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Resumen 
El trabajo realizado en esta investigación fue el tratamiento a materiales nano-

estructurados con una matriz polimérica y utilizando como nano-relleno una 

partícula montmorillonita (MMT) de arcilla sódica con superficie totalmente 

modificada con un plasma con atmósfera de aire, para el estudio de caracterización 

se utilizó, espectroscopia de Infrarrojo (IR), Cromatografía Líquida de alta 

Resolución (HPLC), Difracción de rayos X, Calorimetría Diferencial de Barrido 

(DSC), Análisis Termogravimétrico (TGA), propiedades mecánicas. La elaboración 

de estos nano-materiales fue en polimerización en in-situ (en presencia de la 

partícula) a diferentes concentraciones de partícula de arcilla, como también estos 

nano-compuestos presentan una característica interesante a pesar de agregarles 

dicha partícula, conservan una transparencia óptica teniendo un espesor de 2-3mm. 

El estudio por espectroscopia muestra un interesante estudio sobre el material 

prístina ya que con el aumento de la exposición al plasma modifica su estructura 

superficial como local de los nano-compuestos, así mismo el plasma también influye 

de manera excesiva sobre el material prístina ya que tiende a bajar su peso 

molecular en comparación con los nano-compuestos que contienen partícula 

(MMT), por otro lado el estudio de su morfología mediante rayos X, y con la 

modificación por plasma a diferentes periodos de tiempo, estos materiales 

presentan diferentes compuestos como son de intercalación y exfoliación. Los 

estudios térmicos, y mecánicos a la tensión, revelan que al incorporar nano-

partículas de las nano-arcillas   con  una morfología laminar, dado a la morfología 

del nano-relleno, se produce una reducción en la movilidad de las cadenas de 

polímero, pero sin embargo la modificación por plasma en atmósfera de aire fue 

todo lo contrario ya que a tiempos cortos hubo una disminución de transición vítrea 

(Tg) y con el aumento del tiempo presentó incrementos de la misma. Esto es que, la 

interacción de las cadenas de polímero al intercalarse con las galerías de los 

filosilicatos dando lugar al corrimiento de Tg a temperaturas más altas, como 

también el incremento en módulo de Young en los materiales con nano-partícula y 

a concentraciones por arriba de un 10% en peso de MMT. Como se pude observar 

como  conclusión  de este trabajo de investigación que, la nano-partícula de arcilla 

refuerza a la matriz polimérica térmicamente como mecánicamente en los tiempos 

de exposición al plasma y más aún en altas concentraciones.  Estos resultados 

muestran una amplia gama de posibilidades de aplicación en área de recubrimientos 

como partes automotrices y en una infinidad de aplicaciones de estos materiales 

obtenidos. 
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Abstract 
The work carried out in this investigation was the treatment of nanostructured 

materials with a polymeric matrix and using as a nano-filler a montmorillonite particle 

(MMT) of sodium clay with a surface completely modified with a plasma with air 

atmosphere, for the characterization study was used, Infrared Spectroscopy (IR), 

High Resolution Liquid Chromatography (HPLC), X-ray Diffraction, Differential 

Scanning Calorimetry (DSC), Thermogravimetric Analysis (TGA), mechanical 

properties. The elaboration of these nano-materials was in in-situ polymerization (in 

the presence of the particle) at different concentrations of clay particle, as also these 

nano-compounds present an interesting feature even of adding said particle, they 

conserve an optical transparency having a thickness of 2-3mm. The Spectroscopy 

study shows an interesting study about the pristine material since with the increase 

of the exposure to the plasma it modifies its surface structure as local of the nano-

compounds, likewise the plasma also influences excessively on the pristine material 

since it tends to to lower its molecular weight in comparison with the nano-

compounds that contain particle (MMT), on the other hand the study of its 

morphology by means of X-rays, and with the modification by plasma at different 

periods of time, these materials present different compounds such as of intercalation 

and exfoliation. Thermal and mechanical stress studies reveal that incorporating 

nanoparticles from nano-clays with a laminar morphology, given the morphology of 

the nano-filler, there is a reduction in the mobility of the polymer chains, but 

nevertheless the modification by plasma in air atmosphere it was the opposite since 

at short times there was a decrease in glass transition (Tg) and with the increase of 

time I present increases in it. This is the interaction of the polymer chains when 

intercalated with the galleries of the phyllosilicates giving rise to the shift of Tg at 

higher temperatures, as well as the increase in Young's modulus in the materials 

with nano-particle and at concentrations above 10% by weight of MMT. As it can be 

observed as a conclusion of this research work, the clay nanoparticle reinforces the 

polymeric matrix thermally as mechanically in the times of exposure to the plasma 

and even more in high concentrations. These results show a wide range of 

possibilities of application in the area of coatings as automotive parts and in an 

infinity of applications of these obtained materials. 
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ABREVIATURAS  
Sty Estireno 

BA Acrilato de butilo 

MAA Ácido Metacrilato 

MMT Montmorillonita 

PP Polipropileno 

PET Polietileno tereftalato 

PLA Ácido poliláctico 

LDPE Polietileno de baja densidad 

IR Espectroscopia de Infrarrojo 

(a.u.) Unidades arbitrarias 

HPLC Cromatografía Líquida de Alta  Resolución 

Mw Peso molecular promedio en peso 

XRD Difracción de rayos X 

λ Longitud de onda 

d Distancia interplanar 

μ Micrómetros 

θ Angulo de difracción 

nm nanómetros 

DSC Calorimetría  Diferencial de Barrido 

Tg Temperatura de transición vítrea 

Tm Temperatura de fusión 

Tc Temperatura de cristalización 

TGA Análisis Termogravimétrico 

Ti Temperatura inicial 

Tf Temperatura final 

Tmax Temperatura máxima 

ε Elongación a la rotura 

σ Limite elástico 

E Módulo de Young 

P Presión 

I Intensidad 

V Voltaje 

UV Luz ultravioleta 

Meq/g Mili equivalente por gramo 

CEC Capacidad de intercambio de carga 

RF Radiofrecuencia 

Mbar 

Pristina 

Milibar 

Material puro, virgen 
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Antecedentes 

Los compuestos orgánico-inorgánicos son de amplio interés para diversos campos 

de la investigación, es así que los materiales poliméricos orgánicos con propiedades 

ópticas excelentes, buena flexibilidad y dureza, son fáciles de procesar, y pueden 

mejorar la fragilidad de los materiales inorgánicos. Por otro lado, los materiales 

inorgánicos pueden mejorar la resistencia de los polímeros. Hoy en día, más 

científicos se han centrado en los estudios de los materiales compuestos de 

polímero y materiales inorgánicos a nano-escala. 

 Estos nano-compuestos hacen pleno uso de las propiedades ópticas, 

eléctricas, magnéticas y catalizadoras de los materiales a nano-escala, y mejorar 

en gran medida las propiedades térmicas, mecánicas, de barreras, y los retardantes 

a la flama de los polímeros. Los nano-materiales orgánico-inorgánicos se pueden 

preparar por fundido, polimerización in- situ, mezclado en solución y después 

colado. (ML Hernandez-Vargas, 2013) 

Nano-compuestos orgánico (polímero), inorgánico (óxidos metálicos), en la 

literatura se encuentra reportado la adición de nano-partículas inorgánicas que 

incluyen a SiO2, TiO2, Al2O3, Fe2O3, Fe3O4, Al (OH)3, filosilicatos, nanotubos de 

carbono, POSS, Zn O y CaCO3, en distintas matrices poliméricas y distintas formas 

de agregación y se han obtenido buenos resultados en la incorporación de algunas 

nano-partículas. (R Castillo-Perez, 2013) (ML Hernandez-Vargas, 2013) 

 

1.1.-Qué es plasma?, y los tipos comunes. 

 En física y química, se denomina plasma (del latín plasma, y 

del griego πλάσμα, formación) al cuarto estado de agregación de la materia, un 

estado fluido similar al estado gaseoso pero en el que determinada proporción de 

sus partículas están cargadas eléctricamente y no poseen equilibrio 

electromagnético, por eso son buenos conductores eléctricos y sus partículas 

responden fuertemente a las interacciones electromagnéticas de largo alcance. 

 El plasma tiene características propias que no se dan en los sólidos, 

líquidos o gases, por lo que es considerado otro estado de agregación de la materia. 

Como el gas, el plasma no tiene una forma o volumen definido, a no ser que esté 
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encerrado en un contenedor; pero a diferencia del gas en el que no existen efectos 

colectivos importantes, el plasma bajo la influencia de un campo magnético puede 

formar estructuras como filamentos, rayos y capas dobles. (Serway & Faughn, 2004) 

Los átomos de este estado se mueven libremente; cuanto más alta es la 

temperatura más rápido se mueven los átomos en el gas, y en el momento de 

colisionar la velocidad es tan alta que se produce un desprendimiento de electrones. 

(Bittencourt, 2004). 

 

1.1.1.-El plasma como modificador superficial en materiales. 

 Un plasma es un gas que ha recibido un tratamiento de exposición a alta 

energía. Como consecuencia, en el gas se forman electrones libres y radicales de 

moléculas, que de por sí tienen alta energía y por lo tanto son capaces de interactuar 

con otras formas de materia; por ejemplo, las superficies de sólidos. 

 1.1.2.-Aplicaciones. 

La física de plasmas puede encontrar aplicación en diversas áreas (Chen, 1984): 

 Dependiendo del tipo de gas empleado para formar el plasma y del proceso 

de tratamiento, es posible erosionar la superficie del plástico o de modificar la 

naturaleza química de ésta. De hecho, el efecto de los plasmas puede manifestarse 

en:  

 La ablación de la superficie plástica, por ejemplo para limpiar y eliminar 

residuos. 

 Aumento de la energía superficial, por ejemplo para mejorar las propiedades 

de adhesión.  

 Deposición química, para adicionar recubrimientos con funciones especiales 

como el mejoramiento de las propiedades de barrera.  

 Modificación de las moléculas superficiales mediante mecanismos de 

entrecruzamiento químico y generación de copolímeros de injertos.   

 Modificación de la función química de las superficies. 

1.2.- Propiedades de los polímeros expuestos a plasma. 

La tecnología de plasma para degradar o descomponer los plásticos se utiliza 

comúnmente porque los tratamientos tardan sólo unos minutos y los tratamientos 
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químicos son consistentes y reproducibles y no se requieren procedimientos 

especiales de eliminación de residuos o químicos ya que los productos gaseosos 

se pueden recoger a la salida de la cámara plasma. (N.Patra, 2013). 

Por otro lado, La acción de activación de la superficie para hacerla más 

receptiva a otros materiales, como los adhesivos, se puede obtener mediante 

tratamientos con oxígeno y nitrógeno. Oxidantes como el aire, el oxígeno, el vapor 

de agua o el óxido nitroso, en estado de plasma, proporcionan una adecuada 

activación de la superficie de los plásticos mediante la creación de grupos que 

contienen oxígeno. Estos grupos son efectivos aumentando la energía superficial y 

los enlaces cohesivos con las moléculas de adhesivos. La esterilización de la 

superficie de los plásticos también puede lograrse mediante el plasma de gases 

oxidantes como el ozono y el peróxido de hidrógeno. 

