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RESUMEN

En el presente trabajo se estudio el efecto del uso de ultrasonido para el injerto de
1,4-dihidrocloruro de diaminobutano en la nanoarcilla Cloisite 20A, asi como para la
dispersion y exfoliacion de la nanoarcilla en poli(acido lactico). Para lograr esto se
elaboraron nanocompuestos de poli(acido lactico) con arcilla modificada y sin
modificar mediante el proceso de extrusion reactiva con un extrusor de doble husillo
asistido por ultrasonido de frecuencia variable. Se utilizo poli(acido lactico) como
matriz polimérica y la nanoarcilla Cloisite 20A como nanocarga, en las
concentraciones de 0.5, 1, 5, y 10 % en peso para la arcilla no modificaday 0.5, 1y

5 % en peso para la arcilla modificada.

El 1,4-dihidrocloruro de diaminobutano se utilizé en una proporcion 1:1 en una
solucién con agua destilada, el cual se pretendia injertar en la arcilla para actuar
como agente compatibilizante con el poli(acido lactico) y un aumento de remocién
de las toxinas urémicas. Para evaluar el efecto del ultrasonido, las muestras fueron
alimentadas, previamente premezcladas, para ser procesadas en un solo paso por
el extrusor, el cual contaba con un dado asistido por ultrasonido que se utiliz6 para
dispersar la nanoarcilla. Del procesado se obtuvo monofilamento del cual se

obtuvieron pellets para posteriormente obtener placas y probetas de prueba.

Los nanocompuestos desarrollados fueron evaluados por las técnicas de
espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier (FT-IR), Difraccién de
rayos x (DRX), Espectroscopia Fotoelectrénica de Rayos X (XPS), Calorimetria
Diferencial de barrido (DSC), analisis termogravimétrico (TGA), indice de fluidez
(MFI), Microscopia electronica de barrido (SEM), Microscopia optica, pruebas
mecanicas de tension y espectroscopia UV-Vis, que permitieron determinar sus
propiedades térmicas y mecanicas, asi como su dispersion y exfoliacién. En este
sentido, se obtuvo un incremento en el moédulo de tension, los difractogramas
mostraron una mayor dispersion en funcion del uso del ultrasonido, lo cual fue

corroborado por microscopia éptica y microscopia electrénica de barrido. Mientras



qgue el porcentaje de remocion de toxinas urémicas mostré mejores resultados de

adsorcion con la arcilla y los nanocompuestos con arcilla modificada.



INDICE

INTRODUGCCION ...ttt ettt Xi
PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA ... ..o Xiv
JUSTIFICACION ...ttt XV
OBJETIVO GENERAL ... e e XVi
OBJETIVOS ESPECIFICOS......ooviiiiieeeeeeeee e ee ettt XVi
HIPOTESIS ..ottt XVii
CAPITULO 1 ANTECEDENTES .....oiiiitiiteeieete et eee ettt 1
1.1. Enfermedad cronica renal...........coooiiiiiiiiiiiiii e 1
1.2. HemodialiSis/DialiZador . ............oooiiiiiiiieeeeeee e 2
1.3. AdSOrcion de toOXiNAS UFEIMICAS .......uuvrrrereeeeeiiiiiiieeieeeee e e e e reeeee e e 2
1.4. POIIMEIOS. ... 3
T Voo (o I = Tod i ot RSO 3
1.6. o] 1= TedTo (o I F=Tox i oo ) H RPN 4
1.7. AN F= T aToTox=T o b= 1 PP 6
1.8. NANOCOMPUESTOS ....eveieeeeiii e eee e e e e e e e e e e e enn s 6
1.9. FIHOSIICATOS ... 7
1.10.  TiPOS d€ ArCilla.......cceviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeee e 9
1.11. Métodos de preparacion de NanOCOMPUESLOS .......cceeeerriiiriiiieeeeeaaaeannns 11
1.12. Métodos incorporacion de arcilla en polimero ...........cccceeeeeeeeeiiiiiiinnnnnn. 12
1.13. Grados de dispersion de la arcilla..............cccooeeeeiiiiiiiiiiiiii e, 13
1.14.  Extrusion asistida por ultrasonido .............ccceeeiiieriiiiiiiiiiee e, 15
1.15.  URFESONITO.....cciiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeee ettt 16
CAPITULO 2 METODOLOGIA ..ottt 18



2.1. MaterialeS ¥ reaCHIVOS ........oeveiiiiiii e 19
2.2. Lo (U] 0T LS 1 1] [172= To [0 1 P 21
2.3. Modificacion Quimica de la Arcilla C20A .........ocovvviiiieeiiiieeeeeee e, 22
2.4. Elaboracion de NanOCOMPUESIOS ........ccevvvvviiiiieeeeeeeeiiie e e e e e 23
2,41, SECAMD. ...ttt e as 23
2.4.2. EXtrusor Doble HUSIHO .............uuuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii e 23
2.5. Elaboracion de Placas por Moldeo por Compresion.............cccvvveeeeen... 25
2.6. Técnicas de CaraCterizacCion.............ccceeeeeiiiiiiiiiiiieee e 27
2.6.1. Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FT-IR)........... 27
2.6.2. Difraccion de Rayos X (XDR) ...ccooiiiiiiiiiiiiieeeeeiiiiiiiieee e 27
2.6.3. Espectroscopia Fotoelectronica de Rayos X (XPS).....cccccoovviiviiiinnnnnn. 28
2.6.4. Microscopia Electrénica de Barrido (SEM) ........ccuvvveeeiiieeniiiiiiiiieeeenn. 28
2.6.5. MiICroSCOPIA OPLCA .....cvveviieieii et eee ettt 28
2.6.6. Indice de FIUIAEZ (MF1) ......cvieeieeeeee et 28
2.6.7. Calorimetria Diferencia de Barrido (DSC)..........ccuvieiiiiieeiiiiiiiiccie e, 29
2.6.8. Analisis Termogravimeétrico (TGA) ......uueeeieeeeeiiieecie e 29
2.6.9. Propiedad mecanica de TENSION .........ccceviiieiiiiiiiiiiiie e 30
2.6.10. ESpectroSCopPia UV-ViS .......cciiiiiiiiiiiieiiei et 30
CAPITULO 3 RESULTADOS Y DISCUSION .....cooovriiiieieireececeeeee e, 32
3.1. Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier (FT-IR) .......... 32
3.2. Difraccion de Rayos X (XDR) ...ccooovieiiiiieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 35
3.3. Espectroscopia Fotoelectronica de Rayos (XPS) .......cccooevvvieiiiienennnn, 40
3.4. Microscopia Electronica de Barrido (SEM) ... 43
3.5,  MiCroSCOPIA OPLCA .......cviveeieeeieeiecee et ee ettt 45



3.6.  Indice de FIUIAEZ (MF1) ....oceieiieeeceeeeeeee et 47

3.7. Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)........ccevvviiiiiieeeiieeiiiieeeeeee, 48
3.8. Analisis TermogravimetriCo (TGA) ...coiie e e ee e e e e e 52
3.9. Propiedad Mecanica de TeNSION ............cuuviiiiiieeeeeeieiicie e 57

3.10. Porcentaje de Remocion de Toxinas Urémicas por Espectroscopia UV-

VIS 58
CONCLUSIONES ...t e e e e et e eeeaaa s 62
TRABAJO A FUTURO ...ttt 62
REFERENCIAS ...t e e e e e e eaa e e eees 63



INDICE DE TABLAS

Tabla 1. Modificador de concentracion, estructura quimica del modificador organico

Y anion de NANOAICIIAS. ..........uuuuuiiiiiiiiiiii s narnnnnnnnnnne 10
Tabla 2. Propiedades de la resina de poli(acido lactico) 6260D*. ...............ccceuvee. 19
Tabla 3. Propiedades de la arcilla Cloisite 20A*..............oviiiiiiieiieeeceee e, 20
Tabla 4. Propiedades de los reactivos utilizados. ...........ccccceevviieiiiiiiiiiiiiiee e, 20
Tabla 5. EQUIPOS ULIHZAAOS. .........uuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiie e 21
Tabla 6. Formulaciones PLAIC20A. ...t e e e e eeenes 22
Tabla 7. Condiciones de procesado en el extrusor de doble husillo. .................... 24
Tabla 8. Perfil plano de temperaturas en el extrusor de doble husillo................... 25
Tabla 9. Especificaciones de la norma ASTM 1238.........ccccoevveeeiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeennns 28
Tabla 10. Parametros del espectrdmetro UV-VIS. ........cccccuvvviviviiiiiiiiiiiiiiniinnnnnnn, 31

Tabla 11. Datos de XPS en términos de energia de enlace y porcentaje atbmico
para la arcilla C20A Y C20AM. ......co oo 40

Tabla 12. Datos de XPS en términos de energia de enlace y porcentaje atdmico

para la serie de nanocompuestos PLA/C20A. ... 43
Tabla 13. indice de fluidez de los nanocompuestos PLA/C20A, PLA/C20A US y
PLA/C20AM US. .ottt et e e e e e e e e et e e e e e e e e s s nnnnanees 48
Tabla 14. Valores de Tc¢, AHc, Tee, AHce, Tm, AHm y Xc de los nanocompuestos
PLA/C20A, PLA/C20A US y PLA/C20AM US. ... 49
Tabla 15. Propiedades térmicas de la arcilla C20A modificada a diferentes tiempos.
.............................................................................................................................. 55
Tabla 16. Propiedades térmicas de los nanocompuestos PLA/C20A, PLA/C20A US
Y PLA/C20AM US. ...t e e e e e e e et e e e e e e e e e eeaaann e e e e eeeeeeennes 56
Tabla 17. Propiedades de tension de los nanocompuestos PLA/C20A, PLA/C20A
L PRSP PPPEPRR 58

