nueva serie de nanocompuestos de ATP/Arcillas utilizando la 

misma relación de glicerina con respecto al almidón (37.5%) y el mismo procedimiento 

descrito anteriormente. En este nuevo trabajo solo emplearon MMT modificada 

orgánicamente (Cloisite 30B) y Na + - MMT natural (Cloisite Na +), pero se varió la 

proporción de arcilla (2.5, 5.0 y 10 % en peso con respecto al ATP). Al igual que en el 

trabajo anterior, la resistencia a la tensión máxima se observó a una concentración de 

Cloisite Na+ de 5%. Teniendo en cuenta los resultados obtenidos en ambos estudios 

concluyeron que la dispersión de las arcillas en la matriz de ATP depende de la 

hidrofilicidad de las arcillas y proporciona las mejores propiedades mecánicas.  

 

Bagdi y col. [129]  realizaron un estudio de las propiedades mecánicas de nanocompuestos de 

almidón termoplástico/arcilla. En los experimentos  se empleó almidón de trigo plastificado 

con 36 % en peso de glicerol y dos arcillas organofílicas, una tratada con ácido 

aminododecanoico (Nanofil 784)  y la otra con cloruro de diestearil dimetil amonio 

(Nanofil 948). Para la formación de los nanocompuestos hincharon la arcilla en glicerol 

durante 1 día y luego la homogenizaron con el polvo de almidón. La mezcla la introdujeron 

en un mezclador interno (Brabender W 50 EH) y la  homogeneizaron a 150°C durante 10 

min. Luego por moldeo por compresión, obtuvieron placas de 1 y 2 mm de espesor a partir 

de la masa fundida a 150°C, en 5 min. Las placas se almacenaron en condiciones secas 

hasta su posterior estudio. La resistencia a la tracción de los nanocompuestos ATP/Arcillas 

fue evaluada en función de la  fracción de volumen de  arcilla empleada. La Figura 11 

muestra los resultados obtenidos por Bagdi y col. [129]  donde la resistencia tensil alcanzó un 

máximo aumento de 31 % representado por el nanocompuesto de ATP/N784. Al igual que 
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los demás investigadores, ellos  también lograron alcanzar mejores en las propiedades 

mecánicas usando arcilla para reforzar la matriz polimérica. 

 

Figura 11. Efecto de la fracción de volumen de arcilla  sobre la resistencia tensil de los 

nanocompuestos ATP/Silicato. Símbolos: (□) N784, (○) N948 [129]. 

Teniendo en cuenta lo expuesto anteriormente, el grado de intercalación de una arcilla 

órgano-modificada puede ser afectado por las características químicas de la arcilla, del 

polímero y por las variables del procesamiento empleado. Debido a la mejora que 

proporciona a las propiedades mecánicas y térmicas las arcillas en el ATP, este proyecto 

tiene como propósito estudiar los efectos combinados de la modificación de arcillas (VMC) 

con aminosilano sobre las propiedades mecánicas de los biocompósitos de ATP/VMC, 

evaluando el estado de dispersión de la arcilla en cada una de las etapas de la modificación 

a la que fue sometida. 
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III. Hipótesis 
El sistema ATP/VMC puede presentar una contribución polar elevada debido a la 

naturaleza hidrófila de ambos materiales. Sin embargo, se ha observado que el carácter 

ácido del almidón provoca la repulsión en el sistema de ATP/montmorillonita de sodio 

Mondragón [125]. La modificación de la arcilla y una buena dispersión de ésta en la matriz 

polimérica, puede ayudar a mejorar las interacciones en el sistema ATP/VMC, lo cual se 

verá reflejado como una mejora importante del desempeño mecánico de este 

biocompósitos. 

IV. Objetivo General 
Estudiar el efecto de la modificación química de la VMC y el contenido de arcilla sobre las 

propiedades mecánicas de biocompósitos ATP/VMC. 

4.1. Objetivos Específicos 

 Evaluar el efecto del tiempo de sonicación, contenido de sólidos y concentración de 

peróxido sobre el estado de dispersión y el grado de oxidación de las partículas de 

vermiculita oxidada (VMCO). 

 Estudiar el efecto de la concentración del agente sililante, así como el tiempo de 

reacción sobre el grado de sililación de la vermiculita sililada (VMCS) 

 Estudiar el efecto de la concentración de la VMC y el tipo de modificación sobre el 

desempeño de los nanocompuestos de ATP/VMC. 
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V. Materiales y Métodos 

5.1. Materiales 

Para el desarrollo experimental de esta investigación se utilizó Vermiculita b MIC 

suministrada por Termolita S.A.P.I. de C.V. y como agente oxidante de ésta, se empleó 

peróxido de hidrógeno (H2O2) de Sigma-Aldrich. El Geniosil GF95 de (Wacker de México) 

se utilizó como agente de modificación superficial en la etapa de sililación. Para la 

conformación de los biocompósitos se utilizó almidón nativo de papa (Penfood de México) 

y como plastificante glicerina de Sigma-Aldrich.  

5.2. Metodología 

5.2.1. Molienda y tamizado de la VMC 

La molienda mecánica de la VMC se llevó a cabo en un molino planetario marca Fritsh 

modelo Pulverisette 6. Las condiciones de trabajo evaluadas incluyeron una velocidad de 

rotación de 300 rpm y tiempo de molienda de 5 minutos. El tamizado del material se realizó 

en una tamizadora marca RO-TAP modelo RX-29, diseñado para tamices de 200 mm de 

diámetro. Las características de los tamices usados, se muestran en la Tabla 1 [130]. 

Tabla 1. Características de los tamices empleados [130]. S 

No. tamices Tamaño de 

partículas ( µm) 

% 

 5 min 

Mayor a 70 - 2.3 

70 ≥212 26.3 

100 ≥ 150 25.8 

200 ≥ 75 21.6 

400 ≤38 23.6 
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5.2.2. Exfoliación de la VMC 

La exfoliación mecánica de la VMC que pasó por el tamiz número 400, se ejecutó en un 

procesador ultrasónico marca Cole-Parmer, modelo CP750, con una potencia fija de 750 W 

y una amplitud del 25 %. Las variables evaluadas fueron el porcentaje de sólidos (5 y 20 %) 

y el tiempo de aplicación del ultrasonido (20 y 60 min.). La oxidación se realizó con H2O2 

(entre 5 y 30 %) en un procesador ultrasónico marca SONICS, modelo VC750, 

manteniendo las mismas condiciones de trabajo empleadas en la exfoliación. El uso de 

ambos equipos fue para la preparación de muestras de volúmenes pequeños, para mayores 

volúmenes, se empleó el baño de ultrasonido marca Cole-Parmer, modelo 08895-16. Una 

vez exfoliadas y oxidadas las muestras, éstas fueron lavadas tres veces, dos con agua 

desionizada y uno con etanol, luego se secaron durante 24 h a 80 ºC. 