Si el gas escogido es un gas noble, como el argón o el helio, debido a su 

inercia y aunque esté en estado de plasma, éste no se combinará químicamente 

con la superficie del plástico. En su lugar, actúa como un portador de energía que 

rompe los enlaces en las cadenas de polímeros en la superficie. Los puntos de 

rotura son lugares propensos para reaccionar y formar nuevos enlaces con otros 

sitios activos. De esta manera, ocurre una reestructuración de la superficie que se 

manifiesta con la formación de enlaces cruzados entre polímeros vecinos. Otra 

posible especie resultante de la reacción de reestructuración es la formación de 

insertos, una forma de polimerización. (Carvajal, 2006) 

El objetivo de este estudio fue degradar el polímero descrito en un reactor de 

plasma de radiofrecuencia (RF) y analizar los polímeros antes y después del 

tratamiento con plasma para evaluar el efecto del tratamiento con plasma sobre la 

estructura química de los polímeros.  

Se degradaron cuatro películas de cada polímero en cada experimento, el 

área de estas películas fue de 4 cm2. Las películas se depositaron sobre la parte 

superior de los portaobjetos de vidrio del microscopio. Experimentamos con 
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diferentes condiciones plasmáticas. Presión: 0,7 mbar, 0,8 mbar y 1 mbar; Tiempo 

de degradación: 1,5 y 2,5 horas y potencia de entrada de plasma de 200 vatios (W). 

Para evaluar la degradación de cada plástico, se ponderaron las muestras 

antes y después del tratamiento con plasma y se calculó el porcentaje de pérdida 

de peso para cada plástico en cada tratamiento usando la Ecuación. 

%𝑝é𝑟𝑑𝑖𝑑𝑎 𝑑𝑒 𝑝𝑒𝑠𝑜 =  (
𝑊𝑖 − 𝑊𝑓

𝑊𝑖
∗ 100) 

Ecuación 1. Cálculo de la pérdida de peso para cada plástico, donde W i es el peso 

inicial y Wf es el peso final. 

La caracterización técnica utilizada fue: espectroscopía infrarroja por transformada 

de Fourier (FTIR) y análisis termogravimétrico. 

 
La Figura 2 y la Figura 3 muestran los espectros FT-IR de LDPE y PP, 

respectivamente. El análisis FT-IR del LDPE en la Figura 2, muestra algunas 

diferencias entre el polímero degradado virgen y el plasma. Por ejemplo, los picos 

situados entre 2800 y 2920 cm -1 son más pequeños en LDPE tratados con plasma, 

estos picos corresponden a la presencia de grupos CH2 y CH3, lo que indica que 

muchos de estos grupos desaparecieron debido a la degradación de los polímeros 

sometidos al  plasma. Por otro lado, la banda situada a 1050 cm -1 representa grupos 

CH2 que están relacionados con la cristalinidad de este polímero y también se vieron 

afectados (se incrementó) durante el proceso de degradación del plasma. 

 

En relación al análisis FTIR de PP (en la Figura 3) podemos observar algunas 

diferencias importantes entre la virgen y el PP tratado con plasma, para empezar, 

el PP degradado presenta una curva situada entre 3500-3400 cm -1 y representa la 

OH, dado que el oxígeno se presenta durante la degradación plasmática de este 

polímero, otra región del PP tratado con plasma, muestra una disminución de las 

bandas localizadas entre 2800 y 2920 cm -1 son atribuibles a vibraciones de 

estiramiento simétricas y asimétricas de CH2 y CH3, (R.Morent, 2008) , es bien sabido 

que durante la degradación, PP experimenta la cadena de escisiones 

principalmente en el carbono terciario en la cadena, y es por eso que los picos 
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situados entre 2800 y 2920 cm-1 mostraron una disminución de su intensidad. En 

PP virgen dos picos intensos situados a 1460 y 1378 cm -1, el primer pico es causado 

por vibraciones de deformación asimétrica CH3 de CH2, mientras que el pico 

localizado a 1378 cm -1 se debe a las vibraciones de deformación simétricas 

(R.Morent, 2008) de CH3. Se aprecia en el espectro FT-IR del plasma PP degradado 

que estos dos picos (situados a 1460 y 1378 cm-1) se unen en un solo pico situado 

a 1460 cm-1, lo que provoca la deformación del polímero. En general se puede 

señalar que existen importantes diferencias químicas entre los espectros FT-IR de 

virgen y polímeros degradados por plasma, como se aprecia en la fig. 3.1 y 3.2. 

 

Figura. 1.1. Espectros de FT-IR y de LDPE                  Figura. 1.2. Espectro de FT-IR de PP 
virgen y degradado.                                                     virgen y degradado. 

 

 
Las Figuras 1.3 y 1.4 muestran los termogramas TGA de PLA y PET no 

tratados y degradados por plasma. Se aprecia en ambos casos que los polímeros 

expuestos al plasma presentan menor estabilidad térmica que los polímeros 

vírgenes, el tratamiento con plasma rompe las cadenas poliméricas, dejando 

macromoléculas de menor peso molecular y con presencia de ciertos grupos 

químicos que son más susceptibles a experimentar degradación cuando se 

calientan. Como se aprecia, el PET tratado con plasma y el PLA experimentan 

pérdida de peso a temperaturas más bajas que los polímeros de referencia. 
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Figura.1.3. TGA curvas de PLA virgen           Figura.1.4. TGA curvas del PET virgen                                                             
y  degrado por plasma.                                                        y degrado por plasma. 

  
 
 
 
Conclusiones que determina el autor: 

Porcentaje de pérdida de peso es una función de ciertas variables del sistema 

de plasma, como por ejemplo, el tiempo de residencia, pero el factor principal es la 

estructura química de cada plástico. Por ejemplo, en este estudio; PP y PLA 

experimentaron una mayor degradación que LDPE y PET. 

Los resultados también mostraron que el plasma es una técnica eficiente para 

llevar a cabo la degradación del polímero, y también es una técnica que es amigable 

con el medio ambiente. 

 

La degradación o pirolisis de plásticos por plasma es otra alternativa al 

reciclado ya que con el plasma es posible producir gas de síntesis como producto 

de la pirolisis, que puede convertirse en energía o combustible u otros productos de 

alto valor y la implementación de esta tecnología a nivel industrial podría generar 

grandes beneficios. 

Hoy en día el desarrollo de la industria de polímeros, ha sido muy importante 

y muestran signos de crecimiento día con día para las próximas décadas. 

Actualmente, los polímeros son materiales de gran relevancia en nuestras 

sociedades modernas y vida cotidiana. Esta importancia se hace presente en 
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numerosos ámbitos de nuestra vida, y los encontramos en nuestros hogares, 

tejidos, electrodomésticos, ya en más de un 90% en la totalidad de los automóviles, 

y en aplicaciones donde los requerimientos son muy exigentes como es el sector 

aeroespacial y entre otras muchas aéreas (RAIMOND B. SEYMOUR, 1995). 

Los recubrimientos desempeñan una gran importancia y un extenso número 

de  aplicaciones como son: 1) mejorar el atractivo estético del producto, 2) proteger 

el sustrato a partir de una amplia gama de abusos (por ejemplo, a la corrosión, a la 

intemperie, ser más hidrofóbico), y 3) proporcionar una funcionalidad especializada 

para el producto (por ejemplo, la ignifugas, aislamiento, propiedades anti-desgaste 

y la reflexión al calor). Es en estas dos últimas funciones en la nanotecnología ha 

abierto posibilidades muy interesantes para mejorar dichas propiedades de los 

recubrimientos y los productos asociados. (Fernando, 2009). 

Estos polímeros son materiales que están constituidos por gran cantidad de 

unidades de monómeros que se repiten, dando lugar a moléculas de alto peso 

molecular, también denominadas macromoléculas. Estas macromoléculas son las 

responsables de que estos materiales presenten propiedades únicas y 

diferenciadas del resto de materiales tradicionales como son los metales y las 

cerámicas (TURI., 1992).  

El crecimiento de la industria del plástico ha ido acompañado de un desarrollo 

espectacular en el campo de los aditivos. Estos compuestos que son añadidos 

prácticamente a todos los polímeros, mejorando, su modifican en las propiedades 

intrínsecas de los materiales poliméricos (Chopra., 2007 ). Probablemente los 

aditivos más llamativos son las tintas y colorantes, pero podemos encontrar una 

gran variedad de sustancias que se utilizan como aditivos. 

Los polímeros son, en general, compuestos de naturaleza orgánica, es decir, 

están formados por átomos de carbono unidos entre sí. Forman largas cadenas, 

debido a la capacidad del átomo de carbono para enlazarse consigo mismo, dando 

lugar a las macromoléculas que anteriormente citábamos (Ward & R., 1993). Aunque 

el carbono es el principal elemento de estas cadenas, podemos encontrar otros 

elementos como son hidrogeno, oxigeno, nitrógeno, cloro, azufre o flúor. 
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Por otro lado entender el envejecimiento natural ha impulsado la realización 

de pruebas de envejecimiento acelerado o artificial, como muchos otros procesos 

como es envejecimiento por cámara de rayos UV (Virginie Mouillet, 2008), (B. Jaleha, 

2011) o modificación por plasma, permitiendo así el desarrollo de diversos prototipos 

y diseños de cámaras de envejecimiento acelerado. Durante el envejecimiento 

acelerado o artificial el material es sometido a condiciones extremas, a una 

velocidad mayor que el proceso de envejecimiento natural dentro de una cámara 

climática. (H. S. María Guadalupe del Rocío, 2013) 

Es así que este trabajo se investiga la exposición para la modificación de sus 

propiedades del nano-material como pudieran ser superficiales o locales por plasma 

en atmosfera de aire, sobre el material nano-estructurado de un copolímero basados 

en nano-compuestos de poliacrílico (BA / MAA / STY) con nano-partículas 

inorgánicas de MMT (arcilla, Al2O3 • SiO2• H2O), las cuales se espera una mejora 

(Hornbak., 2005), (JAMES P., 1999) así mismo protección sobre la exposición del 

plasma en concentraciones altas en el material, y obtener, reforzamiento en 

propiedades mecánicas y propiedades térmicas y modificación es su morfología ya 

que son utilizadas como base primaria en recubrimientos (pinturas) entre otras 

muchas más aplicaciones. 

 

1.3.- Justificación. 

Los polímeros, hoy en día los encontramos en uso por el ser humano en un (80%) 

en diferentes tipos y formas etc., en esta investigación se estudiara el 

comportamiento de estos materiales, con la dicción de una nano-partícula de arcilla 

montmorillonita como reforzamiento, se expondrán a una cámara de plasma con 

atmosfera de aire y así determinar su comportamiento del nano-material, como 

también estudiar sus propiedades térmicas y mecánicas y la presencia de la nano-

partícula en la matriz de polímero ya que existen tres aspectos en que se pudiera 

presentar la partícula como puede ser, agregada, intercalada y exfoliada.        
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1.3.- Hipótesis. 