Vi



INDICE DE FIGURAS

FIgUIa 1. ACIHO TACHCO. .....eeiviieie ettt ettt st sste e steaneas 4
[T 101 = W22 o] 1= Tox o [o 18 F=Tod 1 ol ) MO 5
Figura 3. Vias de polimerizacion del poli(Acido IACtiCO)............cccvuvieeieiiieiniiiiiee 5
Figura 4. Estructura cristalogréafica de arcilla montmorillonita en capas.................. 8
Figura 5. Esquema de la modificacion organica de la arcilla. ...............ccccceevvnnnnn. 10
Figura 6. Probables estructuras de polimero / silicato estratificado. ..................... 14
Figura 7. Esquema del proceso de eXtruSiOn. ............uueveiieeeeiiiiiiiiiiieeee e 16
Figura 8. Diagrama del desarrollo experimental realizado. ...............cccceeeeeeeenn. 18
Figura 9. Estructura de la arcilla Cloisite® 20A. ..........cccoeiieeeiiiiieciee e, 20
Figura 10. Extrusor de doble husillo asistido por ultrasonido de frecuencia variable.
.............................................................................................................................. 23
Figura 11. Configuracion de mezclado de los husillos usada durante la extrusion.
.............................................................................................................................. 24
Figura 12. Moldeo por compresién con prensas hidraulicas marca PHI. .............. 26

Figura 13. Comparacion de los espectros de FTIR de la modificacion de C20A con

1,4-dihidroclururo de diaminobutano a 15, 30, 45, 60 y 120 min con US............... 33
Figura 14. Comparacién de los espectros de FTIR de PLA/C20A al 0,0.5,1,5y 10
I =] 1= PP 34
Figura 15. Comparacion de los espectros de FTIR de PLA/C20AUS al 0,0.5,1,5y
L0 Q0 BN PESO. ettt 34
Figura 16. Comparacion de los espectros de PLA/C20AM US al 0.5, 1y 5 % en
0TS o PP 35

Figura 17. Difractograma de la modificacion de la arcilla C20A con 1,4-DHCDB a 15,
30, 45, 60 y 120 min, en un intervalode a) 5a80°y b) 5a 12° ....cccvvvvvvviivnnnnnn. 37
Figura 18. Difractograma de los hanocompuestos PLA/C20A al 0.5, 1,5y 10 % en

1S o PP 38
Figura 19. Difractograma de los nanocompuestos PLA/C20A US al 0.5, 1,5y 10 %
L= 0] o PP 38

vii



Figura 20. Difractograma de los nanocompuestos PLA/C20AM US al 0.5, 1y 5% en

0TS o J PP 39
Figura 21. Espectros XPS para la arcilla C20Ay C20AM. ..., 41
Figura 22. Espectros XPS para la serie de nanocompuestos PLA/C20A. ............ 42
Figura 23. Espectros XPS para los nanocompuestos PLA/C20A US al 5y 10% en
PeSO Y PLA/C20AM al 5% €N PESO. c.eeevvviiiiieeeeeeeeeeiee e e et e e e e e eeanan s 42
Figura 24. Micrografia SEM de los nanocompuestos PLA/C20A US ala) 5%y b) 10
B =T T 01T o PP PRPPPUPPPPPT 44
Figura 25. Micrografia SEM de los nanocompuestos PLA/C20AM US al a) 1 % y b)
5 00 BN PSSO, itiiiiiiei ettt 44

Figura 26. Micrografia éptica de los nanocompuestos PLA/C20A al a) 5% y b) 10%
€N PESO @ LOX. ..ttt 46

Figura 27. Micrografia optica de los nanocompuestos PLA/C20A US al a) 5% y b)

109 €N PESO @ LOX. ..iiiuiiiiiiiieiii et 46
Figura 28. Termogramas DSC de la serie de nanocompuestos a) PLA/C20A, b)
PLA/C20A US y c) PLA/C20AM US del segundo calentamiento. .................cc...... 52

Figura 29. Termogramas TGA de la a) arcilla modificada a diferentes tiempos, b)
serie de nanocompuestos PLA/C20A, c) PLA/C20A US y d) PLA/C20AM US. .... 55
Figura 30. Porcentaje de eliminacion de a) urea, b) creatinina y c) acido Urico para
C20A, C20A modificada y PLA/C20AM-5% US. ........coovvviiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee 60

viii



ABREVIATURAS

IRC = Insuficiencia Renal Cronica

ECR = Enfermedad Cronica Renal

C20A =Cloisite 20A

C20AM = Cloisite 20A Modificada
1,4-DHCDB = 1,4-Dihidrocloruro de Diaminobutano
PLA = Poli (acido lactico)

US = Ultrasonido

UF = Ultrafiltracion

MMM = Membranas de Matriz Mixta

LA = Acido Lactico

LAB = Bacterias de Acido Lactico

ROP = Polimerizacién de apertura de anillo
MMT = Montmorillonita

CEC = Capacidad de Intercambio Catiénico
C10A= Cloisite 10A

C30B = Cloisite 30B

C93A = Cloisite 932

FTIR = Espectroscopia Infrarrojo con transformada de Fourier

XDR = Difraccion de Rayos X

XPS = Espectroscopia fotoelectronica de rayos X
eV = Electronvoltio

At % = Porcentaje atomico

SEM = Microscopia Electronica de Barrido

DSC = Calorimetria Diferencial de Barrido

Tc = Temperatura de cristalizacion



AHc = Entalpia de cristalizacion

Tm = Temperatura de fusion

AHm = Entalpia de fusion

Tec= Temperatura de cristalizacion en frio
AHcc = Entalpia de cristalizacion en frio
Xc = Porcentaje de cristalinidad.

TGA = Analisis Termogravimétrico

UV-Vis = Espectroscopia ultravioleta-visible



INTRODUCCION

En la actualidad existen una amplia gama de polimeros con caracter biodegradable
entre los cuales el poli (4cido lactico) es de los mas usados debido a su precursor
el acido lactico.

Por otra parte, la incorporacion de nanocargas en una matriz polimérica para
mejorar algunas propiedades de los polimeros puros, es una técnica bien conocida
y muy utilizada. De esta manera los nanocompuestos poliméricos abren una nueva

clase de materiales hibridos.

Durante la década pasada, los materiales poliméricos cargados con plaquetas
tamafio nano, derivadas de silicatos estratificados, especialmente la
montmorillonita, han recibido gradualmente mas atencion debido a que muestran
una mejoria inesperada en propiedades como el modulo tensil, resistencia tensil, y

temperatura de distorsion al calor comparado con su polimero original.

La montmorillonita (MMT) estd compuesta de dos hojas tetraédricas ligadas a una
hoja octaédrica, el apilamiento de estas capas ocurre a través de fuerzas débiles
del tipo de Van der Waals y pueden ser rotas por intercalacion del polimero en hojas
individuales teniendo un aspecto lamelar que puede ser dispersada en la matriz

polimérica para reforzarla.

Especificamente esta dispersion de las nanoparticulas en la matriz polimérica y sus
niveles de intercalacion y exfoliacion determinan las propiedades de los
nanocompuestos, asi mismo las propiedades son fuertemente dependientes de la

morfologia final del material.

En afos recientes se ha reportado la preparacién de nanocompuestos de polietileno
PLA/MMT montmorillonita. Sin embargo, el caracter de la superficie de la arcilla
debe modificarse para interactuar con la superficie del polimero por dispersion. Por

lo que un camino para aumentar la compatibilidad entre el polimero y la arcilla es

Xi



mezclar la arcilla con un compatibilizante, tal como la arcilla Cloisite 20A (C20A)
injertada con 1,4-dihidrocloruro de diaminobutano (1,4-DHCDB).

Esta modificacion quimica que también se puede llevar acabo directamente en
polimeros sintéticos y naturales abre una amplia gama de posibilidades para
diferentes aplicaciones. En general la modificacién quimica de cargas y polimeros
es realizada con el propésito de obtener centros reactivos para aumentar la
interaccion interfacial entre polimero-carga para maximizar las propiedades fisicas.
La modificacion puede ser hecha principalmente por tres procesos diferentes, in
situ, en fundido y en solucion. En las técnicas in situ y en solucién se puede alcanzar
una mejor interaccion y reactividad entre el polimero y los otros componentes del
sistema, sin embargo, el proceso es muy caro y presenta cierto inconveniente para

recuperar el solvente.

Especificamente en el &rea de polimeros, se ha utilizado el ultrasonido en muchos
procesos, que son polimerizacidbn de mondmeros, depolimerizacion, control de peso
molecular, y recientemente para la sintesis de copolimeros injertados y de bloque.
El interés particular en el proceso ultrasonico se debe a que es una técnica
importante para la generacion de macroradicales casi a temperatura ambiente y con
un peso molecular homogéneo. Por otra parte, el ultrasonido aplicado directamente
en el polimero fundido es un método efectivo para mejorar la dispersion,
intercalacion y exfoliacién de nanoarcillas en la preparacion de nanocompuestos

basados en termoplasticos.

Existen varios métodos para la preparacion de nanocompuestos, pero la
intercalacion en fundido, especialmente bajo un esfuerzo de corte alto, como el
proporcionado por un mezclado en un extrusor, es la alternativa mas eficiente
comparada con otros meétodos, ya que puede ser realizado en el equipo de
procesado de polimeros convencional. También ya que la intercalaciéon en fundido
en el polimero directo no requiere de ningun solvente y por lo tanto no requiere una

recuperacion post-sintesis.