5.2.3. Sililación de la VMC 

El procedimiento para la sililación que se empleó fue el reportado por                     

Fernández [86] realizando algunas modificaciones con el fin de encontrar condiciones 

óptimas de trabajo. El procedimiento modificado consistió en hacer reaccionar en reflujo (a 

70 ºC), durante diferentes tiempos (2, 4 y 6 horas), la mezcla de VMC sonicada y oxidada 

con el agente de sililación, cuya concentración fue variada en (12.5, 25 y 50 gramos), 

mientras que la concentración de VMC fue de 50 g para cada reacción. Debido a que no 

podemos demostrar en que tiempo termina la reacción, nos basamos en la bibliografía 

reportada [86],  para elegir de manera arbitraria los tiempos fijados anteriormente. Al 

finalizar el tiempo establecido la mezcla se dejó enfriar hasta alcanzar temperatura 

ambiente. Posteriormente se procedió al lavado y filtrado de la VMC con etanol, tres veces. 

Finalmente, la muestra se colocó en una estufa a vacío, a 50 ºC, por un período de 48 horas. 

Se evaluó el efecto de la variación del tiempo y la concentración del agente de sililación 

mediante la titulación de grupo amino (NH2). 

5.2.4. Preparación del ATP y los biocompósitos de ATP/VMC 

La preparación del ATP y los biocompósitos de ATP/VMC se realizaron en un extrusor de 

doble husillo, ZSK30 de Werner & Pfleiderer compuesto de 9 zonas. El ATP se preparó a 

partir de una suspensión de almidón/plastificante/agua donde la concentración del 
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plastificante (glicerina) fue de un 36 %. La VMC tuvo una etapa previa de secado y fue 

incorporada en la suspensión de ATP en la zona de alimentación en proporciones de 1, 2 y 

5 % en peso con respecto al mismo. En las primeras 4 zonas del husillo se llevó a cabo la 

gelificación, plastificación del almidón, así como el mezclado del mismo con la VMC. El 

agua fue eliminada en la zona 5 mediante un venteo con vacío. El perfil de temperatura y la 

velocidad del husillo fue el mismo para todas las mezclas, presentando en la zona 1 y 2 

80⁰C y  en la zona 3,4 y 5 120 ⁰C, con una velocidad de husillo 150 rpm. Se utilizó un dado 

de rejilla de 3 mm de espesor y para el enfriamiento del material se empleó el calandrado 

de rodillos marca Killion. La Figura 12, muestra la configuración del husillo. 

 

Figura 12. Configuración del extrusor doble husillo ZSK30 utilizado para la elaboración de 

ATP y biocompósitos de ATP/VMC. 

5.3. Preparación de muestras para la caracterización 

Una vez culminado el proceso de extrusión se elaboraron placas de ATP y ATP/VMC 

usando una prensa de moldeo por compresión marca Carver, modelo 3895.4NE1000. Las 

placas fueron obtenidas con un espesor de 3 mm a 120 ºC, con una presión de 5 ton en un 

período de 2 minutos, con el objetivo de caracterizar posteriormente térmicamente el 

material. 

Para determinar la elongación de los materiales, lo cuales presentaron un carácter 

elastomérico proporcionado por la VMC, se requirió preparar probetas tipo IV (ASTM D-

638M) [131] modificada, mediante suaje con moldes estandarizados a partir de las placas 

obtenidas por moldeo por compresión. 
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5.3.1. Caracterización de la Materia Prima y de los Nanocompuestos 

La VMC y los nanocompuestos obtenidos fueron caracterizados por diversas técnicas 

analíticas, para proceder a la comparación del material de partida con los productos ya 

nanoestructurados. La morfología de la arcilla fue observada por microscopia electrónica de 

barrido (SEM) en cada una de sus etapas de modificación. 

5.3.2. Caracterización fisicoquímica 

5.3.3. Difracción de rayos X (XRD) 

La VMC fue analizada mediante difracción de rayos X, a partir de la posición del pico 

principal y utilizando la Ley de Bragg se calculó el valor de la distancia interplanar, que en 

este caso, corresponde con la distancia interlaminar de la arcilla. La ecuación de la Ley de 

Bragg es: d = nλ/2sen θ, en donde, d es el espacio entre los planos cristalinos, n es un 

número entero, λ corresponde a la longitud de onda de la radiación de rayos-X utilizada y θ 

es el ángulo del haz difractado. 

Las muestras fueron medidas en polvo y suspensión. Los patrones de difracción de rayos X 

se obtuvieron utilizando una geometría Bragg-Brentano, a temperatura ambiente y 

utilizando radiación CuKα (λ = 1.54183 Å) en un difractómetro Ultima IV (de Rigaku) 

equipado con un detector D/tex. Los patrones de las muestras se registraron de 4° a 80° (2θ) 

en pasos de 0.02 ° y una velocidad de escaneo de 10°/min. 

5.3.4. Contenido de grupo hidroxilo (OH) 

 Se determinó la cantidad de grupo hidroxilo (OH) mediante el procedimiento anhídrido 

acético-piridina del método ASTM E 222-10[132]. Este método consistió en sonicar durante 

una hora la mezcla de un gramo de VMC oxidada con 5 mL de reactivo acetilante de 

piridina-anhídrido acético (3:1) en un matraz bola de 250 mL tapado. Simultáneamente se 

preparó un blanco añadiendo solo los reactivos para la realización de la prueba (sin 

muestra), pero obviando la hora de sonicación. Posteriormente se conectaron los matraces a 

un condensador y se calentó sobre una parrilla durante 1 h. Seguidamente se añadieron 10 

mL de agua a través del condensador y se continuó el calentamiento durante 10 minutos 

más. Las muestras se dejaron enfriar y se le añadieron 15 mL de alcohol etílico por el 

condensador para limpiar las paredes y 10 mL más para lavar las paredes del matraz. La 

titulación se llevó a cabo en el titulador automático 848 Titrino Plus a una temperatura de 
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25 ºC, con una agitación de 375 rpm. La solución titulante fue de hidróxido de sodio 

(NaOH) 0.5 N. El número de hidroxilo se determinó mediante la siguiente fórmula [132]: 

𝑂𝐻 =
(𝐴 − 𝐵) ∗ N ∗ 40

W
 

donde:  

A= mL de solución de NaOH 0.5 N consumidos para titular el blanco. 

B= mL de solución de NaOH 0.5 N consumidos para titular la muestra. 

N= Normalidad de la solución titulante NaOH. 

40= Peso equivalente de NaOH. 

W=Peso de la muestra empleada en gramos. 