La incorporación de nano-arcillas MMT en la matriz de poliacrilato, modificará 

la dinámica molecular (procesos de reptación) de las cadenas poliméricas, 

influenciando en las propiedades térmicas, químicas y propiedades mecánicas 

(módulo de Young). Más aún, se espera que la adición de concentraciones mayores 

de las nano-arcillas MMT aumentarán la resistencia a la exposición expuesta a 

plasma. 

1.4.-Objetivo general. 

 

Estudiar el efecto de la exposición de plasma sobre la microestructura y 

propiedades físicas de los poliacrilatos  reforzados con nano-partícula de 

montmorillonita. 

1.5.-Objetivos particulares. 

1. Aplicar envejecimiento vía plasma a los materiales por diferentes periodos de 

tiempo. 

 

2. Analizar la composición química de los nano-compuestos. 

 

 

3. Estudiar la variación del peso molecular mediante cromatografía líquida de 

alta resolución (HPLC) antes y después de envejecimiento vía plasma. 

 

4. Estudio de morfología de los nano-compuestos por difracción de rayos X. 

 

 

5. Determinar las propiedades térmicas de los nano-compuestos obtenidos por 

DSC y TGA.  

 

6. Estudiar propiedades mecánicas y determinar el módulo de Young tensión 

bi-axial.   
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2.1.-Pinturas, recubrimientos poliacrílicos. 

 
Las pinturas y recubrimientos se presentan en forma líquida, en pasta y en 

polvo, los cuales son aplicados a superficies en capas de un espesor dado. De esta 

forma, las películas se adhieren a la superficie del sustrato.(Stoye Dieter, 1998). 

Un recubrimiento debe cumplir con muchos requisitos, uno de ellos es 

proteger el sustrato contra la corrosión, erosión, y humedad, entre otros. Un 

recubrimiento o pintura líquida es una mezcla heterogénea de productos que una 

vez aplicada y seca se transforma en una película continua sin pegajosidad y con 

las características para las que se ha sido concebida. (Jordi, 2009) Sin en cambio se 

debe tener en cuenta las definiciones de pintura, recubrimiento y látex como se 

menciona a continuación.  

 "Recubrimiento es un término general que denota un material que es aplicado 

a una superficie, mientras que una pintura indica un material pigmentado.   Látex 

es la denominación común de los polímeros obtenidos mediante polimerización en 

emulsión, y son dispersiones coloidales de partículas muy pequeñas de polímero 

en un medio continuo. (Jordi, 2009) 

2.1.1.- Recubrimientos acrílicos. 

  
Recubrimiento es el proceso y el resultado de recubrir (cubrir nuevamente algo, 

reparar un techo). Por ejemplo: “Tenemos que mejorar el recubrimiento del edificio 

ya que hay goteras en el salón principal”, “La torta que hice para el cumpleaños de 

Juan lleva un recubrimiento de chocolate sobre la última capa de crema”, “Para 

mejorar la protección del dispositivo, el fabricante finlandés incluyó un recubrimiento 

de titanio en el último modelo del equipo”. Lo habitual es que el recubrimiento sea 

una defensa que mejora la resistencia o la durabilidad de algo. Existen, de todas 

maneras, recubrimientos decorativos cuyo fin es ornamental. 

2.2.- Polímeros acrílicos. 

 El término “polímero” procede de las palabras griegas: polys que significa 

muchos, y meros que significa partes. Un polímero puede contener cientos, miles, 

decenas de miles o más de moléculas de monómeros, por tal motivo, su masa 

molecular es muy grande, otorgándole propiedades mecánicas y químicas 
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interesantes y útiles. Mientras los primeros, con fines de formulación, requieren de 

uso de resinas y pigmentos altamente resistentes que permitan una alta eficiencia 

de protección, los segundos utilizan materias primas de menor resistencia que 

permiten obtener una gran diversidad de colores, tonos y efectos especiales. 

Algunas fechas importantes sobre los acrilatos en la siguiente figura 2.1. 

 

 
Figura. 2.1. Estructura de polímeros acrílicos. 

1901 Disertación de Otto Röhm sobre productos de polimerización de ácidos 

acrílicos. (Bernardo Fontal, 2004). 

1907 Fundación de la empresa Röhm & Haas en Esslingen (Hoy Röhm Gmbh) 

Producción de OROPON.(Bernardo Fontal, 2004). 

1928 Primera aplicación técnica de polimerizados acrílicos como "capa intermedia" 

en acristalamientos de seguridad (LUGLAS, de Röhm) (Bernardo Fontal, 2004). 

A partir de 1969 Se desarrollan las dispersiones de resinas acrílicas puras 

con resistencia especial (Ward I. M., 2004), buena adhesión en condiciones de 

humedad y propiedades mejoradas de dispersión, inicialmente sobre todo en 

Estados Unidos y en la península Escandinava, como aglutinantes para lacas de 

dispersiones sobre madera, cuando aún dominaban las lacas alquídicas de 

contenido disolvente. (Bernardo Fontal, 2004). 

 A partir de 1970 Se desarrollan también sistemas sobre una base de resinas 

acrílicas, con buenas propiedades de resistencia al medio ambiente, por ejemplo, 
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para tintas tipo litográficas (UV), o para el recubrimiento con capas de objetos 

planos, tales como las puertas de madera, y más tarde también para llantas de 

coches. Para ello se usan monómeros en lugar de disolventes, que al endurecerse 

se integran en la película. (Bernardo Fontal, 2004) . 

2.3.-Caracteristicas de los polímeros acrílicos. 

Los polímeros acrílicos, denominados polimetil-metacrilatos  o PMMA, son resinas 

amorfas de ingeniería termoplástica  conocidas por sus (Anupama Parmar, 2007):   

 Altas propiedades ópticas (ME. Romero-Guzman, 2011), (ME. Romero-Guzman 

A. R.-U.-G.-R., 2008). 

 Excelente resistencia a la exposición a la intemperie. 

 Alta resistencia a las ralladuras. 

 Facilidad de procesamiento. 

 Los acrílicos con un alto peso molecular en general presentan mayores 

propiedades de resistencia y menores índices de fluidez. 

 El acrílico con un bajo peso molecular y con un alto contenido de 

monómeros presentará una resistencia  menor y mayor índice de fluidez. 

Entre las principales ventajas que presentan podemos destacar: 

 Baja densidad. 

 Posibilidad de obtener piezas de geometrías complejas. 

 Capacidad de modificación de propiedades mediante aditivos. 

 Baja temperatura de procesado. 

 Buenos aislantes térmicos y eléctricos. 

 Bajos costes de producción. 

Por el contrario algunas de las principales limitaciones son: 

 Bajas temperaturas de servicio. 

 Inflamabilidad. 

 Baja resistencia a la deformación por fluencia. 

 Son poco resistentes a la abrasión y al desgaste. 

 Sufren degradación por efecto de la radiación ultravioleta o plasma. 
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2.4.- Polímeros acrílicos reforzados con nano-arcillas. 

La era de la arcilla / polímero como se pudiera llamar hoy en día 

“nanotecnología” puede realmente decir que han comenzado con el trabajo de 

Toyota en la exfoliación de la arcilla en nylon-6 en los últimos años de la década de 

1980s y el comienzo de la década de 1990. Fue este trabajo que demostró una 

significativa mejora en una amplia gama de propiedades de ingeniería por polímeros 

de refuerzo con la arcilla en la escala de nano-métrica (Askeland, 2005). Desde 

entonces, una amplia gama de investigación en este campo se ha llevado a cabo a 

nivel mundial. En la actualidad, el desarrollo se ha ampliado en la mayoría del 

polímero de ingeniería incluyendo polipropileno (PP), polietileno, poliestireno, 

cloruro de polivinilo, acrilonitrilo butadieno Estireno (ABS) polímero, polimetil-

metacrilato, PET, etileno-acetato de vinilo copolímero (EVA), poliacrilonitrilo, 

policarbonato, óxido de polietileno (PEO), resina epoxi, poliamida, policaprolactona, 

resina fenólica, poli p-fenileno, poli-pirrol, caucho, almidón, poliuretano, y 

polivinilpiridina (PVP). (Gao, 2004)  

Nano-compuestos de polímero/arcillas ofrecen una tremenda mejora en una 

amplia gama en la industria y e ingeniería, los polímeros con bajos contenidos de 

carga de relleno. Esta tecnología puede aplicarse ahora comercialmente y ha 

recibido una gran atención en los últimos años. La principal novedad en este campo  

ha llevado a cabo durante los últimos 15 años. Los avances, ventajas, limitaciones 

de ingeniería y la investigación de las principales propiedades. Sin embargo, 

estamos muy lejos del final del túnel en términos de entender los mecanismos del 

efecto de la mejora en nano-compuestos. (Gao, 2004).Los materiales polímero/arcilla 

son un ejemplo típico de nanotecnología. Este tipo de material donde se utilizan 

arcillas como nano-relleno, tales como la hectorita, montmorillonita, bentonita, 

closita, nontronita, pirofilita entre muchas otras más,  mejoran las propiedades de 

los polímeros. (Gao, 2004). 

De acuerdo con la naturaleza de la unión entre estos átomos, las capas 

deben exhibir excelentes propiedades mecánicas paralelas a la dirección de capa. 

Sin embargo, las exactas propiedades mecánicas de las capas no se conocen aún. 
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Se ha estimado  a partir de trabajos de modelización reciente que el módulo de 

Young o módulo elástico en la dirección de capa es de 50 a 400 veces mayor que 

la de un polímero típico. (Gao, 2004). 

Otra ventaja de polímero/arcilla es nano-compuestos que las propiedades 

ópticas del polímero no están afectado significativamente. El espesor de las capas 

de arcilla individuales es mucho menor que la longitud de onda de la luz visible, de 

modo que la exfoliación  de la arcilla en el polímero debe ser ópticamente 

transparente. Las imágenes de micro y nano-compuestos se muestran a 

continuación. En la figura 2.2 representa nano-compuestos de polipropileno (PP) 

con nano-arcillas, cuando la muestra es enfriada rápidamente desde el fundido se 

obtiene un polímero poco cristalino y con tamaños de cristal pequeños lo que 

favorece la transparencia. El nano-compuesto convencional de color marrón y 

opaco, mientras que el nano-compuesto es casi transparente. Es evidente a partir 

de esto, que los nano-compuestos poliméricos de arcilla demuestran una buena   

nanotecnología de procesamiento. Se han encontrado nuevas propiedades al 

incorporar la nano-arcilla en la matriz polimérica en escala nano-métrica, las 

propiedades de nuevos materiales han sido mejoradas. Otro interés en el desarrollo 

de los nano-compuestos de polímeros con arcillas es que la tecnología puede ser 

aplicada inmediatamente como en aplicaciones comerciales como industriales, 

(Gao, 2004). 

 

 

 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
Figura.2.2. Los diferentes principios aplicados a la fabricación convencional de micro-y nano-
materiales compuestos. (Gao, 2004). 
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2.5.-Clasificacion de los polímeros acrílicos. 

 
La diversidad de aplicaciones de los polímeros se debe a la gran variedad de 

características y propiedades que estos poseen, debido a su estructura. 