Xii



Es por esto por lo que resulta interesante explorar la posibilidad de usar el
ultrasonido para alcanzar el injerto de un grupo funcional como seria el 1,4-DHCDB
en la arcilla y a su vez en el proceso de extrusion para influir en la dispersién o
intercalacion de las particulas nanométricas de arcilla con el polimero y obtener una

mejora en las propiedades finales del nanocompuesto obtenido.
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PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

La insuficiencia renal cronica (IRC) es una enfermedad cronico-degenerativa
resultante de diversas enfermedades. En México, se cuenta con alrededor de
52.000 pacientes en terapias sustitutivas, por lo cual desarrollar materiales que
tengan mejores propiedades de adsorcion que disminuyan tiempo y dinero en los
sectores de salud, asi como, en los procedimientos de hemodialisis es

indispensable para la poblacion con este tipo de padecimientos.
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JUSTIFICACION

En México, la insuficiencia renal cronica (IRC) o enfermedad cronica renal (ECR) es
una enfermedad cronico-degenerativa considerada como un grave problema en
nuestro pais que va en aumento debido a la progresién de etapas tempranas y como
resultante de diversas enfermedades que conduce hacia un desenlace fatal sino es
tratada. Es una de las principales causas de atencidn en hospitalizacion y en los
servicios de urgencias y no tiene una base que permita conocer con precision las

caracteristicas de los pacientes en programas de didlisis.

Una de las principales causas de la ECR es la diabetes mellitus, segun el INEGI en
el 2015 habria un total de 14 millones de personas con diabetes mellitus tipo 2, de
las cuales 6.2 millones de personas ya padecen ECR en diferentes etapas. En las
Gltimas etapas requieren dialisis peritoneal y hemodialisis. En el tratamiento de
hemodidlisis se utiliza un dializador, con membranas porosas, con el fin de eliminar
toxinas urémicas en la sangre pero que también atrapan elementos indispensables

para el cuerpo humano.

Por otra parte, el desarrollo de nanocompuestos poliméricos adsorbentes ha tenido
aplicacion en el area de remocion de metales pesados, asi como en la eliminacién
de contaminantes en el agua. Particularmente, los materiales poliméricos cargados
con nanoarcillas, especialmente la montmorillonita, han recibido mayor atencién
debido a que muestran mejoria en las propiedades mecanicas térmicas y de

resistencia al fuego entre otras, en comparacion con los polimeros originales.

En este sentido las caracteristicas y propiedades que posee el poli(acido lactico)
con un relleno inorganico como Cloisite 20A puede ayudar a adsorber
selectivamente a las toxinas urémicas. En este trabajo se propone desarrollar este
nanocompuesto utilizando la técnica de extrusion asistida por ultrasonido a fin de

determinar su efecto en las caracteristicas de los nanocompuestos.
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OBJETIVO GENERAL

Estudiar el efecto de la arcilla Cloisite 20A con y sin modificacién quimica con 1,4-

dihidrocloruro de diaminobutano en nanocompuesto de poli(acido lactico) (PLA),

sobre la dispersion, morfologia, propiedades mecénicas y de adsorcién de toxinas

urémicas.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

. Modificar la Cloisite 20A con 1,4-dihidrocloruro de diaminobutano

mediante ultrasonido de frecuencia variable.
Caracterizar la Cloisite 20A modificada y sin modificar mediante las

técnicas espectroscopicas FT-IR, XRD, XPS.

. Preparar nanocompuestos de PLA/Cloisite 20A mediante extrusion

asistida por ultrasonido.

Caracterizar  los nanocompuestos  mediante las  técnicas
espectroscopicas (FT-IR, XDR, XPS), térmicas (TGA, DSC), reolégica
(MFI), microscopia electrénica de barrido (SEM), microscopia éptica y
determinar las propiedades mecanicas de tension.

Evaluar la adsorcién de toxinas urémicas en Cloisite 20A modificada y sin
modificar, ademas de los nanocompuestos con mejores propiedades

mediante espectroscopia de UV-Vis.
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HIPOTESIS

La extrusion reactiva asistida por ultrasonido de frecuencia variable, asi como la
modificacion quimica de la arcilla Cloisite 20A permitiran la funcionalizacion y la
dispersion de la nanoarcilla para obtener nanocompuestos con buenas propiedades

fisicas, térmicas, mecanicas y de adsorcion.
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CAPITULO 1 ANTECEDENTES

En los ultimos afios los nanocompuestos a partir de polimeros biodegradables han
tenido gran impacto en la sociedad debido a que existe una gran preocupacion por
el impacto ambiental. Por otra parte, los nanocompuestos reforzados con arcillas
son usados como refuerzo debido a que presentan una alta relacion de aspecto y
gran area de superficie para la interaccion de la capa mineral de la arcilla con las

moléculas de los polimeros.

Las membranas tienden a ser mas eficientes usando nanotecnologia, por ello se
afiladen diversos compuestos de caracter nanométrico para mejorar sus
aplicaciones y eficiencia, como las membranas nanofibrosas las cuales son

excelentes para aplicaciones de filtrar y absorber.

El uso de membranas poliméricas con caracter biodegradable tiene gran
implementacion a equipos de hemodialisis para enfermedades cronicas renales
debido a que presentan mejores caracteristicas que los polimeros convencionales
mejorando su rendimiento en hasta en 93% en la absorcion de toxinas que el

sistema debe de retener naturalmente. [

1.1. Enfermedad crénica renal

La enfermedad crénica renal (ECR) es una pérdida progresiva de la funcion renal,
qgue dura al menos 3 meses y puede provocar insuficiencia renal irreversible en
etapa terminal. Los principales efectos de la insuficiencia renal incluyen

desequilibrio electrolitico y de volumen, anemia y enfermedad 6sea. 2

La ERC afecta la eliminacién del farmaco renal, la absorcion del farmaco, la
distribucion del farmaco y el aclaramiento no renal, afectando al 5% de la poblacién
general. En los Estados Unidos, la enfermedad renal en etapa terminal dependiente
de la hemodiélisis ha aumentado en un 20% desde el 2000. Sin embargo, los



pacientes con ERC pueden someterse a una cirugia segura con un tratamiento

médico adecuado. B!

1.2. Hemodidlisis/Dializador

El propésito de la hemodidlisis es imitar el papel del rifion, eliminando los productos
de desecho y las cantidades prescritas de solutos y liquidos que se han acumulado
entre las sesiones de dialisis. La membrana semipermeable en el dializador permite
el paso de agua y moléculas de pequefio peso molecular e inhibe el movimiento de
moléculas mas grandes. La transferencia de solutos ocurre por difusion y

conveccion y el agua se elimina por ultrafiltracion- 4]

El elemento central del tratamiento de hemodidlisis es la membrana de fibra hueca
de ultrafiltraciéon (UF) que actia como barrera para eliminar los desechos
metabdlicos y suministra nutrientes esenciales a la sangre. Debido a los problemas
de bioincompatibilidad de las membranas a base de celulosa, las membranas
poliméricas sintéticas se han utilizado y comercializado con mayor frecuencia. Las
membranas con polimeros sintéticos ofrecen una excelente estabilidad oxidativa,
térmica, quimica y mecanica se han empleado ampliamente en diversos procesos

de separacion que implican aplicaciones ambientales, energéticas y biomédicas. [°!

El desarrollo se ha dirigido a las membranas de matriz mixta (MMM), en las que se
incorporan cargas inorganicas en la matriz polimérica, para superar la limitacion de
las membranas poliméricas convencionales. Sin embargo, el rendimiento de la
membrana polimérica disminuye con el tiempo debido al ensuciamiento, la

compactacion, la degradacién quimica y la inestabilidad térmica. [°]

1.3. Adsorciéon de toxinas urémicas

La pérdida progresiva de la funcion renal incrementa altos niveles de toxinas

urémicas de bajo peso molecular incluidas la urea y la creatinina. Para compensar



los niveles de toxinas en el cuerpo los pacientes se deben someter a tratamientos

de hemodidlisis varias veces a la semana. ¢!

La absorcion de toxinas urémicas a través de membranas poliméricas retiene una
gran cantidad de compuestos, que en condiciones normales son excretados por los
rifones sanos. Estos compuestos se denominan solutos de retencion urémica, o

toxinas urémicas, cuando interactian negativamente con las funciones biolégicas.
(71

1.4. Polimeros

Los polimeros son macromoléculas construidas por la repeticion de unidades
quimicas simples (monomeros). Estas mudltiples repeticiones de una o mas
unidades de mondmero unidas entre si en cantidad suficiente proporcionan un

conjunto de propiedades. (@

En algunos casos la repeticion es lineal en otros casos las cadenas son ramificadas
o intercaladas. La longitud de la cadena de los polimeros esta dada por el nUmero
de unidades que se repiten en la cadena (grado de polimerizaciéon) y el peso
molecular es el producto del peso molecular de la unidad repetitiva por el grado de

polimerizacion. (8

Los polimeros contienen una gran gama de aplicaciones en diferentes sectores y
presentan caracteristicas primordiales para la modificacion de la interfaz contra la

corrosion de metales, medidas ambientales, disponibilidad, rentabilidad, etc. [

1.5. Acido LActico

El &cido lactico (acido 2-hidroxipropiénico, CHsCH(OH)COOH) (LA) (Figura 1) es un
acido organico natural (John et al. 2007) y fue descubierto por primera vez por Carl
Scheele y aislado de la leche agria en 1780. Recibe gran atencion como precursor
del poli (acido lactico) (PLA) que cuenta con caracteristicas biodegradables. 1]



El &cido lactico, es acido 2-hidroxipropanoico presente en dos isbmeros opticos,
enantiomero L(+) y D(-). La produccién del 90% de LA en el mercado global es
producido por bacterias de &cido lactico (LAB) que pueden producir estéreo
selectivamente L o D-LA. La porcion restante de LA producida se sintetiza por
hidrolisis de lacto nitrilo, degradacion de azucares catalizada por bases, oxidacion

de propilenglicol, etc., resultando en la mezcla racémica de enantiomeros de LA.14

O

OH
OH

Figura 1. Acido lactico.