5.3.5. Contenido de grupo amino (NH2) 

El contenido de grupo amino en la superficie de la VMC sililada fue evaluado por 

titulación. El procedimiento empleado consistió en sonicar un gramo de VMC sililada con 5 

mL de reactivo acetilante de piridina-anhídrido acético (3:1) durante una hora a temperatura 

ambiente en un vaso de precipitado de 250 mL tapado. Luego, se dejó reposar 15 minutos 

la muestra y, pasado ese tiempo, se le añadió 5 mL de agua destilada. Se agitó bien la 

muestra para homogenizar la mezcla y se dejó reposar durante 10 minutos, con el fin de 

hidrolizar el exceso de anhídrido acético. Transcurrido el tiempo, se le agregó 10 mL de    

n-butanol y se procedió a la titulación con una solución de NaOH al 0.5 N. La titulación se 

llevó a cabo con el mismo procedimiento descrito anteriormente para la determinación de 

grupo hidroxilo. 

El número de grupo amino fueron determinados por la ecuación descrita a continuación 

#NH2= N*(A-B) 

donde: 

A= mL de solución de NaOH 0.5 N consumidos para titular el blanco. 

B= mL de solución de NaOH 0.5 N consumidos para titular la muestra. 
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N= Normalidad de la solución titulante (NaOH). 

5.4. Caracterización morfológica 

5.4.1. Microscopía electrónica de barrido (SEM) 

Esta técnica se basa en el principio de la microscopia óptica en la que se sustituye el haz de 

luz por un haz de electrones. Su funcionamiento consiste en hacer incidir un barrido de haz 

de electrones de alta energía obtenidos de un filamento de tungsteno sobre la muestra. La 

muestra (salvo que ya sea conductora) está generalmente recubierta con una capa muy fina 

de oro o carbón, lo que le otorga propiedades conductoras. Al alcanzar el haz la superficie 

de la muestra, se generan principalmente las siguientes partículas: electrones retro 

dispersados, electrones secundarios, además de radiación electromagnética (rayos X) y 

otras partículas menos significativas. Estos electrones con dichas características nos dan 

información sobre la superficie de la muestra, permitiendo obtener imágenes de alta 

resolución de la superficie [133]. 

Las muestras fueron caracterizadas por esta técnica para visualizar los cambios 

morfológicos una vez que fue tratada la VMC. Previamente a su análisis fueron recubiertas 

con una aleación Au/Pd. Las mediciones se llevaron a cabo en un microscopio electrónico 

de barrido marca JEOL, modelo JCM 6000 operado a 10 kV. Las magnificaciones 

empleadas estuvieron en un rango de 300-3000. 

5.5. Caracterización reológica 

5.5.1. Reómetro oscilatorio 

El uso del reómetro permite ver los cambios en el comportamiento de flujo a lo largo del 

tiempo y a distintas temperaturas. Las mediciones reológicas muestran la estructura de una 

muestra, ofreciendo detalles sobre el comportamiento viscoelástico. Permiten estudiar las 

propiedades de la muestra en un rango de condiciones más extenso. Ofrecen una curva de 

flujo que muestra el comportamiento de una muestra en condiciones variables, como 

distintas velocidades de corte y temperaturas. Además permite evaluar la parte elástica (G′) 

y la parte viscosa (G˝) de una muestra en una prueba de barrido de amplitud. La relación 

entre estas partes define el nivel de fuerza de la red interna de la muestra, que influye en la 

estabilidad a largo plazo [134]. 
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Las propiedades de flujo de las suspensiones de VMC se realizaron en modo continuo 

utilizando un reómetro oscilatorio marca Anton Paar, modelo MCR 501. Las muestras se 

analizaron en suspensión a una temperatura de 25 ºC y una rampa de velocidad de corte de 

1-1000 (s-1). La geometría de doble gap C-DG26.7, de diámetro externo de 26.665 mm y de 

diámetro interno de 24.649 mm, con un largo de 40.000 mm fue la utilizada para llevar a 

cabo el análisis. 

5.6. Caracterización térmica 

5.6.1. Calorimetría de diferencial barrido (DSC) 

La calorimetría diferencial de barrido, es una técnica experimental dinámica que nos 

permite determinar la cantidad de calor que absorbe o libera una sustancia, cuando es 

mantenida a temperatura constante, durante un tiempo determinado, o cuando es calentada 

o enfriada a velocidad constante, en un determinado intervalo de temperaturas.  

Las transiciones térmicas, de fusión y cristalización, asociadas a la acción plastificante de la 

glicerina en la formación de nanocompuestos, teniendo en cuenta los componentes que los 

forman, se estudiaron a partir del análisis térmico en un calorímetro diferencial de barrido 

DSC marca TA instruments, modelo Discovery Series, DSC2500, en el intervalo de 

temperatura de -90 a 200°C con una rampa de calentamiento de 10°C/min en atmósfera de 

nitrógeno. Se realizaron 2barridos de calentamientos a cada una de las muestras y uno de 

enfriamiento. El primer calentamiento fue de –90 a 200 ºC para borrar el historial térmico 

en el material o para conocer las transiciones ocurridas durante el procesamiento. Una vez 

que el calentamiento llega a los 200 ºC permaneció isotérmicamente durante 3 minutos y se 

enfrió hasta -90ºC y nuevamente se calentó hasta 200 ºC. 

5.7. Caracterización mecánica 

5.7.1. Pruebas de tensión-elongación 

El ensayo a tracción es la forma básica de obtener información sobre el comportamiento 

mecánico de los materiales. Mediante una máquina de ensayos se deforma una muestra o 

probeta del material a estudiar, aplicando la fuerza uniaxialmente en el sentido del eje de la 

muestra. A medida que se va deformando la muestra, se va registrando la fuerza (carga), 

llegando generalmente hasta la fractura de la pieza. Así pues, el resultado inmediato es una 
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curva de carga frente a un alargamiento, que, transformados en tensión y deformación, en 

función de la geometría de la probeta ensayada, aportan una información más general. 

Con el objetivo de definir el comportamiento fisicomecánico de los nanocompuestos y 

determinar el efecto del contenido de VCM tratada en las propiedades del ATP, se realizó 

el ensayo de tracción, mediante pruebas de tensión y elongación. Éstas se efectuaron a 

partir de las probetas tipo IV obtenidas por suaje de acuerdo a la norma ASTM D-638 [131] 

modificada. Las probetas fueron deformadas a 50 mm/min con una celda de 5 KN, con una 

separación de mordaza de 1 in. El equipo utilizado fue una máquina de ensayos mecánicos 

universales marca Instron, modelo 4301. La deformación al instante de haber sido 

confeccionadas, para mantener el ATP como una mezcla binaria de almidón – glicerina sin 

la presencia de agua. Evaluar las muestras lo más fresca posible permitió evitar que las 

muestras tomaran humedad y ocurriera el fenómeno de retrogradación y afectara las 

propiedades mecánicas del material. 
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VI. Discusión de los Resultados 

6.1. Definición de condiciones de dispersión de VMC 

6.1.1. Efecto del tiempo de sonicación 

Para visualizar el estado de dispersión que presentaba el material como consecuencia de la 

aplicación del ultrasonido (US), se llevaron a cabo pruebas reológicas donde se muestra el 

efecto del tiempo de sonicación sobre la viscosidad () de suspensiones de VMC en agua. 