 

 2.5.1- Según su forma: 

Si tomamos en cuenta la forma del polímero, estos se pueden clasificar en 

polímeros lineales y polímeros ramificados. 

a) Los polímeros lineales se origina cuando el monómero que lo forma tiene dos 

puntos de ataque, de modo que el polímero se forma unidireccionalmente, formando 

cadenas lineales. 

b) Los polímeros ramificados se forman porque el monómero posee tres o más 

puntos de ataque, de modo que la polimerización ocurre tridimensionalmente, es 

decir, en las tres direcciones del espacio. En base a esto es que podemos encontrar 

variadas formas figura 2.3: 

 
Figura. 2.3. Estructuras de polímeros. 

 

La variedad de disposiciones estructurales en los polímeros permiten que 

estos cuenten con características diversas; de esta manera podemos encontrar que 

los polímeros lineales son materiales blandos y moldeables, mientras que los 

polímeros ramificados serán frágiles y rígidos. 
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2.5.2.- Según el tipo de sus monómeros 

Por otro lado, si tomamos en consideración, los tipos de monómeros que 

constituyen la cadena; tenemos los homopolímeros y los copolímeros. 

Los homopolímeros son aquellos donde hay presente una sola clase de 

monómeros Por ejemplo: el polipropileno., mientras que los copolímeros son 

aquellos en donde hay presente dos o más clases de monómeros, dispuestos al 

azar, alternadamente, en bloques o siendo injertados en una cadena principal. 

2.6.-Propiedades y aplicaciones de polímeros acrílicos. 

 
Polímeros solubles en agua 
 
 Los polímeros del ácido acrílico y metacrilato encuentran aplicación en campos 

muy variados como son la industria textil y de cosmético, industria del papel, 

modificación de suelos en agricultura, recuperación de aceites secundarios o 

tratamiento de aguas. El poliácido acrílico se emplea fundamentalmente como 

espesante de látex de caucho natural o sintético. Ambos polímeros se utilizan 

también como agentes de suspensión y dispersión. Como dispersante la eficacia 

depende fundamentalmente del peso molecular. Los polímeros entrecruzados se 

utilizan en la preparación de resinas de intercambio de iones donde se requieren 

ácidos débiles más que ácidos fuertes del tipo del ácido sulfónico. (Polímeros, Abril 

2004). 

 Dentro de las aplicaciones biomédicas se utiliza el poli (ácido acrílico) en las 

formulaciones de cementos polímeros iónicos, en donde se combinan las 

características de un agregado cerámico o silicato y un polímero orgánico. 

(Polímeros, Abril 2004). 

 
Poliacrilatos y polimetacrilatos 
 
 Los poliacrilatos obtenidos en emulsión son muy empleados como 

revestimientos, adhesivos y lubricantes. Los poliacrilatos se utilizan de todo tipo de 

formulaciones de pinturas al agua, tanto para su uso para interior como exterior, 
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mates semi-brillo, y tanto como agentes primarios o en acabados. Un factor 

importante en el empleo de los poliacrilatos es la temperatura mínima de formación 

de filmes que es la temperatura a la cual la emulsión del polímero puede formar un 

film continuo. Esta temperatura puede ser de 3 a 13°C, inferior a la temperatura de 

transición vítrea del polímero.  

 Los usos de los polímeros acrílicos en la industria textil son muy numerosos y 

diversos las emulsiones de los polímeros se utilizan como recubrimientos 

permanentes para impartir una deseada textura, para reducir la contracción de la 

lana para mejorar la resistencia a la abrasión de los tejidos y para estabilizar 

pigmentos.  

 El polímero más empleado en aplicaciones rígidas es el poli (metacrilato de 

metilo). La capacidad de soportar cargas, para resistir temperaturas extremas así 

como la resistencia a la luz UV hacen de este polímero un material ideal.   

 Otros usos del poli (metacrilato de metilo) se encuentra en el campo de 

biomateriales, donde se emplea en la fabricación de dentaduras, cementos y 

materiales de relleno dentales, en empastes de dientes para la caries dental, como 

agentes de relleno a partir de cementos de curado en frio para la fijación de prótesis 

articulares, en la preparación de lentes de contacto rígidas etc. (Polímeros, Abril 

2004). (Marchessault R.H. Okamura K. y C.J., 1970; Chin, 2002) 

 

2.7.-Clasificacion de las nano-arcillas. 
 

2.7.1.-Introducción 

 Las nano-arcillas son numerosos tipos de minerales que tienen la capacidad 

de exfoliarse en capas con grosores del orden un nanómetro (esto es, de una 

millonésima de milímetro). El ancho y el largo de las plaquetas pueden tener 

dimensiones más grandes (de 100 a 1000 nanómetros)(Chin, 2002). 

  Por esta razón, se afirma que los minerales de los nano-compuestos tienen 

una relación muy alta entre longitud y espesor  que de esta manera el contacto entre 

ellos y los polímeros se hace a través de áreas superficiales muy altas.  
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Estas propiedades también son excepcionales en el compuesto, como son 

una mayor resistencia al calor al existir un área de interacción muy alta entre el 

aditivo mineral y el polímero, se desarrollan, un módulo elástico alto, baja 

viscosidad, estabilidad dimensional, buena apariencia de la superficie y propiedades 

de barrera mejoradas; todo esto con niveles de aditivo del orden del 2% al 6% en 

peso.   

Los órgano-arcillas tradicionalmente han sido utilizadas como absorbedores 

de aceites, sensores o modificadores reológicos de pinturas, plásticos y grasas. Las 

nano-partículas más utilizadas hasta la fecha son las derivadas del mineral natural 

montmorillonita (mezclas hidratadas de alúmina y sílica); las cuales son materiales 

de naturaleza hidrofílica, pero su superficie es tratada con sales de amonio 

(pequeñas cadenas entre placa y placa, (ver figura 2.4) para hacer las órgano-

arcillas compatible con los materiales poliméricos. Estas sales de amonio u otros 

componentes similares originan diferentes tipos de nano-arcillas dependiendo del 

reactivo químico con que sean tratadas o modificadas.  El mineral disperso forma 

plaquetas con una alta relación de aspecto, las cuales actúan como buenas barreras 

al flujo de gases y vapores.(Chin, 2002). 

 
 Figura.2.4. Partículas de arcilla y nano-arcilla.(Chin, 2002) 

2.7.2.-Propiedades físicas MMT. 

Las arcillas tipo esmectita son una clase de arcillas laminadas que se pueden 

hinchar bajo el efecto del agua, además tienen una significativa capacidad de 

intercambio de cationes, la cual está alrededor de 80 meq / 100 g (esto significa que 

existen 80 meq de cationes intercambiables por cada 100 g de arcilla).  
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Las arcillas naturales tienen espacios basales en el rango de 1.2 a 2.0 nm, 

dependiendo del tipo de catión y de la cantidad de agua presente. Esta habilidad de 

poder hincharse es una de las más importantes características de la arcilla tipo 

esmectita; de hecho, el hinchamiento es muy grande en algunos casos, como por 

ejemplo la presencia de grandes concentraciones de macromoléculas, en este caso, 

las láminas de arcilla pierden las fuerzas de interacción entre ellas, no se observan 

espacios basales y se dice entonces que el sistema se encuentra exfoliado. La 

nano-arcilla es un material natural modificado que cuando se mezcla con agua en 

la cantidad adecuada se convierte en una pasta plástica. Las más importantes 

aplicaciones industriales de las nano-arcillas radican en sus propiedades físico-

químicas. Dichas propiedades derivan, principalmente, de: 

o Su extremadamente pequeño tamaño de partícula (inferior a 5 nm).  

o Su morfología laminar (filosilicatos).  

o Las sustituciones isomórficas, que dan lugar a la aparición de cargas en las 

láminas y a la presencia de cationes débilmente ligados en el espacio 

interlaminar.  

La capacidad de intercambio catiónico es una propiedad fundamental de las 

órgano-arcillas tipo esmectita. Son capaces de cambiar fácilmente los iones fijados 

en la superficie exterior de sus cristales, en los espacios interlaminar, o en otros 

espacios interiores de las estructuras, por otros cationes existentes en las 

soluciones acuosas envolventes. Esto significa que pueden captar ciertos cationes 

(Na+, K+, NH4
+, H+, Ca2

+, Mg2
+, etc.) y aniones (S4O2

-, Cl-, P4O3
-, NO3

-, etc.) y 

retenerlos en un estado intercambiable, es decir que estos iones pueden 

intercambiarse por otros cationes o aniones si las arcillas son tratados con una 

solución acuosa de dichos iones.  

2.7.3.-Propiedades químicas MMT. 

Las nano-arcillas son arcillas naturales modificadas con cationes orgánicos 

para ser usadas como rellenos en matrices poliméricas. El intercambio de los 

cationes inorgánicos intercambiables de la arcilla por iones tipo onium (procedentes 

de las sales de alkylamonium con que las arcillas son tratadas) en las superficies 

de la galería de las arcillas tipo esmectita (Wei Xie, 2001) sirve para emparejar la 
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polaridad de superficie de arcilla con la polaridad del polímero y para expandir las 

galerías de la arcilla.  

La modificación de la polaridad de la arcilla para proveer el carácter 

organofílico a la misma es un requerimiento esencial para la exitosa formación de 

los nano-compuestos basados en polímeros/nano-arcilla. La arcilla organofílica 

puede ser formada a partir de arcilla hidrofílica normal mediante un intercambio de 

iones con un catión orgánico tal como el ya mencionado anteriormente ión 

alkylamonium (Asha K, 2014)(figura 2.5).  

Si observáramos la estructura de la montmorillonita, veríamos que las 

láminas de arcilla se apilan unas a las otras como si fueran un mazo de naipes. Una 

fórmula idealizada para la montmorillonita, en su versión basada en aluminio sería: 

Ex0.66[Si8Al3.34Mg0.66O20(OH)4] * H2O 

 

Figura.2.5. Representación esquemática del tratamiento de superficie de la arcilla. (Chin, 2002). 

La versión simplificada de la fórmula anterior, más utilizada por fines prácticos y de 

aplicación, es la siguiente: 

AlSi2O5(OH) * H2O 

 La fórmula anterior es simplemente una aproximación práctica de la formula 

idealizada en la cual podemos observar que existe un exceso de cargas negativas 

entre las láminas cristalinas, esta carga negativa se da por los cationes tipo alcalinos 
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que residen en la región de las galerías en la arcilla natural. Estos iones son: Ca2+, 

Mg2+, K+, Na+, etc., y se encuentran ilustrados en la (Figura 2.6)  que se ve a 

continuación. 

 
Figura.2.6. Estructura de cuatro láminas cristalinas de arcilla MMT. (Chin, 2002) 

 

Una sola lámina de montmorillonita está formada por dos capas tetrahedrales 

de dióxido de silicio que forman un sándwich en medio del cual se encuentra una 

capa octahedral metálica formada generalmente por Magnesio y Aluminio.  

Una sustitución isomórfica de los átomos de silicio por átomos de aluminio en 

las láminas cristalinas es lo que genera el exceso de carga negativa La cantidad de 

carga negativa es lo que caracteriza a cada tipo de órgano-arcillas y es definida a 

través de la capacidad de Intercambio de carga, CEC por sus siglas en inglés. 