La produccion de LA puede lograrse mediante sintesis quimica o mediante rutas de
fermentacién microbiana. La ruta de sintesis quimica generalmente produce una
mezcla racémica de DL-LA, mientras que L(+) o D(-) - LA pticamente puro se

puede obtener por fermentacién microbiana. 14

La eficiencia de fermentacion de LA depende principalmente de las cepas
productoras de LA, sustratos de fermentacion y meétodos operativos. LA es
producida por una amplia gama de especies microbianas, incluidas bacterias,

hongos, levaduras, cianobacterias y algas. 12

1.6. Poli(acido lactico)

El poli (4cido lactico) o PLA es uno de los polimeros biodegradables y
biocompatibles mas utilizados, pero debido a su baja estabilidad térmica su rango

de aplicacion se ve limitada, entre otros factores. 3l



n

Figura 2. Poli(acido lactico).

El PLA puede sintetizarse mediante dos mecanismos de reaccion: 1) la
polimerizacion por apertura de anillo (ROP) de la lactida intermedia o 2) la
polimerizacién por crecimiento en etapas (policondensacion). A través de ROP de
L-lactida, que se forma por despolimerizacion catalitica del pre-polimero de PLA de
bajo peso molecular sintetizado por polimerizacion de policondensacion directa de
LA. Este proceso es bastante complejo y requiere muchos pasos de purificacion de

la lactida, lo que contribuye a su alto precio. 4

Un método mas prometedor de sintesis de poli (acido lactico) (PLA) con alto peso

molecular es la polimerizacién del dimero ciclico de acido lactico, lactida (Figura 3).
[15]
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Figura 3. Vias de polimerizacion del poli(acido lactico).



El PLA como polimero biodegradable y compostable es una alternativa apropiada a
los plasticos de productos basicos a base de petroleo y lo que permite reducir las

amenazas de eliminacion de residuos al ambiente. (18]

1.7. Nanocargas

La incorporacion de nanoparticulas en matrices poliméricas es uno de los métodos
mas recientes para el desarrollo de nuevos compuestos poliméricos. Los
compuestos poliméricos han recibido mayor atencién debido a las mejoras en las
propiedades mecénicas y funcionales con respecto a los polimeros puros o los
compuestos convencionales.[®» Como nanocargas se encuentran las nanoparticulas
organicas como nanofibras [*71, nanotubos 18, nanoarcillas '°], compuestos nano-
organicos 29 etc. y se estudian los efectos que tienen sobre las propiedades de los

diferentes polimeros.

1.8. Nanocompuestos

Se denominan nanocompuestos a materiales con dos o mas componentes de
tamafio nanométrico, en donde al que se encuentra en mayor porcentaje se
denomina matriz y al de menor porcentaje carga. Los hanocompuestos poseen
propiedades especiales, debido al &rea interfacial por unidad de volumen o peso en

la fase dispersada. 21

Los nanocompuestos poliméricos se caracterizan por un alto médulo de elasticidad,
resistencia mejorada a la flexion y la tension, resistencia al calor, permeabilidad a

los gases reducida y una propiedad tan Unica como la biodegradacion controlada.
[21]

Los nanocompuestos de polimero/arcilla han recibido gran atencion en comparacion
con los compuestos convencionales porque a menudo exhiben una mejora
considerable en las propiedades mecéanicas, térmicas, Opticas, fisicas y de

resistencia a la flama con bajos contenidos de carga. Se ha demostrado que los



nanocompuestos de PLA/silicato en capas exhiben una mayor resistencia a la
traccion y un mayor médulo de Young en comparacion con el PLA puro. La
montmorillonita (MMT) ha sido el silicato estratificado mas utilizado debido a su
caracter hidrofilico, la MMT no interactia fuertemente con polimeros hidrofébicos
como PLA. Por esta razén debe ser modificado por un reactivo organico antes de
su uso, lo que puede fortalecer la interaccion quimica entre el PLA y la MMT,
ademas induce la formacién de nanocompuestos organicos/inorganicos en capas o

exfoliados. 22

1.9. Filosilicatos

Las arcillas de acidos salicilicos consisten principalmente en laminas de tetraedro
de silicio con diferentes espesores de capa. La estructura basica esta compuesta
por redes de silicato en capas y cationes de metal alcalino hidratado entre capas.
Entre los muchos materiales en capas, los minerales de arcilla (p. Ej., MMT) han
sido ampliamente investigados porque son naturales, abundantes y econémicos. 12
La MMT, también conocido como filosilicatos 2:1 generalmente se usa como un
sorbente de compuestos organicos principalmente debido a la gran area superficial,
la alta capacidad de intercambio cationico (CEC) y la relativa facilidad de formar
complejos de capas intermedias con una amplia variedad de moléculas organicas.
Debido a las ventajas anteriores, la MMT es un candidato favorable para el refuerzo
de materiales poliméricos organicos. Como se muestra en la Figura 4, las capas de
arcilla se alinean de forma paralela, forman pilas y se sienten atraidos entre si por

una fuerza débil de Van der Waals. [23
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Figura 4. Estructura cristalogréafica de arcilla montmorillonita en capas.

El espacio entre las capas se llama galeria y la distancia se denomina espaciado
d001, que puede variar en un amplio intervalo dependiendo del tamafio de los
cationes adsorbidos.

La naturaleza de la arcilla pristina es hidrofilica y el aumento del espacio entre capas
que se produce con el hinchamiento de la arcilla Na* -MMT en el agua hace que las
particulas sean penetradas por moléculas relativamente grandes. La superficie del
silicato normalmente hidrofilica debe convertirse en una organofilica para hacer que
los silicatos en capas sean miscibles con otras matrices de polimeros y hagan

posible la intercalacion de muchos polimeros de ingenieria. 123l

En general, esto puede hacerse mediante interacciones de intercambio iGnico con
tensioactivos catiénicos de amonio, incluidos los cationes de alquilamonio o
alquilfosfonio primarios, secundarios, terciarios y cuaternarios. Estas arcillas
organicas son mas compatibles con polimeros y se expanden en un disolvente
polar, por lo que se pueden facilmente exfoliar y dispersar en polimeros. Dos

caracteristicas particulares de los silicatos en capas son: la capacidad de las



particulas de silicato para dispersarse en capas individuales y la segunda
caracteristica es la capacidad de ajustar su quimica superficial a través de
reacciones de intercambio i6nico con cationes organicos e inorganicos. Estas dos
caracteristicas estan, por supuesto, interrelacionadas, porque el grado de
dispersion del silicato nanocapa en una matriz polimérica particular depende del
cation entre capas. La investigacion en nanocompuestos a base de arcillas se ha
concentrado en el tipo del intercalante y la compatibilidad de la arcilla con diferentes
polimeros. Sin embargo, el procesamiento de la arcilla con diferentes grupos

funcionales ha atraido la mayor atencion. 23!

1.10. Tipos de arcilla

La montmorillonita (MMT) pertenece a una familia de arcillas conocida como
Esmectita con estructura cristalina compuesta de dos laminas tetraédricas de silice
intercaladas con una lamina octaédrica de aluminio o hidréxido de magnesio de
borde compartido. El grosor de una sola capa es de aproximadamente 1 nm y las
dimensiones laterales pueden variar de 300 A a varias micras, dando una relacién

de aspecto (longitud/grosor) mayor que 1000. 24

La superficie de silicato de la MMT es relativamente mas hidrofilica que la del PLA,
lo que justifica el uso de una nanoarcilla modificada organicamente para
compatibilizar y facilitar su dispersién en la matriz polimérica. Una caracteristica (til
de la MMT es la presencia de cationes en las galerias, tipicamente Na*, Li*, Ca%*,
Fe?* y Mg?*, que pueden sustituirse facilmente a través del intercambio iénico con
cationes organicos, al tratar la arcilla con tensioactivos, incluidos los primarios,
secundarios, terciarios o cationes de alquilamonio cuaternario o alquilfosfonio
(Figura 5). [24]
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Figura 5. Esquema de la modificacion organica de la arcilla.

Los cloisitas son MMT naturales modificados con sales de amonio cuaternario en
particular, C10A, C20A y C30B, mientras que C93A esta modificada con una sal de

amonio terciario. ?° Las caracteristicas principales de las organoarcillas utilizadas

se muestran en la Tabla 1.

Tabla 1. Modificador de concentracion, estructura quimica del modificador

organico y anion de nanoarcillas.

Tipo Concentraciéon Estructura quimica del Anion

de del modificador organico|

arcilla modificador

(meq/100g
arcilla)
C10A 125 CH, Cloruro
1c = — o, <)
!

10



C20A 120 CH, Cloruro

H,C — N* — HT

HT

C30B 90 CH, CH,0H Cloruro

ch—l\‘l"—T

CH, CH,OH

C93A 95 H Bisulfato

HiC — N* — HT

HT

*HT es sebo hidrogenado (~65% C18; ~30% C16 y ~5% C14).

Los cationes organicos reducen la energia superficial del huésped inorganico,
mejorando la humectacion con la matriz polimérica. Ademas, sus largas cadenas
alifaticas, unidas a una cabeza cationica a través de interacciones de Coulomb a la
superficie de los silicatos cargados negativamente, dan como resultado un mayor
espacio entre capas. [?6]

1.11. Métodos de preparacion de nanocompuestos

Las propiedades de los nanocompuestos dependen significativamente de la quimica
de las matrices de polimeros, la naturaleza de las arcillas, su modificaciéon y los
métodos de preparacion. [27]

Los nanocompuestos con incorporacion de arcillas modificadas incluso a baja carga
presentan gran cantidad de propiedades mecanicas, térmicas, de adhesion y
barrera mejoradas, retardante de flama, etc. [%7]

11



Se han desarrollado varios métodos para mejorar la dispersion de diferentes arcillas,

basados en dos métodos principales de modificacion:

e Adsorcion fisica: Controlado por criterios termodindmicos, mejora sus
propiedades fisicas y quimicas para el material compuesto y la estructura de
las arcillas permanece inalterada. Sin embargo, la fuerza débil entre las
moléculas adsorbidas y la arcilla es una desventaja significativa.

e Modificaciones quimicas: Se basa en injertar polimeros o grupos funcionales
en la superficie de la arcilla o el intercambio iénico, lo cual mejora la fuerza
de interaccién entre arcillas y modificadores, controlando y ajustando sus

propiedades.