En la Figura 13 se observa que el agua presenta un comportamiento newtoniano, mientras 

que las suspensiones al 20 % de sólidos de VMC (VMCE-20 %) presentaron un 

comportamiento pseudoplástico. La presencia de 20 % de VMC produjo un cambio en el 

comportamiento de la fase acuosa, el cual parece ser dependiente del tiempo de exposición 

al tratamiento con US. 

Debido a que la de los fluidos pseudoplásticos tienden a disminuir a medida que aumenta 

la velocidad de corte (, los valores de  reportados en este estudio fueron tomados a una 

= 30 s-1. El agua presentó una = 9.38 x 10-4 Pa-s. En cambio, la suspensión de VMC 

sonicada durante 20 min (VMCE-20 %-20 min) mostró una  = 7.21 x 10-2 Pa-s, lo que 

representa un aumento de casi 2 décadas con respecto a la  del agua desionizada. Por su 

parte, la suspensión sonicada durante 60 min (VMCE-20 %-60 min) exhibió una = 1.67 x 

10-1 Pa-s, lo cual es más del doble de lo mostrado por la suspensión VMCE-20 %-20 min. 

Estos resultados dejan ver que el estado de dispersión de las suspensiones de VMC mejora 

con el aumento del tiempo de exposición al tratamiento de US. Por tal motivo se concluyó 

que el tiempo de sonicación sería de 60 min. 
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Figura 13. Efecto del tiempo de sonicación con lanza, sobre las curvas de viscosidad de 

suspensiones de VMCE con 20 % de sólidos. 

6.1.2. Efecto del porcentaje de sólidos 

El efecto del porcentaje de sólidos (5 y 20 %) en las suspensiones de VMCs sonicadas 

durante 60 min, fue otra variable evaluada mediante el uso de pruebas reológicas. El 

objetivo de esta prueba rápida, fue determinar cuál sería la concentración de VMC que 

podríamos trabajar y ver cambios muy evidentes en las curvas de en función de una 

variable. 

En la Figura 14 se observa que el comportamiento de la suspensión de 5 % de sólidos de 

VMC (VMCE-5 %) fue similar al del agua, presentando ambas comportamiento 

newtoniano, al contrario de la suspensión de VMCE-20 % que exhibió un comportamiento 

pseudoplástico. Este estudio, al igual que en el anterior, los valores de  presentados fueron 

a una = 30 s-1. El agua presentó una  =9.38 x 10-4 Pa-s. En cambio, la suspensión de 

VMCE-5 % mostró una =1.15 x 10-3 Pa-s, lo que representa un aumento de poco más de 

un 20 % con respecto a la  del agua. Por el contrario, la suspensión de VMCE-20 % 

exhibió una  = 1.67 x 10-1Pa-s, representando un aumento significativo de más de dos 
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décadas de lo mostrado por la suspensión de VMCE-5 %. Los resultados obtenidos dejaron 

ver una diferencia en la muy grande con respecto a la composición de VMC usada, 

permitiendo ver un sistema en el cual esta prueba rápida de nos puede servir para inferir 

un estado de dispersión. 

 

 

Figura 14. Efecto del % de concentración sobre las curvas de viscosidad de la VMC. 
La XRD juega un papel importantísimo en el análisis de compuestos laminares, debido a 

que el pico principal de los difractogramas además de ser el más intenso, corresponde a la 

distancia existente entre una lámina y la otra, denominada distancia interlaminar (d) [135]. 

La Figura 15 muestra el intervalo de 5 a 7 °2 de los difractogramas de las muestras de 

VMC molida y tamizada (VMC-400), VMCE-5 %-20 min, VMCE-5 %-60 min, VMCE-20 

%-20 min y VMCE-20 %-60 min, analizadas después de los tratamientos de US y secado 

descritos en la parte experimental. Los valores de distancia interplanar de la arcilla, 

calculados mediante el uso de la ecuación de Bragg, son también mostrados en el 

difractograma. 
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Figura 15. Patrón de difracción de las VMCs sonicadas a 20 y 60 min, con un 5 y 20 % de 

sólidos (muestras en polvo). 

La VMC-400 presenta una señal a 6.15° 2θ (d= 14.370 Å). Las muestras de VMCE-5 % 

sonicadas durante 20 y 60 min presentaron señales a 6.19 y 6.21 ° 2θ (d= 14.258 y        

14.219 Å), respectivamente. De igual forma, las muestras deVMCE-20 % sonicadas a 20 y 

60 min, mostraron señal es a 6.18 y 6.20° 2θ (d= 14.282 y 14.235 Å), respectivamente. 

Todas las muestras sonicadas presentaron un pequeño desplazamiento del ángulo 2θ del 

pico principal de la VMC, de 0.03 (VMCE-20 % - 20 min) a 0.06  (VMCE-5 % - 60 min) 

°2θ. Dichas diferencias corresponden a reducciones mínimas en la distancia interplanar de 

las muestras secas, de 0.088 (0.06 %) y 0.151 (1.05 %) Å para la VMCE-20 % -20 min y 

VMCE-5 % - 60 min, respectivamente. 

En la Figura 16 se presentan los difractogramas en una misma escala de intensidades de las 

muestras analizadas en suspensión. Las muestras de VMCE-5 %, sonicadas durante 20 y 60 
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min, presentaron señales a 6.04 y 6.00° 2θ (d= 14.625y 14.729 Å), respectivamente. Las 

muestras de VMCE-20 %sonicadas a 20 y 60 min, mostraron señales a 5.99 y 5.96° 2θ       

(d= 14.750 y 14.811 Å), respectivamente. Todas las muestras se desplazaron hacia ángulos 

2θ más pequeños con respecto a la VMC-400, favoreciendo así, el aumento de la distancia 

interplanar. La mayor distancia fue alcanzada para la muestra de VMCE-20 % -60 min de 

sonicación. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 16. Patrón de difracción de las VMCs sonicadas a 20 y 60 min, con un 5 y 20 % de 

sólidos (muestras en suspensión). 

La baja intensidad de los picos, mostrada en la Figura 16, puede ser asociada a la 

sensibilidad de la técnica y a las condiciones en que fueron analizadas las muestras; ya que 

el análisis de una suspensión inestable, por esta técnica, conlleva un cierto grado de 

incertidumbre. Los picos correspondientes a lasVMCE-5 % sonicadas a 20 y 60 min, no 

pudieron ser percibidos en el difractograma mostrado, debido a la escala empleada. La 

Figura 17 muestra los picos correspondientes a las muestras de VMCE-5 %-20 min (a) y 

VMCE-5 %-60 min (b) en unintervalo de 5 a 7 °2, a una escala de intensidades menor a la 

Ángulo de Difracción (° 2θ) 

5.0 5.5 6.0 6.5 7.0

14.625 Å

14.750 Å

14.729 Å

14.811 Å

In
te

n
si

d
a

d
 (

u
.a

)

Ángulo de Difracción (2)

 VMC-400

 VMCE-5 %-20 min

 VMCE-5 %-60 min

 VMCE-20 %-20 min

 VMCE-20 %-60 min

14.370 Å



                                                                         Conclusiones 

 

39 

empleada en la Figura 16.Los inconvenientes que tiene analizar suspensiones mediante 

XRD, dieron la pauta para proponer que se utilice la reometría, como alternativa, para 

inferir el grado de separación interlaminar de las muestras. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 17. Patrón de difracción de las VMCs sonicadas a 20 y 60 min, con un 5 % de 

sólidos (muestras en suspensión). 