El valor de CEC para montmorillonita (Alfred Tcherbi-Narteh, 2013)depende de 

cuál sea el origen mineral de la arcilla, pero un valor típico es de 0.9 a 1.2 meq/g. 

Una descripción más 

clara de la estructura 

atómica y arreglo 

cristalino de la 

montmorillonita se 

encuentra  descrita en la 

Figura 2.7. (Chin, 2002). 

 

 
Figura.2.7. Estructura de la nano-arcilla. (Chin, 2002). 
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Capítulo 3 
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3.1. Obtención de los materiales. 

 Estos materiales son obtenidos por Rohm & Haas Co., Research Labs., PA, 

USA, en la figura 3.1 se muestra la forma de disco del nanomaterial con 10 cm de 

radio y obteniendo los cortes para su estudio con las dimensiones de L=25mm, 

A=3mm, con espesores de 3 a 2 mm, En la figura 3.2, se muestran la composición 

de los materiales con su nomenclatura y sus porcentajes en peso de arcilla 

montmorillonita, en esta condición la serie fue polimerizada por un proceso en in-

situ (IN).  

 
 Figura.3.1. Material en disco (a), corte en dimensiones (b). 

 
 

 

 
 Figura.3.2. Materiales en su nomenclatura y sus porcentajes en peso de arcilla proceso en in-situ. 

a) 

b) 
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3.2.-Caracteristica del proceso de los materiales. 

Los materiales nanoestructurados 

de polímero de acrilato es un copolímero 

compuesto por acrilato de butilo, estireno 

y ácido metacrílico con la nano-partícula 

de nano-arcilla montmorillonita (MMT) 

sódica (PGV), las cadenas de los 

polímeros usados, así como el de la 

arcilla utilizada se muestran en la 

siguiente figura 3.3. 

 

 

 

En la Figura.3.4. Se muestra el 

reactor donde se llevó a cabo la 

polimerización para las series en 

proceso en in-situ, donde también 

fue necesario el protocolo de 

proceso donde se involucraron los 

siguientes parámetros como lo 

son: una temperatura de 80ºC – 

85ºC, agitación 300 rpm y tiempo 

3.5hrs. 

 

 
 
 
Figura.3.4. Esquema del reactor. (ML Hernandez-Vargas, 2013) 
 

3.3.-Polimerización in-situ. 

 
En este método, se puso directamente la arcilla en una solución de 

monómero, el monómero del polímero que se utilizó para el nano-compuesto ver 

figura 3.5. 

 

Figura.3.3. Materiales empleados.
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Durante la fase de mezclado, los monómeros polares se 

difundieron entre las láminas de la arcilla atraídos por la alta 

polaridad de las superficies de las placas de arcilla. Después, 

se inició la polimerización con la adición de un agente curado, 

o un agente catalítico o mediante el aumento de la temperatura. 

La polimerización de los monómeros entre las placas de arcilla, 

podrán presentaran alguno de estos tres diferentes 

compuestos como pueden ser agregada, exfoliada e 

intercalada, y así obtener un nano-compuesto con diferentes 

propiedades. (Alexander, 1969) 

 

 

 
 
Figura.3.5. Proceso en in-situ 

 

 

3.4.- Mezclado en solución. 

 

En este proceso se mezclaron las arcillas 

con el polímero obtenido de la polimerización en 

una solución (cloroformo). Si la superficie de la 

arcilla es bastante compatible con el polímero, 

éste puede introducirse dentro los espacios entre 

las placas de arcilla y formar nano-compuestos 

exfoliado o intercalado figura 3.6. (Alexander, 1969) 

 

 
 

Figura.3.6. Proceso mezclado en solución. 
 

3.5.-Plasma. 

3.5.1.-¿Que es plasma? 
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El plasma al cuarto estado de agregación de la materia, un estado fluido 

similar al estado gaseoso pero en el que determinada proporción de sus partículas 

están cargadas eléctricamente y no poseen equilibrio electromagnético, por eso son 

buenos conductores eléctricos y sus partículas responden fuertemente a 

las interacciones electromagnéticas de largo alcance. 

El plasma tiene características propias que no se dan en 

los sólidos, líquidos o gases, por lo que es considerado otro estado de agregación 

de la materia. Como el gas, el plasma no tiene una forma o volumen definido, a no 

ser que esté encerrado en un contenedor; pero a diferencia del gas en el que no 

existen efectos colectivos importantes, el plasma bajo la influencia de un campo 

magnético puede formar estructuras como filamentos, rayos y capas dobles en la 

figura 3.7 se muestran algunos ejemplos en la naturaleza y creados por el hombre. 

Figura.3.7. Tipos de plasma. 
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3.6.-Eqipo de plasma. 

En la figura 3.8, se muestra el equipo utilizado para la modificación de las 

muestras y sus parámetros utilizados. 

 

Figura.3.8. Equipo de plasma (Equipo Instituto de Ciencias Físicas (UNAM) Campus Morelos). 

. 

3.7. Técnicas de caracterización. 

3.7.1. Espectroscopía de infrarrojo, (IR). 

La radiación infrarroja, o radiación IR es un tipo de radiación 

electromecánica y térmica de mayor longitud de onda que la luz visible, pero menor 

que las microondas. Consecuentemente, tiene menor frecuencia que la luz visible y 

que mayor que las microondas. La radiación infrarroja es emitida por cualquier 

cuerpo cuya temperatura sea mayor que 0 ºK, es decir, -273 Celsius. 
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La técnica de IR permite identificar grupos funcionales de muestras sólidas, 

líquidas o gaseosas, ya sean orgánicas o inorgánicas. En la figura.3.9, se muestra 

el equipo que se utilizó y el protocolo utilizado. 

 
Figura.3.9. Equipo de espectroscopia de Infrarrojo (IR) CIICAp (UAEM). 

 

3.7.2.- Cromatografía líquida de alta resolución, (HPLC). 

La cromatografía líquida de alta resolución (HPLC, por sus siglas en inglés) se 

utiliza frecuentemente en bioquímica y química analítica para separar los 

componentes de una mezcla basándose en diferentes tipos de interacciones 

químicas entre las sustancias a analizar (contenidas en la fase móvil), y la columna 

cromatografía (fase estacionaria), mediante el bombeo de la fase móvil a través de 

la columna. Con esta técnica analizaremos la variación del peso molecular a 

diferentes tiempos de exposición al plasma en atmosfera de aire, es decir, 

aumentara o disminuirá dicho peso molecular. 

Equipo utilizado Waters 2695 equipado con una columna Shodex K-806M y 

acoplado a un detector de índice de refracción Waters 2414. Como estándar de 

calibración se utilizó́ poliestireno de 2.94 kDa y 5970 kDa, Temperatura 30°C, 

Solvente cloroformo, flujo de 0.7 ml/min figura 3.10. 
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Figura.3.10. Equipo y diagrama de HPLC, IBT (UNAM). 

 

3.7.3.- Difracción de rayos X, (XRD). 

Con Difracción de rayos x determinaremos los espacios entre galerías que 

existen entre la partícula y la matriz del polímero y determinar cómo se presenta ya 

sea agregada, intercalada o exfoliada. Los parámetros  en que se realizaron los 

espectros son y equipo figura 3.11, Incremento: 0,023851º (anchura de 

paso).Velocidad de escaneo: 0,5s/paso (irradia 0,5 segundos en cada 

paso).Temperatura ambiente. El equipo utilizado para difracción de rayos X fue un 

difractómetro marca: Bruker, Modelo: D2 PHASER E, Tubo de CuKα, λ=1,54 Ǻ, 

DIFFRAC.SUITE software package. 

 
Figura.3.11. Equipo de rayos X, CIICAp, (UAEM). 
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3.7.4.- Calorimetría diferencial de barrido, (DSC). 

La Calorimetría Diferencial de Barrido (DSC), proporciona información sobre 

los efectos térmicos, los cuales son caracterizados por un cambio en la entalpía y 

por un intervalo de temperatura cuando la muestra se calienta o se enfría. Dichos 

cambios comprenden: la fusión, la cristalización, la ebullición, la sublimación, las 

transiciones vítreas, las transformaciones polimórficas, entalpías de fusión, la 

capacidad calorífica, el % de Pureza, el % de Cristalinidad, la compatibilidad en 

formulaciones ( principio activo y excipientes), etc., figura. 3.12. 

 

 
Figura.3.12. Equipo DSC y diagrama, USAII, facultad de química (UNAM). 

 

3.7.5.- Análisis termogravimétrico, (TGA). 

 

El Análisis Termogravimétrico (TGA), se utiliza para determina el cambio de 

las propiedades físicas de los compuestos químicos y materiales en función de la 

temperatura o el tiempo. El Análisis Termogravimétrico (TGA), mide la masa 

(pérdida o ganancia) de una muestra cuando ésta se somete a un programa 

controlado de temperatura. Con este equipo ver figura 3.13, se puede determinar: 

el % de pérdida de peso por descomposición, por deshidratación, por pérdida de 

disolvente, por pérdida de plastificante, etc. También puede determinarse la 

estabilidad térmica u oxidativa, la descarboxilación, la pirólisis, el % de aditivos, Con 
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esta técnica determinaremos el inicio de descomposición del material a diferentes 

tiempos de exposición al plasma y su temperatura máxima de los materiales. 

 
Figura.3.13. Equipo TGA, USAII, facultad de química (UNAM). 

 

 

3.7.6.- Propiedades mecánicas y módulo de young. 

 

Las propiedades mecánicas fueron estudiadas bajo tensión uniaxial. Las 

pruebas fueron llevadas a cabo en películas as-cast, a temperatura ambiente, 

utilizando el equipo para pruebas de tensión TST-350 (Linkam Ltd., England) con 

una velocidad de deformación de 5mm/min. 

El módulo mecánico (módulo de Young) fue determinado de la región elástica de 

las curvas esfuerzo-deformación figura 3.14. 
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Figura.3.14. Equipo pruebas de tensión y diagrama representativo de curvas típicas en polímeros, 

Facultad de química (UNAM). 

  

El ensayo de tracción de un material consiste en someter a una probeta 

normalizada a un esfuerzo axial de tracción creciente hasta que se produce la rotura 

de la misma. Este ensayo mide la resistencia de un material a una fuerza estática o 

aplicada lentamente. Las velocidades de deformación en un ensayo de tensión 

suelen ser muy pequeñas. 

En un ensayo de tracción pueden determinarse diversas características de 

los materiales elásticos: 

 Módulo de elasticidad o Módulo de Young, que cuantifica la 

proporcionalidad anterior. Es el resultado de dividir la tensión por la 

deformación unitaria, dentro de la región elástica de un diagrama esfuerzo-

deformación. 

 Coeficiente de Poisson, que cuantifica la razón entre el alargamiento 

longitudinal y el acortamiento de las longitudes transversales a la dirección 

de la fuerza. 