La modificacién de la arcilla también puede conducir a mejorar la dispersion de estos
materiales en un disolvente a través de la intercalacion con el polimero,
proporcionando una mejora de las propiedades fisico-mecéanicas y térmicas de los
nanocompuestos dado que una buena dispersion aumenta el area interfacial entre

nanoparticulas y polimeros, lo que resulta en la mejora de las propiedades. 28]

1.12. Métodos incorporacion de arcilla en polimero

Para incorporar la arcilla en una matriz polimérica, se pueden aplicar diferentes
métodos, principalmente: (1) fundiciéon en solucion, (2) polimerizacion in situ y (3)
intercalacion en estado fundido. 1271

1. Fundicion en solucion: La arcilla se dispersa en disolvente para exfoliar en capas
individuales, seguido de la adicién del polimero en la arcilla. Las plaquetas de arcilla
se mantienen unidas por fuerzas débiles de Van der Waals y se dispersan sin
esfuerzo en el disolvente como resultado de un aumento en la entropia debido a su
desorganizacion. Luego, el polimero se adsorbe sobre las capas minerales de la
arcilla des laminada para llenar las capas antes de volverse a ensamblar, formando

una estructura nanocompuesta intercalada. 12!

12



2. Polimerizacion in situ: la arcilla se mezcla inicialmente con algin mondémero
liquido o0 en una solucién de mondémero para que la arcilla se hinche y el monémero
ingrese al espacio entre capas de arcilla. Después de eso, una reaccion de
polimerizacién puede ocurrir in situ en el espacio entre capas de arcilla. 2% La
reaccion de polimerizacion puede iniciarse por calor o radiacion, en presencia de un
iniciador y un catalizador. El iniciador o catalizador se puede introducir de antemano

en el espacio entre capas de arcilla a través del intercambio catiénico. 3%

La polimerizacion in situ puede producir directamente polimeros voluminosos y de
cadena larga en el espacio entre capas de arcilla, ademas, la polimerizacion es
exotérmica por lo que libera calor; el calor puede debilitar la fuerza de van der Waals
y la fuerza electrostética entre capas de arcilla, como resultado las capas de arcilla

pueden exfoliarse y dispersarse mejor en la matriz de polimero. 3%

3. Intercalacién en estado fundido: Se basa en el procesamiento del polimero en
estado fundido tal como en la extrusion, en donde el polimero se funde a alta
temperatura en un extrusor, y la arcilla se agrega al polimero. Las aplicaciones de
las membranas compuestas de polimero y arcilla se pueden ampliar aln mas
funcionalizando/modificando tanto el polimero como la arcilla para satisfacer las

necesidades especificas de las aplicaciones objetivo. [31]

1.13. Grados de dispersion de la arcilla

La formacion de un nanocompuesto procede a través de una serie de pasos
intermedios (Figura 6) en las que se pueden obtener diferentes estructuras: (a)
microcompuesto (formacion de tactoide): el polimero esta rodeado de aglomerados
de organoarcilla con capas apiladas y el polimero no esté intercalado dentro de las
capas debido a la pobre afinidad polimero-arcilla, el material presenta asi
separacion de fases; (b) nanocompuesto intercalado: el polimero penetra en el
espacio interlaminar de la organoarcilla por lo que el polimero esta parcialmente

intercalado entre las capas del silicato aunque estas Ultimas se encuentran todavia

13



apiladas, como resultado el espacio entre las capas ha aumentado separandose
entre 2-3 nm. Seguido de delaminacion parcial y la desorientacion de las capas de
organoarcilla; (c) exfoliacién: se muestran plaquetas de arcilla individuales y bien

dispersas en la matriz; en este caso, la estructura en capas ya no existe. %

4' Fase separada
0@ (Microcomposito)
N

Silicatos en capas

v

+

59

Polimero

Intercalado
(Nanocomposito)

Exfoliado
(Nanocomposito)

Figura 6. Probables estructuras de polimero / silicato estratificado.

El nanocompuesto polimérico obtenido puede contener todas las estructuras
mencionadas, lo que depende del grado de distribucion de organoarcilla dentro de
la matriz polimérica. La estructura exfoliativa es el resultado de una buena
distribuciéon. Un exceso de organoarcilla y una dispersion deficiente pueden dar

lugar a la formacién de aglomerados de organoarcilla dentro de la matriz polimérica.
[32]

La utilizaciébn de organoarcilla como nanoaditivo en polimeros puede cambiar
propiedades tales como la temperatura de destruccion, resistencia al fuego,
elasticidad, resistencia a la traccion y permeabilidad a gases y humedad. 32 El grado
de mejora de estas propiedades depende también de la interaccion entre la cadena

de polimero y los componentes de la organoarcilla en capas. [32
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1.14. Extrusion asistida por ultrasonido

En las ultimas dos décadas, el método de intercalacion en estado fundido en
comparacion con las técnicas de polimerizacion in situ e intercalacion de soluciones,
se considera mas flexible para la formulacion, mas econémico, mas compatible con
muchas practicas comerciales actuales y un proceso de fabricacion de alto volumen
para producir diferentes articulos, como tubos, marcos, laminas de plastico y

peliculas, etc. 33

Los dispositivos compuestos mas comunmente utilizados en la intercalacion en
estado fundido son el extrusor y el mezclador de rodillos, que se basan en el flujo

de corte. 133

Extruir significa forzar a un material a pasar a través de un orificio restringido, a
menudo llamado dado. Por lo tanto, un extrusor se compone basicamente de uno o
dos husillos giratorios montados en un barril para aumentar progresivamente la
presion y empujar la mezcla en fundido hacia adelante a través de un troquel donde
se produce la expansion. Los tratamientos termomecanicos que se producen en el
barril contribuyen a lo que se denomina texturizacién del producto (inicialmente en
forma granular), mientras que la expansion en la matriz es responsable de la

conformacioén del producto final (figura 7). (34

La extrusora generalmente consta de uno o dos husillos rotativos, ya sea de rotacion
o contrarrotativos, dentro de un cilindro cilindrico estacionario. El barril a menudo se
fabrica en secciones para acortar el tiempo de residencia de los materiales fundidos.
Las partes seccionadas del barril se atornillan o sujetan juntas. Un troquel de placa
final esta conectado al extremo del barril que se determina de acuerdo con la forma

de los materiales extruidos. [34
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Figura 7. Esquema del proceso de extrusion.

En los sistemas de doble husillo mas avanzados, la extrusion de materiales se
realiza mediante una configuracion del husillo de rotacion o contrarrotativo.
Independientemente del tipo y la complejidad de la funcién y el proceso, el extrusor
debe ser capaz de girar el husillo a una velocidad predeterminada seleccionada
mientras compensa el torque y el cizallamiento generados tanto por el material que
se esta extruyendo como por los husillos que se utilizan. Una configuracién de
extrusion tipica consiste en un motor que actta como una unidad de accionamiento,
un barril de extrusién, un husillo giratorio y una matriz de extrusion. Se conecta una
unidad central de control electrénico a la unidad de extrusion para controlar los
pardmetros del proceso, como la velocidad del husillo, la temperatura y, por lo tanto,

la presion. 3]

1.15. Ultrasonido

La aplicacion de ultrasonido perturba el flujo convergente de la masa fundida de
polimero en la zona de entrada y cambia los patrones de flujo, lo que conduce a
menores tensiones elasticas de traccion. También mejora el movimiento de las
cadenas moleculares, por lo que las deformaciones por traccion elasticas se pueden

recuperar muy rapidamente. [36!
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El ultrasonido de alta intensidad también puede tener el efecto quimico sobre la
masa fundida del polimero al cambiar las estructuras de las moléculas originales,
como el peso molecular y la distribucion del peso molecular, lo que también deberia
contribuir a la caida de la viscosidad de la masa fundida del polimero en la extrusion.

17



CAPITULO 2 METODOLOGIA

En este capitulo se detallan los materiales, equipos, métodos y técnicas de
caracterizacion empleadas para determinar las propiedades fisicas, quimicas y
morfolégicas de los materiales obtenidos. Se describe la modificacion de la arcilla
C20A mediante un tratamiento con ultrasonido para su incorporacion en la matriz
polimérica, el método de procesamiento para la preparacion del nanocompuesto y,
por ultimo, pruebas de adsorcion realizadas con diferentes toxinas para su posible

aplicaciéon en hemodidlisis.

A continuacion, se presenta un diagrama general de la metodologia.

[ Revision Bibliografica ]

Seleccion de Materiales y
Reactivos

Modificacion Arcilla C20A con 1,4- N .
I o Tratamiento con Ultrasonido
diaminobutano dihidrocloruro

—

PLA)

]

[ Elaboracion de Nanocompuesto Polimérico en Extrusor Doble J

[ Pesado y Secado (C20A, C20A Modificada y ]

Husillo Asistido con Ultrasonido de Frecuencia Variable

1

Extrusion: C20A/PLA con y sin Ultrasonido y C20A
Modificada/PLA con Ultrasonido

!

[ Obtencién de Muestras para Caracterizaciéon ]
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[ Morfologia Ensayos Fisico-Quimicos] Propiedades Térmicas Propiedades Mecanicas ]
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Placas por Moldeo
por Compresion
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]
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P
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Figura 8. Diagrama del desarrollo experimental realizado.
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2.1. Materiales y reactivos

Resina de poli (&cido lactico)
Nanoarcilla C20A
1,4-diaminobutano dihidrocloruro
Urea

Creatinina

o a0k wDn R

Acido Urico

e Resina de PLA

Para la matriz polimérica se utilizd poli (acido lactico) Ingeo biopolymer 6260D de
NatureWorks con presentacion de pellets, disefiada para el procesamiento o
extrusion de fibras sopladas por fusion en fibras cortadas mecanicamente, utilizando

equipos convencionales de hilado y estirado de fibras.