6.2. Definición de las condiciones de oxidación 

6.2.1. Efecto de la concentración de H2O2 

Las muestras de VMCs oxidadas, fueron evaluadas mediante el uso de pruebas reológicas, 

para visualizar el efecto de las concentraciones de H2O2 empleadas (5, 10,15 y 30 %) en el 

estado de dispersión de la VMC. En la Figura 18 se muestran las curvas de  

correspondientes al agua, a la VMC-0 % y a las vermiculitas oxidadas VMCO-5 %, 

VMCO-10 %, VMCO-15 % y VMCO-30 %, donde se observa que el agua presenta un 

comportamiento newtoniano al igual que la suspensión de VMCE-0 %, mientras que las 

suspensiones de las muestras oxidadas presentaron un comportamiento pseudoplástico. 
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El agua presentó una  = 9.38 x 10-4 Pa-s. En cambio, la suspensión de VMCE-0 % mostró 

una  = 3.36 x 10-3 Pa-s, lo que representa un aumento de más de 3.5 veces con respecto al 

agua. Por el contrario, las suspensiones VMCO-5 %, VMCO-10 %, VMCO15 % y VMCO-

30 %, mostraron una  = 2.43 x 10-1, 2.10 x10-1, 1.98 x 10-1 y 1.61 x 10-1 Pa-s, 

respectivamente. Estos resultados obtenidos representaron un aumento de dos décadas con 

respecto al agua, dejando ver que el estado de dispersión de las suspensiones de VMC 

mejora con la presencia de un agente oxidante. Inesperadamente, el mayor valor de  se 

obtuvo con un 5 % de H2O2, lo que sugiere, desde el punto de vista reológico, que la 

concentración de H2O2 no tiene que ser alta para determinar un buen estado de dispersión 

de las partículas. 

 

Figura 18. Comportamiento reológico de las VMCs oxidadas durante 60 min en 

tratamiento ultrasónico en copa en presencia de 0,5, 10, 15 y 30 % H2O2. 

Las muestras tratadas con H2O2 también fueron analizadas mediante XRD para determinar 

el cálculo de la distancia interplanar, la posible intercalación de las láminas, en presencia de 
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un agente oxidante. En la Figura 19 se muestran los difractogramas de: la muestra de 

VMC-400 (en polvo), VMCE-0 %, VMCO-15 % y VMCO-30 % (en suspensión). La 

muestra de VMC-400 presentó una señal a6.15° 2θ (d= 14.370 Å) y la VMC- 0 % a 5.96° 

2θ (d = 14.811Å).  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 19. Patrón de difracción de la VMCs oxidadas con H2O2 a diferentes 

concentraciones (15 y 30 %) durante 60 min en copa de US (muestras en suspensión). 

El uso de peróxido de hidrógeno, con diferente concentración (15 y 30 % P/V), durante el 

sonicado de las muestras tiene un efecto evidente en la estructura de la VMC-400. Las 

muestras VMCO-15 % presentan dos señales en la región del difractograma donde se 

espera encontrar el pico asociado a la distancia interplanar, en 5.96 y 6.1 °2θ, en lugar de 

una, (d = 14.811Å y 14.488Å), respectivamente. En cambio, las muestras VMCO-30 %, 

presentan una sola señal a 5.92 ° 2θ (d =14.905 Å). Es posible inferir que el tratamiento de 

la VMC-400, con H2O2 al 15 %, provoca una separación interplanar mayor en algunos 
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tactoides que en otros. Ambas muestras presentaron un desplazamiento hacia ángulos 2θ 

más pequeño con respecto a la VMC-400 y VMCE-0 %. 

Con el propósito de verificar la eficiencia del proceso de oxidación de la VMC, se llevó a 

cabo la titulación de grupo hidroxilo para determinar de manera cuantitativa el grado de 

oxidación presentado por las muestras. La Tabla 2 muestra los valores obtenidos en 

miliequivalentes (meq) de OH, para las suspensiones de VMCE-0 %, VMCO-5 %, VMCO-

10 %, VMCO-15 % y VMCO-30 %. La muestra de referencia (VMCE-0 %) presentó un 

contenido de OH de 16.6 meq. Por otra parte, las muestras oxidadas VMCO-5 %, VMCO-

10 %, VMCO-15 % y VMCO-30 % alcanzaron un contenido de OH de 19.8, 23.2, 35.6 y 

44.8 meq, respectivamente. La adición de 5 y 10 % de H2O2 aumentaron en 19 y 40 %, 

respectivamente, mientras que la VMC oxidada con 15 y 30 % de H2O2, mostraron 

aumentos de 114 y 170 %, respectivamente. Estos resultados muestran que la concentración 

de H2O2 si afecta el grado de oxidación del material, especialmente a altas concentraciones 

deH2O2. Es importante señalar que el incremento de grupo OH en la superficie de las 

arcillas puede dar lugar a un mayor número de injertos del aminosilano (Geniosil) durante 

la etapa de sililación. Por tal motivo se concluyó que el material sería oxidado con una 

concentración de un 30 % de H2O2 durante 60 min. 

Tabla 2. Determinación de grupo hidroxilo (OH). 

 

Muestras OH (meq) 

VMCE-0 % 16.6 

VMCO-5 % 19.8 

VMCO-10 % 23.2 

VMCO-15 % 35.6 

VMCO-30 % 44.8 
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Para ver el efecto de los tratamientos mecánicos y químicos aplicados a la VMC, se realizó 

un análisis morfológico mediante el uso del SEM. La Figura 20 muestra la micrografía 

correspondiente a la VMC mineral con una magnificación (x20). También se muestran las 

micrografías correspondientes a los tratamientos a los que fue sometida la arcilla: molienda 

mecánica (x300), exfoliación(x600) y oxidación(x600).  