 Límite de proporcionalidad: valor de la tensión por debajo de la cual el 

alargamiento es proporcional a la carga aplicada. 
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 Límite de fluencia o límite elástico aparente: valor de la tensión que 

soporta la probeta en el momento de producirse el fenómeno de la cedencia 

o fluencia. Este fenómeno tiene lugar en la zona de transición entre las 

deformaciones elásticas y plásticas y se caracteriza por un rápido incremento 

de la deformación sin aumento apreciable de la carga aplicada. 

 Límite elástico (límite elástico convencional o práctico): valor de la 

tensión a la que se produce un alargamiento prefijado de antemano (0,2%, 

0,1%, etc.) en función del extensómetro empleado. Es la máxima tensión 

aplicable sin que se produzcan deformaciones permanentes en el material. 

 Carga de rotura o resistencia a tracción: carga máxima resistida por la 

probeta dividida por la sección inicial de la probeta. Norma UNE 53417: 2001 

Maquinaria para plásticos y caucho. Descripción de las máquinas para 

ensayos de tracción, flexión y compresión de plásticos y caucho con 

velocidad de desplazamiento constante. Ver figura 3.15.  

Figura.3.15. Diagrama esfuerzo - deformación. 
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4.1.-Resultados y discusión. 

4.1.1.-Espectroscopia de infrarrojo, (IR). 

 En la figura 4.1 se muestra el espectro de infrarrojo para el copolímero de sty, 

BA y MAA sintetizado por polimerización  in-situ, el cual se caracteriza por presentar 

las bandas del poliacrilato de butilo que corresponden a las bandas de estiramiento 

de los enlaces C-H localizadas entre los 2960 -2850 cm-1, y son de intensidad media, 

así también presentan las bandas de flexión de C-H en 1480- 1440 cm-1. La banda 

intensa alrededor de la región 1780- 1640 cm-1 se debe a la presencia de los grupos 

carbonilo (C=O). Mientras que la presencia del poliestireno se asocia a la banda de 

estiramiento de C-H aromáticos arriba de los 3000cm-1. También se muestran los 

grupos metilenos del poliestireno por las bandas de estiramiento de los enlaces C-

H entre los 2960 – 2850cm-1, y además, presentan bandas de flexión C-H en 1480- 

1440 cm-1 y finalmente las bandas de absorciones entre 1600 y 1500cm-1 se debe 

a la vibración del enlace C=C aromático. 

 
Figura.4.1.Espectro del infrarrojo del copolímero polimerizado y sus tiempos de modificación por 

plasma.   

 La espectroscopia IR se usa a menudo para identificar estructuras porque 
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intensidad como de posición (frecuencia). Las posiciones de estas bandas se 

resumen en tablas de correlación como se muestra a continuación en la figura 4.2. 

 

Figura 4.2 Lista de las principales bandas de espectroscopia Infrarrojo, (Wikipedia, 2018). 

 

 En la figura 4.3. Se presenta una ampliación de la zona a estudiar con detalle 

donde podemos determinar la modificación que presento el nano-material por el 

plasma en atmosfera de aire,  

 
Figura.4.3.Espectro del infrarrojo del copolímero polimerizado y sus tiempos de modificación por 

plasma en la región de número de onda de 1300-700 cm-1.  
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 Lo cual se observa claramente a este acercamiento que presenta incrementos 

en todas las señales mencionadas, conforme se aumentó el tiempo de exposición 

5, 7.5 y 10 min. Esto se debe a que el material sufre una pre-polimerización (X. 

Colom, 2003), lo cual produjo un incremento de bandas de los grupo funcionales C-

O que comprende en el número de ondas de 1150-1100 cm-1 y evidentemente 

sucede para todos los grupos señalados anteriormente, esto significa que no toda 

la luz fue transmitida, así que, un poco de esta energía, a esta frecuencia, fue 

absorbida por las moléculas del material, ver figura 4.4 (Jan Studynka, 2011) y 

provocar estiramientos de enlaces en la moléculas del nano-material.    

Figura.4.4.Radiacion de infrarrojo sobre la muestra. 

 En la figura 4.5, se muestra el espectro de infrarrojo para el copolímero de sty, 

BA y MAA sintetizado por polimerización en in-situ, con nano-partícula de arcilla 

montmorillonita (MMT), la cual presenta las bandas del poliacrilato de butilo que 

corresponden a las bandas de estiramiento de los enlaces C-H localizadas entre los 

2960 -2850 cm-1, como también las bandas de flexión de C-H en 1480- 1440 cm-1. 

La banda intensa alrededor de la región 1780- 1640 cm-1 se debe a la presencia de 

los grupos carbonilo (C=O). Mientras que la presencia del poliestireno se asocia a 

la banda de estiramiento de C-H aromáticos arriba de los 3000cm-1. También se 

muestran los grupos metilenos del poliestireno por las bandas de estiramiento de 

los enlaces C-H entre los 2960 – 2850cm-1, y además, presentan bandas de flexión 

C-H en 1480- 1440 cm-1 y finalmente las bandas de absorciones entre 1600 y 

1500cm-1 se debe a la vibración del enlace C=C aromático, estas bandas presentes 
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del nano-material nos muestras una pequeña disminución de dichas bandas ya que 

lo que se opone a este fenómeno es la partícula de arcilla de MMT. 

 

 
Figura.4.5.Espectro del infrarrojo del copolímero polimerizado con nanopartícula de montmorillonita 

a 5% y sus tiempos de modificación por plasma.   

 

Por otro lado en la figura 4.6, con el acercamiento de la zona de interés, 
muestra cómo evoluciona la interacción del copolímero con la arcilla se aprecia el 
crecimiento de Si-O-Si elemento que se encuentra en abundancia en la arcilla, y así 
mismo protegiendo a la matriz del copolímero, ya que muestra una pequeña 
disminución en la banda C – O.      
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Figura.4.6.Espectro del infrarrojo del copolímero polimerizado con nano-partícula de arcilla 5% en 
peso y sus tiempos de modificación por plasma en la región de número de onda de 1300-700 cm-1. 

 
 

 Continuando con el análisis en la figura 4.7 se muestra el espectro de infrarrojo 

del nano-material con el 10% de arcilla MMT con sus tiempos de exposición, y en la 

figura 4.8 un acercamiento en la zona de interés, lo cual nos presenta un 

comportamiento similar al del nano-material con un 5% en peso de arcilla, pero en 

este caso con una pequeña variación a 5minutos de exposición, esto puede ser 

debido a que el material no es totalmente homogéneo, también determinamos en la 

zona de acercamiento de 1300-700cm-1 número de onda se observa claramente la 

desaparición del pico correspondiente del C – O (C.D. Easton, 2009) a 7.5 – 10 

minutos y un incremento doble del Si-O-Si evidentemente se tendría que esperar 

estos incrementos se habla de un 10% en peso de arcilla MMT.     
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Figura.4.7.Espectro del infrarrojo del copolímero polimerizado con nanopartícula de montmorillonita 

a 10% y sus tiempos de modificación por plasma.   

 

 
Figura.4.8.Espectro del infrarrojo del copolímero polimerizado con nano-partícula de arcilla 10% en 
peso y sus tiempos de modificación por plasma en la región de número de onda de 1300-700 cm-1. 
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Por último se muestra en la 
figura 4.9, el espectro del nano-
compuesto con 25% de arcilla 
MMT y sus tiempos se observa 
que se mantienen estables ya 
que la partícula hace su trabajo 
en proteger a la matriz y por 
otro lado se muestra en la 
figura 4.10, un incremento en 
los grupos de Si-O-Si 
presentes entre 1000-1100 cm-

1, y un cambio insignificante en 
el grupo funcional C - O que 
comprende en los números de 
onda de 1150-1100 cm-1.    

 
 
 
 

 
Figura.4.9.Espectro del infrarrojo del copolímero polimerizado con nano-partícula de 

montmorillonita a 25% y sus tiempos de modificación por plasma. 

 

 
Figura.4.10.Espectro del infrarrojo del copolímero polimerizado con nano-partícula de arcilla 25% 
en peso y sus tiempos de modificación por plasma en la región de número de onda de 1300-700 

cm-1. 
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4.1.2.-Cromatrografía líquida de alta resolución, (HPLC). 

Se estudió el peso molecular (Mw) y la polidispersidad del nano-material por 
la técnica de cromatografía liquida de alta resolución. En la siguiente figura 4.11, se 
muestra que el material es totalmente polidisperso por la forma de distribución 
obtenida.   

 

 
Figura.4.11.Esquema de la distribución de peso molecular del nano-compuesto IN control con sus 

tiempos de tratamiento con plasma. 
 

 
 

En la figura 4.12, se 
determinó las tendencias, 
peso molecular vs tiempo 
y podemos observar que 
conforme pasa el tiempo 
de modificación con 
plasma en atmósfera de 
aire el peso molecular 
decrece (Jiaqi Zhang, 2013) 
como también la 
polidispersidad, con este 
dato podemos afirmar  que 
el material es heterogéneo  
y tiende a degradarse 
(Carthy, 2003). 
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Figura.4.12.Tendencias peso molecular (Mw) vs tiempo y polidispersidad vs tiempo. 
 
 

Para el estudio del 
material con 25% en 
peso de nano-partícula 
MMT se observa en la 
figura 4.13, como la 
partícula actúa como un 
obstáculo a oponerse a 
que decrezca el peso 
molecular, sin embargo a  
los 10 minutos tiene una 
caída muy pronunciada lo 
cual la polidispersidad 
nos muestra un 
comportamiento similar 
hace suponer que la 
partícula hace su función 
de proteger a la matriz 
polimérica del plasma de 

aire.        

Figura.4.13.Tendencias peso molecular (Mw) vs tiempo y polidispersidad vs tiempo del nano-
compuesto IN_25% de arcilla MMT. 
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 Figura.4.14. Representación de la obtención de un nano-compuesto por DRX.  

En la siguiente figura 4.15, se 
muestran los difractogramas del 
nano-compuesto prístina con sus 
tiempos de exposición al plasma con 
atmósfera de aire, se observa un 
corrimiento a, ángulos grandes de 
después de someter a tiempos 
prolongados al material, como 
también se observa que el material 
es totalmente amorfo ya que no 
presenta ningún pico definido y se 
toma como una referencia para la 
comparación del material con el 
contenido de nano-partícula MMT. 
    

 
 
 
 

 
 
Figura.4.15. Difractogramas por DRX del nanocompuesto prístina con sus tiempos de exposición al 
plasma.  
 

                                                                                El siguiente difractograma con el 
nano-compuesto IN_5% de partícula 
de MMT se muestra en la figura 4.16, 
que para 0, 7.5, y 10 minutos 
expuestos al plasma de aire el 
material no presenta ningún pico en 
el plano 001 lo que nos determina  
estos difractogramas para estos 
tiempos de estos materiales, que se 
obtuvo un material totalmente 
exfoliado ya que para el material a 
5 minutos se hace presente 
ligeramente un pico en el plano 001 
con un pequeño incremento 
aumentando el ángulo de 7.06 θ  lo 
que nos determina distancia 
pequeña y con un material 
totalmente intercalo, ya que el 
ángulo de la arcilla se presenta 
como referencia con un ángulo de 

7.02 θ. 
 