Tabla 2. Propiedades de la resina de poli(acido lactico) 6260D*.

Propiedades Fisicas Valor Método ASTM
Densidad 1.24 (g/cm3) D792
indice de fusion 65 (g/10 min a 210°C) D1238
Temperatura de 55-60 (°C) D3417
transicion vitrea
Temperatura de fusion 165-180 (°C) D3418
cristalina
Viscosidad relativa 2.5 D5225

*Datos obtenidos de NatureWorks.
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e Nanoarcilla C20A

La nanoarcilla Cloisite 20A es una montmorillonita o arcilla natural modificada con
una sal de amonio cuaternario (Aceite dimetil, dihidrogenado, amonio cuaternario
2M2HT). Es un aditivo que mejora las propiedades fisicas del polimero como

refuerzo, barrera, etc.

CH,

HiC — N* — HT

HT

Figura 9. Estructura de la arcilla Cloisite® 20A.

Tabla 3. Propiedades de la arcilla Cloisite 20A*.

Propiedad Valor
Densidad 1.77 (g/cm3)
% de Humedad <2%
Modificacién Organica 2M2HT
Concentracion del Modificador 95 (meqg/ 1009)
Tamafio de Particula <2pm

*Datos obtenidos de Southern Clay Products

Todos los reactivos se utilizaron sin purificacion previa.

Tabla 4. Propiedades de los reactivos utilizados.

Reactivo Descripcién

1,4-diaminobutano dihidrocloruro Sigma Aldrich

Grado reactivo

99 % Pureza
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Urea FAGALAB
Grado Reactivo
Creatinina Sigma Aldrich
Grado reactivo
98 % Pureza
Acido Urico Sigma Aldrich

Grado reactivo
99% Pureza

2.2. Equipos Utilizados

Tabla 5. Equipos utilizados.

Equipo

Marca y Modelo

Extrusor Doble Husillo Co-rotatorio

Thermo Fisher Prism TSE 24

Peletizador

Thermo Fisher TSE

Procesador Ultrasonico Digital

Cole-Parmer modelo CPX750

Prensa Hidraulicas

PHI modelo 0230H-X4A

Plastométro

Dynisco 2425 HC

Maquina Universal de Ensayos

Mecéanicos

Instron universal machine modelo

4301 Instron corporation

Difractémetro de Rayos X

Rigaku Ultima IV

Espectrometro de Fotoelectrones de

Rayos X

K-ALPHA spectrophotometer

ThermoFisher

Espectrofotometro FTIR

FTIR Nicole Magna 550

Espectrofotometro UV-VIS

Shimadzu UV-2401 PC

Microscopio Electronico de Barrido

JEOL JSM-7401F

Microscopio Optico

Carl Zeiss Primo Star

Analizador Termogravimeétrico

TA Instruments 500

Calorimetro Diferencial de Barrido

TA Instruments 2920
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2.3.  Modificacion Quimica de la Arcilla C20A

El tratamiento se realiz6 dispersando 1 g de C20A en 20 ml de agua destilada con
1,4-dianobutano dihidrocloruro; en una proporcién 1:1, utilizando un procesador
ultrasénico digital (Cole-Parmer), con una potencia de salida de 750 W, a una
amplitud del 50 % y 15 a 50 KHz, enchufado a una bocina de titanio catenoidal de
25 mm de diametro. Por razones de seguridad, todos los experimentos se realizaron
en una cabina insonorizante. Se aplicaron seis tiempos de tratamiento diferentes de
15, 30, 45, 60 y 120 min. Todos los experimentos fueron realizados a temperatura
ambiente. Al final de los experimentos, la arcilla C20A se filtr6 y se sec6 a 80 °C
durante 24 h. En la Tabla 6 se observan las series resultantes de PLA con la arcilla
C20A para su procesamiento, siendo C20AM la arcilla modificada con 1,4-
diaminobutano dihidrocloruro (1,4-DHCDB).

Tabla 6. Formulaciones PLA/C20A.

Muestra Modificador
PLA-0% -
PLA/C20A-0.5% -
PLA/C20A-1% -
PLA/C20A-5% -
PLA/C20A-10% -
PLA-0%US -
PLA/C20A-0.5%US -
PLA/C20A-1%US -
PLA/C20A-5%US -
PLA/C20A-10%US -

PLA/C20AM-0.5%US 1,4-dihidrocloruro de diaminobutano
PLA/C20AM-1%US 1,4-dihidrocloruro de diaminobutano
PLA/C20AM-5%US 1,4-dihidrocloruro de diaminobutano
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2.4. Elaboracion de Nanocompuestos

2.4.1. Secado

El PLA es un polimero altamente higroscoépico, por ello, el material en forma de
pellets fue secado antes de su uso en estufa con recirculacion de aire a 110 °C por

20 h, utilizando charolas de aluminio de 20 cm x 10 cm x 10 cm.

2.4.2. Extrusor Doble Husillo

Para procesar los materiales se realiz6 un mezclado en estado fundido asistido con
un dispositivo de ultrasonido de frecuencia variable (US), el cual facilitd la ruptura
de los aglomerados. Para lo anterior se utilizé un extrusor doble husillo co-rotarorio
(Prism TSE 24, Thermo Fisher), un dado adaptado a un procesador ultrasénico
digital (Cole-Parmer) (Figura 10), en la cual se aloja el sonotrodo (Horn) alimentado
con una potencia de 750 watts, en la zona de dosificacion del extrusor, con la
finalidad de lograr una dispersion eficiente entre nanoarcilla en el acido polilactico y

dispersar los aglomerados.

Figura 10. Extrusor de doble husillo asistido por ultrasonido de frecuencia variable.

La configuracion de husillos fue en modo transporte para minimizar la friccion

(Figura 11). El perfil de temperaturas fue plano a 180 °C en zona de alimentacion y
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en las zonas subsecuentes y la velocidad del ext

rusor fue 100 rpm. Como sistema

de pos-extrusion se utilizd un bafio de enfriamiento mediano a la salida del dado y

un pelletizador (Thermo Fisher).
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Figura 11. Configuracion de mezclado de los husillos usada durante la extrusion.

Tabla 7. Condiciones de procesado en el

extrusor de doble husillo.

Variable

Configuracion de Tornillos

Husillo estandar Doble

Cabezal

Monohoradado

Dado

Adaptador de Ultrasonido

Adaptador de Alimentacién

4 %

Tornillo alimentador

Espiral Sélido

Temperatura de fundido 180°C
Velocidad del Husillo 100 rpm
Torque 10a30%
Presion 15 bar
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El extrusor doble husillo consta de dos tornillos sin fin, que giran dentro del barril del
extrusor. La resina de PLA y la nanoarcilla a la vez se alimentaron por medio de una
tolva de dosificacidon para asegurar que el material alimentado haya sido el calculado
y de esta manera, dicho material pase en el tiempo estimado; proporcionando un
buen mezclado, dentro del extrusor. Esto es con la finalidad de obtener una eficiente
dispersién de la nanoarcilla en el nanocompuesto obtenido. Las condiciones de
procesado de extrusion se describen en la Tabla 7, asi como el perfil de temperatura
usado en la Tabla 8.

Tabla 8. Perfil plano de temperaturas en el extrusor de doble husillo.

Zona Set Point (°C)
Zona 1l 180
Zona 2 180
Zona 3 180
Zona 4 180
Zona 5 180
Zona 6 180
Zona 7 180
Zona 8 180
Zona 9 180

Zona 10 180

2.5. Elaboracion de Placas por Moldeo por Compresion

Para la caracterizacion de los nanocompuestos se elaboraron placas de 1mm de
espesor para la evaluacion de morfologia; dicha preparacion se llevé a cabo
mediante el uso de dos prensas hidraulicas (PHI 0230H-X4A)(Figura 12), una de las
cuales se precalent6 a 180 °C por 30 minutos, enseguida se introdujo el molde de

placa para un espesor de 1 mm y se permitid que se estabilizara la temperatura
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durante 5 minutos; se sac6 el molde, se separaron las placas y se colocé una hoja
de PET mylar® sobre la placa inferior, se colocaron los pellets del nanocompuesto
y encima de este la otra hoja de mylar®, por ultimo se colocoé la placa superior. Se
introdujeron las placas con el material en la prensa a alta temperatura, se cerro la
prensa, compactando el material, y se le dio un tiempo de reblandecimiento de 5
minuto sin la aplicacion de una presion extra. Al término de los 5 minutos, se
cambiaron las placas a la prensa de enfriamiento, se le aplico inmediatamente una
presion de 5 toneladas y se dejo enfriar hasta alcanzar una temperatura de 30°C.
Posteriormente se separaron las placas metalicas y se extrajo la placa de material,

la cual presentaba una superficie uniforme y brillante.

Figura 12. Moldeo por compresién con prensas hidraulicas marca PHI.
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2.6. Técnicas de Caracterizacion

2.6.1. Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FT-IR)

Para caracterizar las muestras, se utilizé un espectrofotdémetro FT-IR Nicolet Magna
550, los espectros de FT-IR, fueron adquiridos en la region de huellas dactilares de
longitud de onda relevante, pueden usarse observando picos correspondientes a
diferentes vibraciones asociadas con los grupos funcionales involucrados. Estas
vibraciones se definen como vibraciones de estiramiento o flexion que dependen de

variaciones en la longitud o angulo de la unién, respectivamente.