La estructura presentada por la arcilla (VMC mineral) suministrada por la empresa 

Termolita (Figura 20a) muestra partículas con formas compactas de más de 1 mm de la 

dimensión mayor y la apariencia de un material esponjoso debido a la expansión térmica a 

la que fue sujeta esta VMC. Por otra parte, la vermiculita molida y tamizada que pasa por 

malla 400 (VMC-400) presenta partículas de forma también compacta y dimensiones 

menores a 40 m acompañadas algunas de partículas más finas que tienen tamaños 

menores a 5 m. A diferencia de la VMC mineral, la VMC-400 muestra una superficie con 

apariencia más compacta, probablemente producto del proceso de molienda. La aplicación 

de US a las partículas de VMC-400 suspendidas en agua (VMCE, Figura 20c) produce una 

enorme disminución del tamaño y número de aglomerados de tactoides [46]. En el campo 

visual de la figura se observan solamente 4 aglomerados de diámetro >20 m y una gran 

cantidad de aglomerados < 5mm. Llama la atención que la apariencia superficial de los 

aglomerados ya no es tan lisa como en el caso de la VMC-400 y parece más áspera debido, 

probablemente, a la parcial delaminación de la superficie de los tactoides de arcilla [46].  
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Figura 20. Micrografías de VMC a) VMC mineral, b) VMC-400, c) VMCE-0 %, d) 

VMCO-30 % 

La incorporación de un agente oxidante, como el H2O2, durante la sonicación de la 

suspensión de VMC-400 provocó una  mayor reducción del tamaño y número de 

aglomerado de tactoides de arcilla (VMCO, Figura 20d). Prácticamente desaparecen los 

aglomerados de tactoides > 20 mm y los aglomerados restantes también presentan una 

superficie de apariencia áspera. Además de los aglomerados con forma compacta que se 

observa en la micrografía, también se aprecian partículas de forma alargada que tiene entre 

1 y 2 mm en la dimensión menor. Harikrishnan y col. [136] mencionan que las partículas 

elementales en las arcillas pueden tener forma laminar o cilíndrica. La reducción del 

tamaño de los aglomerados de tactoides y la presencia de estas partículas de forma 

cilíndrica podrían explicar el mejor estado de dispersión de la VMCO-30 % comparado con 

la VMC-0 %, como se observó en la Figura 18.  
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6.3. Sililación de la VMC  

Una forma de determinar la concentración de silano injertado en la superficie de la VMC es 

por medio de la titulación del grupo amino (NH2). La Tabla 3 muestra los resultados 

obtenidos en las reacciones que se llevaron a cabo a 2, 4 y 6 h utilizando relaciones de 

VMC-Geniosil de 1:0.25, 1:0.5 y 1:1.  

Tabla 3. Determinación de grupo amino (NH2.) 

 

Las muestras de VMCS2h-0.25, VMCS2h-0.5 y VMCS2h-1 mostraron meq de grupo NH2 

de 2.64, 2.89 y 2.93, respectivamente. Estos valores muestran que, aunque de manera muy 

magra, el contenido de aminosilano aumenta conforme se hace más largo el tiempo de 

reacción. Las muestras reaccionadas con relaciones de VMC-Geniosil de 1:0.5 y 1:1 

también presentaron la misma tendencia con respecto a los tiempos de reacción. Si bien el 

contenido de aminosilano injertado en la VMC después de 6 h de reacción aumenta con el 

aumento de la relación de VMC-Geniosil, la eficiencia de la reacción disminuye de 6.1 a 

3.7 y a 1.9 % a medida que el contenido de aminosilano aumenta en el medio de reacción 

Muestras  NH2 (meq) Geniosil (mg) Eficiencia (%) 

VMCS2h-0.25 2.64 13.8 5.5 

VMCS4h-0.25 2.89 15.1 6.0 

VMCS6h-0.25 2.93 15.2 6.1 

VMCS2h-0.5 3.07 16.0 3.2 

VMCS4h-0.5 3.41 17.8 3.6 

VMCS6h-0.5 3.52 18.3 3.7 

VMCS2h-1 3.18 16.5 1.7 

VMCS4h-1 3.36 17.5 1.7 

VMCS6h-1 3.74 19.5 1.9 
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de 0.25 a 0.5 y a 1, respectivamente. Esto última implica un mayor desperdicio de 

aminosilano durante las reacciones de sililación. A pesar de estos inconvenientes se 

concluyó que para las pruebas de dispersión en ATP, se tomarían en cuenta las muestras de 

VMCS2h-0.25 y VMCS6h-1 ya que fueron las que presentaron menor y mayor cantidad de 

silano injertado en la superficie de la VMCO-30 % respectivamente.  

6.4. Análisis de los nanocompuestos 

En el presente trabajo se obtuvieron nanocompuestos de ATP/VMC en un rango de 

concentraciones de 1 a 5 % en peso de arcilla con respecto al ATP. Antes de preparar los 

nanocompuestos de ATP/VMC, se analizó la morfología por medio de SEM (Figura 21), el 

estado de dispersión de las arcillas por medio de pruebas reológicas (Figura 22), DRX 

(Figura 23). 

Con el objetivo de visualizar el estado de la morfología del material modificado con el 

agente sililante (VMCS), se realizó un estudio morfológico mediante el uso del SEM 

tomando como referencias las micrografías de la VMCE-0 % y la VMCO-30 % (Figura 21a 

y b), respectivamente. Todas las micrografías fueron evaluadas a (x600).  
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Figura 21. Micrografía de VMC a) VMCE- 0 %, b) VMCO-30 %, c) VMCS. 

La estructura presentada por la VMCS (Figura 21c) presentó un número de aglomerado de 

tactoides de arcilla de menor tamaño, superior, que los mostrados en las micrografías de la 

VMCE-0 % y la VMCO-30 % (Figura 21a y b). Los aglomerados de tactoides > 20 m 

desaparecieron, siendo visualizado apenas uno solo, del lado derecho. La presencia de 

aglomerados > 10 m se visualizó más, aunque lo que predominó en la micrografía, fueron 

partículas más finas con tamaños aproximados de 1 m. En el campo visual se puede inferir 

que el tratamiento de sililación provocó un mejor estado de dispersión de la VMC con 

respecto a la VMCE-0 % y VMCO-30 %. 

Para inferir el efecto de la oxidación y la sililación, las muestras de                            

VMCO-30 %, VMCS2h-0.25 y VMCS6h-1fueron resuspendidas en agua para analizar el 

estado de dispersión, por medio de pruebas reológicas. Como era esperado, en las curvas de 
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viscosidad de la Figura 22 se observan que todas las suspensiones mostraron un 

comportamiento pseudoplástico y viscosidades de corte muy similares. La suspensión de 

VMCO-30 % presentó una  = 1.99 x 10-1 Pa-s a = 30 s-1. En cambio, las VMCS2h-0.25 

y VMCS6h-1, exhibieron  =1.19 x 10-1 Pa-s y 1.43 x 10-1 Pa-s a = 30 s-1, 

respectivamente. Las muestras mostraron  diferencias entre 1.19 y 1.99 de un 40 % y entre 

1.43 y 1.99 de  28 %. Teniendo en cuenta lo observado en el reómetro, el comportamiento 

de la dispersión de las muestras fue inesperado, no correspondiendo esta observación a lo 

visto en la Figura 21. Esto pudiera estar dado por el hecho que la VMCS se volvió 

hidrófoba debido a la sililación, lo que podría llevar a la reaglomeración de la VMCS al 

momento de ser resuspendida en agua para hacer la evaluación de las pruebas reológicas. 