Figura.4.16. Difractogramas por DRX del nano-compuesto IN_5% con arcilla MMT con sus tiempos 
de exposición al plasma de aire. 
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Por otro lado el estudio del nano-compuesto con el 10% de nano-arcilla MMT 
se muestra en la figura 4.17, un 
comportamiento en tiempo 0 y 
tiempo máximo un nano-compuesto 
intercalado mientras que 5 minutos 
y 7.5 minutos tratado con plasma 
nos muestra un nano-material 
exfoliado, como también podemos 
observar un dato muy importante 
que en 0 minutos el pico en el plano 
se corre para ángulos pequeños 
(6.79 θ), esto significa distancias 
mayores de (1.30 nm), a 10 minutos 
presenta una disminución de ángulo 
de (6.6 θ) con una distancia (1.34 
nm), estos datos son determinados 
en comparación con la referencia 
de la nano-arcilla pura que tiene un 
ángulo de 7.02 θ y una distancia 
1.26 nm. 

  
 
Figura.4.17. Difractogramas por DRX del nano-compuesto IN_10% con arcilla MMT con sus 
tiempos de exposición al plasma de aire. 

 
 

 

Para el estudio del nano-

material con el 25% de arcilla MMT, 

figura 4.18, mostró en 0 minutos y 

en los tres tiempos de modificación 

con plasma, 5, 7.5, y 10 minutos un 

material intercalado, estos nos 

habla de una saturación de 

concentración de arcilla dando así 

buenas propiedades (Eun-Young 

Hwang, 2002), los ángulos se 

resumen a detalle en la tabla 4.1 

 

 

Figura.4.18. Difractogramas por DRX del nano-compuesto IN_10% con arcilla MMT con sus tiempos 
de exposición al plasma de aire. 
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Tabla.4.1.Valores del nano-compuesto y su comportamiento de galería a diferentes concentraciones.  

Muestra Tiempo (min) ángulo (θ) Distancia (nm) 

Arcilla-MMT  7.02 1.26 

IN_5%_MMT 5 7.06 1.25 cierra 

IN_10%_MMT 0 6.80 1.30 abre 

IN_10%_MMT 10 6.60 1.34 abre 

IN_25%_MMT 0 7.01 1.26 igual  

IN_25%_MMT 5 6.74 1.30 abre 

IN_25%_MMT 7.5 7.20 1.23 cierra 

IN_25%_MMT 10 7.08 1.25 cierra 

 

4.1.4.-Calorimetría diferencial de barrido, (DSC). 

          Se determinaron estudios con calorimetría diferencial de barrido para 

determinar sus transiciones térmicas, el equipo que utilizó nos determinó 

temperatura cristalización (Tc), temperatura de fusión (Tm), y temperatura de 

transición vítrea (Tg), como el nano-material a estudiar es amorfo solo se obtuvo la 

temperatura vítrea a estudiar en las figuras 4.19, (a) y (b) se muestran las 

transiciones térmicas del material prístina con 5% de MMT.     

  

Figura.4.19. Transiciones térmicas del nano-compuesto prístina (a) y el material con 5% MMT (b) 

con sus tiempos de exposición al plasma de aire. 
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tratamiento por plasma de aire a 5 minutos nos muestra una caída de hasta un 50% 

en ambos casos, pero mientras aumenta el tiempo de tratamiento el nano-material 

muestra una recuperación incrementando de nuevo su transición vítrea (Tg) de 

inicio, esto nos habla de que también los materiales poliméricos tienen 

comportamientos similares a los metales cuando se someten a tratamientos 

térmicos, dando lugar que estos materiales en el tiempo óptimo de tratamiento por 

plasma seria a 5 minutos en donde nos muestra un decremento en su transición 

vítrea. En la figura 4.20, se muestran los nano-materiales con 10% y 25% con 

partícula de montmorillonita (MMT).  

 

 

  

Figura.4.20. Transiciones térmicas de los nano-compuestos con 10% MMT (a) y el material con 

25% MMT (b) con sus tiempos de exposición al plasma de aire. 

 

 Los resultados para los nano-compuestos con 10% y 25% de arcilla 

montmorillonita se encuentran con el mismo comportamiento excepto el de 25% a 

10 minutos de exposición podemos observar que prácticamente supera su 

transición vítrea de inicio, esto nos muestra que a mayor cantidad de arcilla en la 

matriz del copolímero se puede incrementar y mantener la temperatura de inicio y 

así obtener mayor movilidad las cadenas y tener un incremento de su Tg. 

4.1.5.-Análisis termogravimétrico, (TGA). 
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         Se estudió la estabilidad térmica de los nano-compuestos por análisis 

termogravimétrico los resultados son mostrados en la siguiente figura 4.21, (a) y (b) 

para IN_C y IN_5%-MMT con sus tiempos de modificación por plasma en atmósfera 

de aire. 

   
Figura.4.21. Estabilidad térmica de los nano-compuestos IN_C (a) y el material con IN_5% MMT (b) 

con sus tiempos de exposición al plasma de aire. 

 Los resultados nos muestran una curva de descomposición de un proceso 

simple, para ambos materiales IN_C y IN_5%MMT, como también una estabilidad 

para los nano-compuestos sin modificación por plasma, también se observa una 

descomposición temprana en todos los tiempos de 5, 7.5 y 10 minutos de 

modificación, esto determina que la cámara de plasma es efectiva como un equipo 

para envejecer algunos copolímeros o materiales con matriz polimérica al mostrar 

una pérdida de peso muy temprana aún más desde 10 minutos de modificación.  

 Para los resultados de los nano-compuestos IN_10%MMT y IN_25%MMT, 

figura 4.22, evidentemente tienen el mismo comportamiento en estabilidad térmica, 

ya que muestran un inicio temprano en su degradación y solo mostrando la cantidad 

de nano-relleno. (S.K. Sharma, 2009).   

0 100 200 300 400 500 600
0

20

40

60

80

100

300 350 400

 

P
e

rd
id

a
 d

e
 p

e
s

o
 (

%
)

Temperatura ( 
o
C)

 IN_C

 IN_C_5min

 IN_C_7.5min

 IN_C_10min

 

 

 
 

0 100 200 300 400 500 600
0

20

40

60

80

100

300 350 400

 

P
e

rd
id

a
 d

e
 p

e
s

o
 (

%
)

Temperatura ( 
o
C)

 IN_5%-MMT

 IN_5%-MMT_5min

 IN_5%-MMT_7.5min

 IN_5%-MMT_10min

 

 

 

 



    

57 
 

  
Figura.4.22. Estabilidad térmica de los nano-compuestos IN_10%-MMT (a) y el material con 

IN_25%- MMT (b) con sus tiempos de exposición al plasma de aire. 

En la siguiente tabla se muestran los resultados de temperaturas de degradación 

inicio, final y máxima de los nano-compuestos con sus tiempos de modificación por 

plasma. 

 Tabla.4.2. Temperatura de inicio, final y máxima de los nano-compuestos.  
Muestra Ti (ºC) Tf (ºC) Tmax (ºC) 

IN_C 399 413 399 

IN_C_5min 355 401 384 

IN_C_7.5min 349 397 381 

IN_C_10min 349 402 384 

IN_5%-MMT 381 422 407 

IN_5%-MMT_5min 360 402 389 

IN_5%-MMT_7.5min 355 404 389 

IN_5%-MMT_10min 355 402 384 

IN_10%-MMT 379 421 405 

IN_10%-MMT_5min 360 404 387 

IN_10%-MMT_7.5min 355 405 389 

IN_10%-MMT_10min 358 405 387 

IN_25%-MMT 376 419 404 

IN_25%-MMT_5min 355 402 387 

IN_25%-MMT_7.5min 347 402 387 

IN_25%-MMT_10min 356 403 389 
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4.1.6.-Propiedades mecánicas. 

 Para el estudio de propiedades mecánicas se analizaron los diagramas 

esfuerzo-deformación de los nano-compuestos antes y después de la modificación 

con plasma, para determinar el comportamiento del material, de inicio el material se 

comporta totalmente elástico, con el tratamiento se espera que el material tenga un 

cambio de elástico a plástico, ver la figura 4.23, se muestra el nano-compuesto 

prístina vs el nano-compuesto a 5 minutos con modificación de plasma con 

atmósfera de aire, estos materiales se llevaron hasta un 180% de deformación y no 

mostraron ninguna falla, por lo que se muestra en el diagrama que a 5 minutos el 

material prístina aumenta su propiedad elástica lo que muestra un bajo módulo de 

Young (Hyongoo Yoo, 2011).       

 
Figura.4.23. Diagramas E vs D del nano-compuesto prístina  y con 5 minutos modificado con 

plasma con atmósfera de aire. 

  En el diagrama esfuerzo-deformación en la figura 4.24, se muestra el nano-

compuesto IN_5%-MMT con arcilla modificada montmorillonita, a 5 minutos 

expuesto al plasma, los resultados muestran que la nano-partícula incrementa un 

reforzamiento a la matriz polimérica, así mismo,  un incremento en módulo de 

Young, por lo que se determina que al exponer el nano-material al plasma funge 

como un posible tratamiento al material (Jing Jin, 2010), (L.G.H. Komatsu, 2014). 
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Figura.4.24. Diagramas E vs D del nano-compuesto IN_5%-MMT  y con 5 minutos modificado con 

plasma con atmósfera de aire. 

 
Figura.4.25. Diagramas E vs D del nano-compuesto IN_7.5%-MMT  y con 5 minutos modificado 

con plasma con atmósfera de aire. 
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 En la figura 4.25, se determinó el estudio con el mismo material IN_7.5%-MMT, 
ya que no se contó con suficiente material para los de más porcentajes, con 7.5% 
de arcilla con la modificación con plasma el nano-material tuvo un comportamiento 
similar que el nano-material a 5% de MMT, esto nos determina que utilizando 
plasma en atmósfera de aire para estos materiales acrílico-arcilla nos brindan un 
aumento en propiedades mecánicas (HOLLAND, 2005). Para tener dicha certeza de 
este aumento en propiedades mecánicas se estudiaron materiales elaborados por 
otro proceso en solución, con la misma partícula con las siglas B_5%-MMT, B_10%-
MMT, B_15%-MMT y B_25%-MMT, en la siguiente figura 4.26, se muestran los 
resultados obtenidos. 

 

 
Figura.4.26. Diagramas E vs D del nano-compuesto (a) B_5%-MMT, (b) B_10%-MMT, (c) B_15%-

MMT, (d) B_25%-MMT, con 5 y 7.5 minutos modificado con plasma con atmósfera de aire. 

 Estos materiales procesados por el método en solución en las cuatro 

concentraciones de MMT se observa un comportamiento similar al anterior a 5 

minutos teniendo un cambio de elástico a plástico, a 7.5 minutos a bajas 

concentraciones de arcilla tiende a un ligero cambio de elástico a plástico (Rino 

Morent, 2011), pero a mayor concentración de arcilla en 15% y 25% observamos un 

alto cambio con un alto módulo de Young (Zhu, 2008) que se muestra en la siguiente 

figura 4.27. 