2.6.2. Difracciéon de Rayos X (XDR)

El equipo de difraccion se utiliza para el calculo del espaciamiento interlaminar, asi
como para el calculo del indice de cristalinidad en los polimeros. La distancia entre

las capas de silicato se calcula mediante la ley de Bragg:
nA = 2dsin(0)

La difraccion de rayos X permite conocer la distancia entre las capas de silicato. La
insercién de cadenas poliméricas provoca un aumento del espacio interlaminar en
relacion con los organosilicatos sin modificar, lo que se traduce en un
desplazamiento del pico hacia valores de angulo menor. Para llevar a cabo el
estudio de dispersion de Rayos-X en angulos bajos y altos fue utilizado un equipo
Rigaku (Ultima 1V). Las condiciones de operacion fueron: longitud de onda de CuKa
de 0.154 nm, intensidad de la radiacién de kV. Cada difractograma fue adquirido

durante un tiempo de 15 min.
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2.6.3. Espectroscopia Fotoelectronica de Rayos X (XPS)

El estudio XPS se realiz6 en un espectrofotometro K-ALPHA (Thermo Scientific) con
una fuente de rayos X monocromatica con energia de union de 0-1350 eV y una

profundidad de 400 pym, no hay tratamiento previo para las muestras.

2.6.4. Microscopia Electronica de Barrido (SEM)

Para la determinacién del tamafio y la morfologia de cada uno de los componentes,
se utilizé un microscopio electrénico de barrido de emision de campo JOEL modelo
JSM-7401F (JEOL, Peabody, MA, EE. UU.). EIl voltaje de aceleracion del

microscopio fue de 3.0 KV usando el detector de electrones secundario LEI.

2.6.5. Microscopia Optica

Para evaluar la dispersion en los nanocompuestos extruidos PLA/C20A se utilizaron
portaobjetos de vidrio con la incorporacion de pellets en estado fundido creando in

pelicula delgada y se analizaron en un microscopio optico Carl Zeiss (Primo Star)

2.6.6. indice de Fluidez (MFI)

Tabla 9. Especificaciones de la norma ASTM 1238.

Condicion
Método A
Temperatura 210°C
Pesa 2.16 kg
Tiempo 360 segundos
Numero de Cortes 1
Tiempo entre corte 15 segundos
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Para evaluar el indice de fluidez se utilizé un plastometro Dynisco (2425 HC) y se
manejé de acuerdo con la norma ASTM 1238 las condiciones se especifican en la
Tabla 9, las muestras se secaron durante 12 horas en una estufa con circulacion de
aire a 110°C.

2.6.7. Calorimetria Diferencia de Barrido (DSC)

Para el analisis del PLA/C20A, asi como de los materiales compuestos obtenidos,
fue empleado un calorimetro diferencial de barrido MDSC 2920 de Thermal Analysis
en modo convencional. Las muestras fueron tratadas térmicamente mediante un
proceso de calentamiento-enfriamiento-calentamiento. La velocidad calentamiento
fue de 10 °C/min desde 25 °C hasta la temperatura de fusion de equilibrio (Tm®)
donde permanecieron por un lapso de 3 min., y finalmente fueron enfriadas a una

velocidad de 10°C/min hasta temperatura ambiente.

2.6.8. Analisis Termogravimétrico (TGA)

Para evaluar la estabilidad térmica del PLA/C20A fue utilizado un equipo de
termogravimétrico (TA instruments Q550). Las muestras fueron sometidas a un
calentamiento a una velocidad constante de 10 °C/min desde temperatura ambiente
hasta 700 °C bajo un flujo constante de nitrdgeno de 50 ml/min, posteriormente se
elevo la temperatura a la misma velocidad hasta 800 °C bajo una atmdsfera de

oxigeno.
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2.6.9. Propiedad mecanica de Tension

En lo que respecta a la medicidn de propiedades mecanicas, las pruebas de tension
se realizaron usando una maquina universal, INSTRON modelo 4301, a 5 mm min-

1, con porcentajes de alargamiento diferentes (0, 60, 400 y 700 %).

2.6.10. Espectroscopia UV-Vis

Para la determinacion de adsorcién de urea, creatinina y acido Urico en la arcilla
C20A y los nanocompuestos PLA/C20A US modificadas con aminas, se prepararon
tres soluciones con una concentracion 160 mg/L de urea, acido arico y creatinina.
Los experimentos de adsorcion se llevaron a cabo cada uno por separado en vasos
de precipitado de 250 ml con 100 ml de la solucion ya sea de urea, acido Urico o
creatinina anteriormente preparada y 0.05 gramos de C20A y los nhanocompuestos
PLA/C20A respectivamente. Los vasos de precipitado se colocaron en una parrilla
de agitacion a temperatura ambiente y una agitacién vigorosa de 500 rpm, durante
4 horas debido a que es el tiempo del tratamiento de hemodialisis. Cada 15 minutos
se tomO una muestra y se coloc6 en un vial para su posterior lectura. Todos los
experimentos se realizaron por duplicado. Se calcul6 el porcentaje de remocion de
cada toxina con la siguiente ecuaciéon. Donde C;ies la concentracién inicial, Ce la

concentracion final.

C;—C
% Remocion = (lC—e) x 100
i

Para el analisis de adsorcion de las toxinas urémicas las muestras fueron analizadas
en un espectrometro UV-VIS (Shimadzu UV-2401 PC) y se crearon curvas de
calibracion para calcular el porcentaje de remocion a las siguientes longitudes de
onda (Tabla10).
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Tabla 10. Parametros del espectrometro UV-Vis.

Toxina Longitud de onda (hm)
Urea 200-220
Creatinina 220-240
Acido urico 280-300
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CAPITULO 3 RESULTADOS Y DISCUSION

En este capitulo se presentan y discuten los resultados de la caracterizacion que se
obtuvieron de la modificacion de la arcila C20A por medio de técnicas
espectroscopicas como FTIR y XPS. Posteriormente se estudia el efecto de la arcilla
C20A y C20AM en la matriz polimérica PLA, donde la estructura cristalina se
caracterizé mediante DRX. El comportamiento en la cristalizacion y fusion se analizé
mediante DSC y finalmente la estabilidad térmica fue determinada por medio de
TGA. Asi como, las propiedades reoldgicas por la técnica MFI y la propiedad

mecanica de tension.

También se estudio la dispersion de la arcilla en matriz de PLA mediante SEM y
microscopia Optica. Finalmente se analiz6 la remocion de toxinas de los

nanocompuestos modificados por espectroscopia UV-VIS.

3.1. Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier (FT-IR)

Para la caracterizacion por FT-IR se seleccionaron las muestras de arcilla
modificada a diferentes tiempos, asi como de las muestras del hanocompuesto
PLA/C20A llevadas a cabo con y sin el tratamiento con ultrasonido al 0, 0.5, 1,5y
10 % en peso y PLA/C20AM con el tratamiento de ultrasonido al 0.5, 1 y 5 % en
peso. El espectro FT-IR obtenido de la modificacion de la arcilla con 1,4-
dihidroclururo de diaminobutano (1,4-DHCDB) a diferentes tiempos (15, 30. 45, 60
y 120 min) y con el tratamiento de ultrasonido se puede observar en la Figura 13.
En la comparacion se puede identificar una banda a 1284 cm-* correspondiente al
enlace C-N, de igual forma se tiene la apariciéon de una banda en 1469 cm
indicando que se llevé a cabo cierto grado de injerto de la amina en la arcilla C20A,
mientras que las bandas a 2848 y 2920 cm™ se asignan a las vibraciones de

alargamiento o estiramiento de las cadenas de alquilo (-CH2 y -CHs), la intensidad
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de estas bandas varia segun la concentracion del surfactante asi como la longitud
de su cadenas de alquilo. La presencia de ambos picos en los espectros de las
organoarcillas confirma la presencia de los modificadores en las organoarcillas y un

proceso de modificacion exitoso. [57:58]
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Figura 13. Comparacion de los espectros de FTIR de la modificacion de C20A con
1,4-dihidroclururo de diaminobutano a 15, 30, 45, 60 y 120 min con US.

En la Figura 15 se observa una banda a 1613 cm™ de mayor intensidad en el
compuesto PLA/C20A al 10 % con el tratamiento de US podrian atribuirse al
estiramiento de C=0, el cual indica que existe una intercalacién quimica entre el
polimero y la particula organica. Sin embargo, en la Figura 14 no se presenta esta
banda representativa en ninguna de las concentraciones del nanocompuesto
PLA/C20A por lo cual solo se da una mezcla fisica por el tratamiento con
ultrasonido, mientras que las tres bandas visibles en la regién de 1300 a 1500 cm
pueden asignarse a vibraciones de deformacion simétricas y asimétricas de C-H

presentes en el grupo metilo del PLA.

33



PLA/C20A 10%

PLA/C20A 5%

PLA/C20A 1%

PLA/C20A 0.5%

Transmitancia (u.a.)

PLA

W

z T
4000 3500

T Y T Y T ) T z T v T
3000 2500 2000 1500 1000 500

Namero de Onda (cm™)

Figura 14. Comparacion de los espectros de FTIR de PLA/C20A al 0, 0.5,1,5y 10

% en peso.
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Figura 15. Comparacioén de los espectros de FTIR de PLA/C20AUS al 0,0.5,1,5

y 10 % en peso.
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Los espectros de FTIR de los compuestos PLA/C20AM con US al 0.5y 5 % en peso,
Figura 16, muestran sefiales en el intervalo de 1680 a 1480 cm™ que pueden
atribuirse al enlace N-H debido a la modificacion de la arcilla, mientras que el
nanocompuesto PLA/C20AM con ultrasonido al 1 % muestra sefales de baja

intensidad en la misma regidén que puede deberse al limite de percolacion.

PLA/C20AM 5% US

N\

PLA/C20AM 1% US
N

PLA/C20AM 0.5% US

Transmitancia (u.a.)
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Figura 16. Comparacion de los espectros de PLA/C20AM US al 0.5, 1y 5 % en

peso.