 

 

Figura 22. Efecto de la modificación química y orgánica de la VMC en las curvas de 

viscosidad. 

La Figura 23 muestra los patrones de difracción obtenidos de las muestras: VMCO-30 %  

VMCS2h-0.25 y VMCS6h-1 (en suspensión) y, como referencia, el de la VMC-400 (en 
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polvo). El difractograma de la VMCO-30 %  presenta una señal en 6.03 ° 2θ, desplazada 

hacia ángulos 2más pequeños (con respecto a la señal de la VMC-400), con una distancia 

interlaminar calculada de 14.647Å. Contrario a este comportamiento, las señales 

principales de las muestras VMCS2h-0.25 y VMCS6h-1 se desplazaron significativamente 

hacia ángulos 2 mayores, 7.05 y 6.85 ° 2θ, respectivamente; cuyas distancias 

interlaminares calculadas son de 12.558 y 12.899 Å, respectivamente. Teniendo en cuenta 

los resultados de microscopía, reometría y la sensibilidad de la técnica de XRD se puede 

inferir que, en las muestras de VMC oxidadas y sililadas, se encuentran partículas más 

pequeñas (que no presentan señales en el difractograma) y algunos tactoides.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 23. Patrón de difracción de la VMCs utilizadas en la formación de nanocompuestos 

ATP/VMC. 

6.4.1. Calorimetría diferencial de barrido (DSC) 

La transición vítrea (Tg) es el parámetro más importante para determinar las propiedades 

mecánicas de los polímeros amorfos. El contenido de plastificante es un factor importante 
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que afecta a la Tg. La  diferencia de 10 % en concentraciones de plastificantes puede causar 

aumentos en la Tg de aproximadamente 5 °C e  incluso de hasta 15 °C para el intervalo de 

30-40 % de plastificante [97]. 

La Figura 24 muestra el termograma correspondiente al ATP donde se observa, que 

durante el primer calentamiento se presenta un Tg de -68.58 °C. Esta temperatura no se 

asocia a la Tg de un ATP plastificado con 36 % de glicerina, ya que según lo reportado en 

la bibliografía [97], la Tg está comprendida en un rango de temperatura de -45 a -65 °C para 

concentraciones de plastificantes comprendidas de 30-40 %.  La corrida del segundo 

calentamiento presentó una Tg de -57.08 °C, correspondiendo al rango de temperatura 

reportado.  

 

Figura 24. Termograma DSC de ATP. 

La Tabla 4 muestra las Tg obtenidas  para los nanocompuestos de ATP/VMCO y 

ATP/VMCS con concentraciones de arcilla de 1,2 y 5 %. Los nanocompuestos preparados 

con la VMCO, ATP/VMCO-1, ATP/VMCO-2 y ATP/VMCO-5, mostraron valores de Tg 

de -57.09, -56.79, -55.98 °C, respectivamente. Estas temperaturas son muy similares a la 

Tg del ATP, ya que las diferencia más alta alcanzada fue de aproximadamente 1°C. Por el 

contrario, las muestra preparadas con la arcilla sililada VMCS si mostraron una tendencia 
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donde la Tg aumenta gradualmente (-57.02, -55.59 y -53.53 ºC, para las concentraciones de 

VMCS de 1, 2 y 5 %, respectivamente), con respecto al ATP, conforme aumenta el 

contenido de VMCS. Esta diferencia de aproximadamente 4 °C, pudo estar dada, por una 

posible reaglomeración de la VMCS-5, que propició un sistema en el cual la arcilla pudiera 

estar intercalada, facilitando así, la incorporación de la glicerina en sus galerías, debilitando 

las interacciones almidón-glicerina. 

 Tabla 4. Temperaturas de transición vítrea para los diferentes nanocompuestos. 

Nanocompuestos Temperatura de transición vítrea (Tg) en °C 

ATP -57.09 

ATP/VMCO-1 -57.09 

ATP/VMCO-2 -56.79 

ATP/VMCO-5 -55.98 

ATP/VMCS-1 -57.02 

ATP/VMCS-2 -55.59 

ATP/VMCS-5 -53.53 

6.5. Análisis de difracción de rayos X 

 En la Figura 25 se presentan los difractogramas de los nanocompuestos ATP/VMCO y 

ATP/VMCS, que se obtuvieron al analizar las probetas obtenidas para estudiar las 

propiedades mecánicas. En todos los difractogramas se presenta un pico, cercano a los 6 

°2, asociado a la estructura laminar de la VMC. La presencia de esta señal característica 

confirma la presencia de VMC con estructura laminar, probablemente intercalada, en los 

nanocompuestos. Es importante mencionar que, con esta técnica, no es posible descartar la 

presencia simultánea de algunas láminas exfoliadas (que no presentarían una señal en el 

difractograma). La posición de las señales no se discute ya que la información que se puede 

extraer de estos difractogramas es de carácter cualitativo, debido a que la superficie y el 

grosor de las probetas analizadas es irregular y variable, lo que afecta directamente en la 

posición del pico. 
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Figura 25. Patrones de difracción de los nanocompuestos ATP/VMCO y ATP/VMCS. 

6.6. Propiedades mecánicas 

6.6.1. Pruebas de tensión -elongación 

Las propiedades mecánicas de un material describen el modo en que este responde a la 

aplicación de una fuerza o carga. Con el objetivo de analizar las  propiedades presentadas 

por los nanocompuetos obtenidos ATP/VMCO y ATP/VMCS, se conformaron  probetas de 

tipo IV. 
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Figura 26. Curvas de esfuerzo-deformación de nanocompuestos de ATP/VMCO en 

función del contenido de arcilla. 

 

La Figura 26 muestra las curvas de esfuerzo-deformación de nanocompuestos de 

ATP/VMCO en función del contenido de arcilla. El ATP mostró el comportamiento típico 

de un elastómero con un esfuerzo máximo (máx.) de  1.08 MPa y una elongación a la 

ruptura (b) de 350 %. La adición de solamente 1 % de VMCO en el ATP/VMCO-1 

produjo un aumento de máx hasta 2.16 MPa, lo cual representa un aumento ~2 veces 

superior al del ATP, aunque la b fue igualmente de 350 %. De manera inesperada, cuando 

se incorporó el  2 % de VMCO al ATP se produjo un cambio en el comportamiento de la 

curva de - ya que el ATP presentó un comportamiento tenaz similar a un termoplástico 

semicristalino con un máx de 5.59 MPa, siendo ~5 veces superior al alcanzado por el ATP. 

Para el caso del ATP/VMCO-5 el aumento fue más dramático, al presentar un máx.  de   



                                                                         Conclusiones 

 

54 

6.86 MPa, representando ~7 veces el valor del ATP. Las b presentadas por ATP/VMCO-2 

y el ATP/VMCO-5 fueron de 200 y 150 %, respectivamente, las cuales son 

considerablemente menores a las mostradas por el ATP, aunque aún se consideran como 

materiales dúctiles. Teniendo en cuenta los estudios analizados en los antecedentes de las 

propiedades de nanocompuestos de ATP/Arcillas y los procedimientos descritos, en esta 

investigación se logró alcanzar valores superiores a los reportados por  Park y col. [18]  que 

alcanzaron un máx de 3.32 MPa para una concentración de arcilla de 5 % y una 

deformación de 57.2 %.  