0

1x10
5

2x10
5

3x10
5

4x10
5

5x10
5

6x10
5

0 20 40 60 80
0

1x10
5

2x10
5

3x10
5

4x10
5

5x10
5

6x10
5

0 20 40 60 80

 B_5%-MMT

 B_5%-MMT_5min

 B_5%-MMT_7.5min

 

 

E
s
fu

e
rz

o
 (

M
P

a
)

 B_15%-MMT

 B_15%-MMT_5min

 B_15%-MMT_7.5min

 

 

E
s
fu

e
rz

o
 (

M
P

a
)

Deformacion(%)

 B_10%-MMT

 B_10%-MMT_5min

 B_10%-MMT_7.5min

 

 

 

 B_25%-MMT

 B_25MT_5min

  

 

Deformacion(%)



    

61 
 

 
Figura.4.27. Módulo (E) vs concentración (%)  del nano-compuesto IN_C, IN_5%-MMT, con 5 

minutos modificado con plasma en atmósfera de aire. 

 

 En la figura 4.28, se muestran el módulo de Young calculado de los diagramas 
esfuerzo-deformación: 
 
 

𝝈 =
𝑭

𝑨
      ,      𝝐 =

𝜟𝑳
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      ,       𝚈 =

𝑭 𝑳𝟎 

𝑨 𝜟𝑳
      𝑫𝒐𝒏𝒅𝒆:   

 
 
𝛔 = Esfuerzo (Pa) 
F = Fuerza (N) 
A = Aria transversal (m2) 

𝛜 = Deformación (%) 

𝚫L = Deformación unitaria (cm) 
L0 = Longitud inicial (cm) 

𝚈 = módulo de Young (MPa) 
 
 
 
 

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

0 7.55

E
 (

M
p

a
)

C
MMT

 (% peso )

 0min

 5min



    

62 
 

 Donde evidentemente el modulo incrementa aumentando la concentración de 
arcilla y a tiempos máximos expuesto al plasma mientras que a concentraciones 
menores de arcilla y a tiempos máximos expuesto al plasma disminuye, esto nos 
demuestra la buena interacción de la nano-partícula de arcilla en la matriz del 
copolímero (Yangchuan Ke, 1999), (Takuji Uesugi, 2012).    
 
 
 

 
Figura.4.28. Módulo (E) vs concentración (%)  del nano-compuesto B_5%-MMT, B_10%-MMT, 

B_15%-MMT, B_25%-MMT, con 5 y 7.5 minutos modificado con plasma en atmósfera de aire. 
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Capítulo 5  
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5.1.-Conclusiones  

En el presente trabajo se realizó la caracterización térmica y mecánica de los 

nano-compuestos para base de recubrimientos constituido de (Sty/MAA/BA), 

reforzadas con partículas de Montmorillonita en porcentajes de 5%,10%, y 25% 

modificado con plasma en atmósfera de aire.   
 A la vista de los resultados obtenidos de dichos análisis se concluye lo 

siguiente: 

1.-Los análisis de espectroscopía Infrarrojo, FTIR, nos muestra un crecimiento en 

los enlaces C-O, carbonilos (C=O), y C-C en los grupos funcionales típicos de la 

matriz del copolímero el material prístina  esto se debe que al exponerlo a plasma 

con atmósfera de aire, provoca roturas de cadenas, como también una posible pre- 

polimerización, mientras que con la nano-partícula MMT a 5%, 10% y 25% se 

muestran el Si-O de los grupos Si-O-Si en altas concentraciones se hacen presentes 

dos picos, lo cual se mantienen estables las bandas de los grupos funcionales del 

copolímero prístina esto nos habla de que la partícula funge como protección . 

2.- El estudio por cromatografía líquida de alta  resolución (HPLC), la nano-partícula 

de montmorillonita protege a la matriz polimérica, de la exposición al plasma ya que 

le produce decrementos en el peso molecular en altas concentraciones. Se 

encuentra reportado que el peso molecular de polímeros acrílicos utilizados en 

soluciones típicas de recubrimientos es mayor a 100,000 g/mol y el peso molecular 

de los látex sintetizados son capaces de formar películas de poliacrílico, para ser 

caracterizadas en propiedades físicas como se encuentra reportado en la tesis de 

maestría de R. Castillo Pérez, “Correlación estructura-propiedades de 

recubrimientos nanoestructurados híbridos basados en látex poliacrílicos”, 

agosto 2013. 

3.- El estudio de la transición vítrea por DSC de los nano-materiales, muestran que 

el plasma funciona como un tratamiento térmico con respeto al tiempo en los 

materiales con nano-partícula MMT ya que la Tg decrece a tiempos cortos, mientras 

que a tiempos largos incrementa esto nos habla de que la nano-partícula está 

haciendo su función de proteger al material.  
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4.- En propiedades mecánicas con el tratamiento de plasma incrementa el módulo 

de Young solo en los materiales con arcilla MMT esto nos muestra que la nano-

partícula muestra reforzamiento mecánico sobre la matriz de copolímero aun este 

material se comporta con propiedades elastoplástico ya que este material se llevó 

hasta un 180% de deformación sin llegar a fallar. 

5.- El análisis de estabilidad térmica de los látex de poliacrilato nanoestructurados 

mediante TGA muestran una influencia en inestabilidad térmica temprana en donde 

el nano-material con radiación por plasma en todas las concentraciones de nano-

arcilla tiene una degradación temprana lo cual significa que la exposición de plasma 

acelera el proceso de degradación. 

6.-El nano-material por RX se muestra en diferentes tipos de nano-compuestos con 

la modificación del plasma con atmósfera de aire, altera la morfología del material 

que muestra nano-compuestos exfoliados como intercalados como también una 

variación de incrementos y decrementos del espesamiento de galerías.  
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Perspectivas de trabajo a futuro 
 

Dentro un trabajo de investigación es importante identificar las líneas de trabajo 

para dar continuidad al esfuerzo invertido. Por esto, esta sección se pretende 

mostrar el trabajo futuro, que es necesario realizar para seguir avanzando en el 

conocimiento de la influencia del tipo y concentración de partícula sobre las 

propiedades de las películas de poliacrílico matriz (Sty/MAA/BA), así como sus 

futuras aplicaciones. Estas líneas pueden resumirse en los siguientes puntos: 

 

I. Nanoindentación para caracterizar los módulos mecánicos y dureza a nivel 

de la nano escala y dureza por rayado. Las propiedades nano-mecánicas se 

investigarán en función de la penetración del indentador; de esta manera, se 

podrán determinar los posibles efectos de la interacción de la nano-partícula 

incorporada a la matriz polimérica. 

 

II. Microscopia electrónica de transmisión (TEM) que nos permitirá apreciar con  

 

III. mayor facilidad la textura y la distribución de las nano-partículas incorporadas 

a la matriz de látex aun con la modificación del plasma.   

 

IV. Pruebas de rasgado y o de rayado, para determinar la resistencia al 

crecimiento de un corte o incisión en una muestra cuando se aplica una 

carga.  

 

V. Angulo de contacto (mojabilidad) determinar qué tan hidrofóbico se hizo el 

material después de la modificación con el plasma. 
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APENDICE A 

A.1.-Muestras antes y después de su modificación con plasma. 

Muestras IN – C 

 

Muestras IN - 5% - MMT 

 

Muestras IN - 10% - MMT 

 

Muestras IN - 25% - MMT 
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ANEXOS 

1.- Artículo científico. 

 

Comparative studies of the mechanical and thermal properties of 
clay / copolymer nanocomposites synthesized by two in-situ 
methods and mixing in solution. 
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Abstract 
 
In this study, copolymer/clay nanocomposites were prepared by two different 
methodologies, the in-situ method and blending solution method. Comparative 
analyzes of mechanical and thermal properties of the nanocomposites fabricated by 
two different methods were made. The method-modified solution was found to be an 
efficient method to obtain nanocomposites with uniform dispersion of the organoclay 
loading of 10%, simple and fast. On the other hand, the method in-situ produces 
nanocomposites with good exfoliation and a thermal stability, whereas the solution 
blending method gave as result materials with good mechanical properties 
compounds in the nano/clay intercalation and thermal stability. 
 
Keywords: in-situ, nanocomposites, exfoliation, intercalation. 
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Senior Editor: Eamor Woo

Pls provide point-to-point responses to comments in separate pages.
Highlight the revised texts for reviewers to evaluate further suitability.

Reviewer #2: The manuscript reported the comparative studies of the clay/copolymer nanocomposites synthesized by in-
situ polymerization and solution blending methods. After going through the manuscript, I don't recommend it for
publication in Journal of Polymer Research.
(1)     I don't think the nanocomposites prepared by using the methods mentioned in this paper are comparable because
there are many variables. For example, the molecular weight, the structure, and the ratio of blocks for the polymer matrix
are different, the dispersion and the exfoliation are also different in nanocomposites. 
(2)     The experimental part is not clear. What is the structure of the MMT? What are the curing agent and the catalytic
agent?
(3)     Some structural characterizations are inappropriate. In page 5, the author said "in the nanocomposites indicates an
increase in the separation between plates, which probably leads to the intercalation of silicate layers in the matrix of the
polymer", but as shown in Figure 1, it is clear that no intercalation of silicate layers in the polymer matrix. There TEM data
needs to be supplemented. Why the elastic deformation of materials was stopped at 50%?

Reviewer #5: 1. Overall, it is an interesting study on the composite. There are some modifications needed
2.      Page 3 Materials session: please indicate all chemicals that were used in the manuscript. 
3.      Page 4 line 6: "…the addition of a curing agent, or a catalytic agent, or by an increase in temperature." Please
clarify which approach was used in this study. 
4.      Page 7 line 4: the authors likely paid attention only to the Ti and ignore other data in the table 2.
5.      Page 8 table 2: please define all the temperatures in the table
6.      Page 9 line 2: There is a typo: strain-strain curve that should be stress-strain curve. 
7.      Page 10 Figure 5: please show the whole curve and give a comprehensive discussion on the tensile behavior. 

Reviewer #6: In this paper, copolymer/clay nanocomposites were prepared by in-situ method and solution mixing method.
The differences in the structure and thermodynamic stability of nanocomposites between different preparation methods
were discussed. It was found that the in-situ polymerization prepared nanocomposites have more excellent performance.
In general, the experimental results can prove the rationality of the conclusions, and it is recommended to accept the
publication after minor revisions.
1. The format of the article needs to be checked again. For example, "Inthismethod,theclayisdirectlyplacedintoamo
nomersolution," in the "Experimental Procedure" should be changed to "In this method, the clay is directly placed into a
monomer solution,".
2. The introduction should be reconstructed to include the current advance about polymer composites. The following
reference can be of help for the authors. 1. Synthesis and properties of castor oil-based waterborne polyurethane/sodium
alginate composites with tunable properties. 2. Nanocoating of starch and clay that reduces the flammability of
polyurethane foam. 
3. The thermogram shown in Figure 3 shows PCN materials they initiate an early degradation followed by the compound
10 wt% of clay montmorillonite (MMT). The author should explain the reasons for this result.
4. The Abstract mentioned "the in-situ method produced nanocomposites with goodexfoliation". The text should require
appropriate data to demonstrate the uniformity of the material.
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