Las curvas de esfuerzo-deformación, correspondientes a los nanocompuestos de 

ATP/VMCS se muestran en la Figura 27. La curva de ATP/VMCS-1 mostró un aumento 

de ~3 veces el valor del ATP con un máx de 3.14 MPa y una bderepresentando el 

comportamiento de una material suave y dúctil. Similar a ese comportamiento fue el 

mostrado por el ATP/VMCS-2 que también mostró un aumento de ~3 veces el valor del 

ATP con un máx. de  3.35 MPa y una bde Contrario a este comportamiento, el 

ATP/VMCS-5 representó una reducción dramática con un máx de 0.69 MPa siendo este 

valor inferior a todos los demás incluyendo el ATP. A pesar de eso el material no tuvo un 

comportamiento de un material frágil debido a que presentó una b de 150 %.  

Teniendo en cuenta lo planteado por Varghese y col. [127], el aumento de la concentración 

de arcilla hace que la rigidez del material aumente, por lo que el comportamiento alcanzado 

por el ATP/VMCS-5 se puede decir que es inesperado. Basados por lo planteado por Park y 

col. [18], la modificación de la arcilla con un agente orgánico la vuelve hidrófoba, lo cual 

contrasta con la polaridad presentada por el ATP, por lo que desfavorecen la intercalación 

del ATP en sus galerías Este contraste provocó la repulsión de los 2 materiales y dio como 

resultado una dispersión pobre de la arcilla en la matriz polimérica.  
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Figura 27. Curvas de esfuerzo-deformación de nanocompuestos de ATP/VMCS en función 

del contenido de arcilla. 

El módulo de Young (E) fue analizado en función del tipo de modificación realizada a la 

arcilla y la concentración de ésta en la matriz polimérica. En la Figura 28 se observa que el 

ATP evaluado alcanzó un E de 1.08 MPa. Con la adicción de un 1 % de VMCO el valor de 

E alcanzado fue de 8.24 MPa aumentando así, casi 8 veces el valor de E con respecto al 

ATP, es decir, casi un 800 %, para el 2 % de VMCO, E obtenido fue de 118.66 MPa 

representando un  aumento de 110 veces y para el caso de 5 %  de VMCO el valor de E 

adquirido fue de 223.79 MPa mostrando un aumento de ~ 207 veces.  Los valores de E 

obtenido en este trabajo fueron superiores a lo reportado por Mondragón y col. [125], los 

cuales alcanzaron valores máximos de 5.6 veces para una concentración de arcilla de 6 % y 

más de 8 veces para una concentración de arcilla de 15 %.  La adición de 1 % de VMCS 

hizo que E fuera de 8.12 MPa, lo que representó un aumento de ~ 8 veces, mientras que 

para el caso de un 2 % de VMCS el valor de E obtenido fue de 111.8 MPa, provocando un 
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aumento de ~ 103 veces. Este aumento de E fue muy similar al observado en el caso de los 

nanocompuestos de ATP preparados con 1 y 2 % de VMCO y fueron superior a los 

obtenidos por Bagdi y col. [129]  que alcanzaron aproximadamente un E de 8 MPa con una 

concentración en peso con respeto al ATP de 8 % de arcilla organomodificada . Por otra 

parte, llama la atención la reducción de casi un 50 % del valor de E para el nanocompuesto 

de ATP/VMCS con 5 % de VMCS con respecto al E del ATP. Park y col. [18]  observaron la 

reducción de E en los nanocompuestos de ATP/Cloisite 10A con respecto a su ATP de 

referencia, aunque la caída fue solo de 18 %. Esta reducción, como se mencionó arriba 

podría estar relacionada con la pobre interacción entre los aglomerados de VMCS con el 

almidón en los nanocompuestos de ATP/VMCS-5. Estos resultados obtenidos ratifican la 

importancia que tienen lograr una buena dispersión de la arcilla en la matriz polimérica 

para lograr mejores propiedades mecánicas, de ahí la importancia de evaluar el estado de 

dispersión de la arcilla en cada una de los procesos a lo que es sometida. 
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Figura 28. Módulo de Young en función del tipo de arcilla y su contenido. 
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VII. Conclusiones 
 

 Se logró modificar químicamente y orgánicamente la VMC, dando paso a la 

preparación exitosa de nanocompuestos de ATP/VMC. 

 En este trabajo se implementó el uso de pruebas reológicas como prueba rápida para 

inferir el estado de dispersión de dispersiones acuosas de VMC  

 Durante el estudio del efecto de la concentración de oxidación de la VMC se concluyó 

que el mejor estado de dispersión se logró con la menor concentración de H2O2  (5%), 

pero el mayor grado de oxidación se alcanzó con la concentración mayor utilizada en 

este trabajo, es decir 30 % de H2O2. 

 El análisis de la morfología demostró que la VMCS mostró partículas más finas que la 

VMCO, sin embargo, las partículas de VMCO mostraron un mejor estado de dispersión 

que las partículas de VMCS tanto en las suspensiones acuosas como en los 

nanocompuestos de ATP/VMC debido a que las últimas tendieron a la reaglomeración. 

Esta reaglomeración propició la intercalación de una porción de la glicerina en las 

galerías de VMCS, reduciendo el contenido de plastificante en el ATP de los 

nanocompuestos de ATP/VMCS.  

 Los nanocompuestos de ATP/VMCO formulados con 2 y 5% de VMCO manifestaron 

cambios dramáticos de las curvas de -ya que el ATP mostró el comportamiento 

característico de un hule mientras que los nanocompuestos presentaron un 

comportamiento tenaz, similar a un termoplástico semicristalino. El efecto reforzante de 

las partículas de VMCO provocó aumentos dramáticos en los valores de E con respecto 

al obtenido por el ATP, representando para un 1 % de VMCO casi 8 veces, para el 2 % 

~ 110 veces y para el 5 % ~ 207 veces su valor. 

 Los nanocompuestos ATP/VMCS no presentaron los mismos cambios de las curvas de 

- como los nanocompuestos de ATP/VMCO debido al carácter organófilo de las 

primeras. 
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Patrón de difracción de la VMC con diferentes agentes oxidantes y equipo 

de ultrasonido 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Ángulo de Difracción (° 2θ) 

5.0 5.5 6.0 6.5 7.0

I
n

te
n

s
id

a
d

 (
u

.a
)

Ángulo de Difracción (2)

 VMC 20 % (lanza)

 VMC 20 % (copa)

 VMC 20 %, H
2
O

2
 30 % (copa)

 VMC 20 %, HNO
3
 2N (copa)



                                                                                   Anexos 

          

 

69 

 