3.2. Difraccién de Rayos X (XDR)

Mediante la técnica de difraccion de rayos X se evalud el grado de separacion
existente entre las placas arcillosas dispersas en la matriz polimeérica determinando
el grado de exfoliacion. De este modo, si la sefial de difraccion doo1 de la arcilla en
un nanocompuesto desaparece, se puede decir que existe una exfoliacion total. En
cambio, si el pico de difraccion doo1 solamente disminuye y se desplaza hacia

angulos menores de 26, es un indicativo de una intercalacion y/o exfoliacion parcial
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en el nanocompuesto 37, Esto se ha encontrado para la mayoria de poliolefinas

utilizando un agente compatibilizante entre la nanoarcilla y el polimero.

Se realiz6 un estudio de difraccion de rayos X de la modificacion de la arcilla Cloisite
20A con la finalidad de corroborar los espaciamientos intercapa originales y de la
C20A modificada con 1,4-DHCDB a diferentes tiempos con US. En la Figura 17 a)
se presentan los difractogramas en la region de 26 = 5 a 80° mientras que en b) se
presentan los difractogramas estudiados en la region de 26 =5 a 12°, siendo 1.5 a
10° la regidn de interés para las nanoarcillas, ya que es donde aparece la sefial doox
correspondiente al espaciamiento interplanar, que esta relacionada con la distancia
intercapa de las laminillas de la nanoarcilla. Para la arcilla C20A el pico de reflexion
basal original aparece a 3.7°, que corresponde a un espaciado entre galerias de
2.40 nm 38, Como puede observarse al comparar las sefiales de difraccion de la
modificacion de la arcilla a los diferentes tiempos se aprecia diferencia en la anchura
de la sefal, siendo para la arcilla C20A, claramente mas angosta. Esto pudiera
atribuirse a una mayor homogeneidad del espaciamiento entre las galerias de esta

arcilla (C20A) en comparacién con las modificadas.

a)
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Figura 17. Difractograma de la modificacion de la arcilla C20A con 1,4-DHCDB a
15, 30, 45, 60y 120 min, en un intervalo de a) 5a 80° y b) 5 a 12°.

Debido a que las sefiales de reflexion basal de los nanocompuestos PLA/C20A se
presentan a angulos menores de 26 entre 1 a 5° y la mayor cantidad de variaciones
se dan a estas sefales de angulos pequefios se puede sugerir que existe un mejor
grado de intercalacion de estos como se puede observar en la Figura 18, notando
que, con un mayor contenido de arcilla, el cambio en el &ngulo es menos notable y
la intensidad maxima es mas pronunciada, lo que sugiere que la aglomeracion de
arcilla puede ser mas severa a mayores porcentajes de carga. Sin embargo, se
puede notar en PLA/C20A-10%US (Figura 19), la disminucién de la intensidad de la
sefal en 5.3° puede estar directamente afectada a la ausencia de la sefial de un
pico doo1 caracteristico en angulos menores, lo que podria indicar una estructura
mejor dispersada y exfoliada incluso con un alto contenido de arcilla mientras que

el uso del US ayudd a dispersar y orientar las laminas de la organoarcilla.
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Figura 18. Difractograma de los nanocompuestos PLA/C20A al 0.5, 1,5y 10 % en

peso.
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Figura 19. Difractograma de los nanocompuestos PLA/C20A US al 0.5, 1,5y 10 %

en peso.
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Vaia y Giannelis 3° propusieron que un aumento en el espacio entre galerias, que
estéa relacionado con la intercalacion del polimero a través de las galerias de arcilla,
da como resultado un nuevo patrén de difraccion que corresponde al mayor espacio
de las galerias de arcilla. De acuerdo con los autores, el grado de intercalacién en
un compuesto hibrido podria determinarse por cambios en la nitidez e intensidad de
los picos de reflexion correspondientes. Por lo tanto, puede suponerse que las
muestras PLA/C20AM US (Figura 20) no presentan ningun pico de difraccion
intenso a angulos menores incluso en la concentracidon mas alta, lo que puede
indicar la posibilidad de tener un mayor grado de exfoliacion o nanocapas de silicato

intercaladas de arcilla dispersas en la matriz de PLA.

PLA/C20AM 5% US

PLA/C20AM 1% US

Intensidad (u.a.)

PLA/C20AM 0.5% US

20

Figura 20. Difractograma de los nanocompuestos PLA/C20AM US al 0.5, 1y 5%

en peso.

Esto podria atribuirse a una fuerte interaccion entre los grupos polares terminales
del 1,4-DHCDB y la superficie anionica de la organoarcilla, con lo que se disminuye

su energia superficial y mejora su dispersion en la matriz polimérica. Esto indica la
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posibilidad de obtener una estructura mas dispersa y exfoliada en las muestras con
C20AM. Sin embargo, estos supuestos se confirmaran mas adelante mediante otras

técnicas de caracterizacion.

3.3. Espectroscopia Fotoelectrénica de Rayos (XPS)

En la Figura 21 se muestran los espectros XPS correspondientes a la arcilla C20A
y C20AM. El espectro de ambas arcillas presenta picos de Si 2p en 100 eV, Al 2p
en 75 eV, los cuales son caracteristicos de los aluminosilicatos [, En el intervalo
de energia entre 65-165 eV, las sefales de Siy Al son considerados la huella digital
de estos materiales. Las muestras presentan también sefiales de C 1s (285 eV)y O
1s (532 eV). La seiial Ca2p se encuentra presenta en la arcilla sin modificar debido
a que forma parte de la estructura quimica de las arcillas al cambiar el ambiente
quimico y agregar grupos aminos terminales en la arcilla modificada esta no
presenta dicha sefial. En la tabla 11 se presentan los datos de energia de enlace y
porcentaje atbmico donde cabe destacar que el porcentaje atbmico de N aumenta
con respecto a la arcilla modificada, ademas el porcentaje de carbono disminuye en
la arcilla C20AM lo que indica que se presenta una modificacion quimica en la
arcilla.

Tabla 11. Datos de XPS en términos de energia de enlace y porcentaje atbmico
para la arcilla C20A y C20AM.

Muestra Cls Ols Nl1s Si2p AlI2p Cls O1s N1s Si2p Al2p
ev) (ev) (ev) (eV) (eV) At% At% At% At% At%

C20A 284.7 531.7 3988 1023 744 53.1 253 116 140 6.13

C20AM 2848 531.7 3994 1023 744 508 259 201 145 6.52
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La arcilla C20AM representa un solo pico a 399 eV para el nitrégeno (N 1s) lo que
significa la deposicion exitosa del grupo amina relacionado con el injerto sobre la

superficie de la arcilla 42 como se demuestra en la Figura 21.

O1s

/ C1s

NN S|

Intensidad (u.a.)

Rl S|

—
1200 1000 800 600 400 200 0
Energia de enlace (eV)

Figura 21. Espectros XPS para la arcilla C20A y C20AM.

En la Figura 22 y 23 se presentan los resultados de XPS de los nanocompuestos
PLA/C20A con ultrasonido y sin ultrasonido. Los nanocompuestos poliméricos al
10% en peso muestran una clara sefal del Si 2p 102.17 eV. En la Tabla 12 se
muestra el porcentaje atobmico de 1.67 para PLA/C20A US 10% esto debido a la
utilizacién del ultrasonido que permite una mejor interaccion con la matriz polimérica
en cambio sin ultrasonido se obtuvo un porcentaje atomico de Side 1.51. En el caso
de la muestra PLA/C20AM US 5 % observamos un desplazamiento de la sefal de
Si2p a 102.87 esto indica que otro elemento esta presente o hay un cambio en el
ambiente quimico debido a la incorporacion de grupos amino, sin embargo, al tener

un porcentaje de carga menor no se detecta.
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Figura 22. Espectros XPS para la serie de nanocompuestos PLA/C20A.
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Figura 23. Espectros XPS para los nanocompuestos PLA/C20A US al 5y 10% en
peso y PLA/C20AM al 5% en peso.
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Tabla 12. Datos de XPS en términos de energia de enlace y porcentaje atobmico
para la serie de nanocompuestos PLA/C20A.

Muestra Cls Ols Si2p Cls Ols Si2p

(eV) (eV) (eV) At% At% At%

PLA 284.73 533.16 ND 87.32 12.68 ND

PLA/C20A-5% 284.79 533.24 102.15 81.86 17.54 0.6

PLA/C20AM-5%US 284.75 533.43 102.87 87.53 12 0.47

PLA/C20A-10% 284.74 533.06 102.17 80.82 17.67 1.51

PLA/C20A-10%US 284.75 532.94 102.19 78.87 19.46 1.67

ND= No Detectado

3.4. Microscopia Electrénica de Barrido (SEM)

Se analiz6 la morfologia por microscopia electronica de barrido (SEM) de algunos
nanocompuestos elaborados para comprobar el grado de dispersion alcanzada y se

pudo observar el acomodo de las placas arcillosas en la matriz polimérica.

En la Figura 24 se muestran las micrografias para los nanocompuestos PLA/C20A
US al 5y 10 % en peso. Se observa para ambos porcentajes de arcilla la existencia
de demasiados tactoides lo cual coincide con los resultados obtenidos de rayos X
donde se explicé que a mayor contenido de arcilla la aglomeracion podria ser mas
severa sin embargo se puede apreciar que se ha alcanzado una buena dispersion
e intercalacion del polimero en las galerias de arcilla. Sin embargo, como ya se
mencionod el exceso de arcilla podria afectar la exfoliacion al interactuar con la
superficie del polimero y saturar los sitios disponibles para que el polimero pueda

penetrar e interactuar con esta arcilla impidiendo su exfoliacion. Se observa en la
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figura a de estas imagenes a estos tactoides con cierto grado de separacion en las

laminillas el cual es mas notable para ampliacion al 10 % en peso (Figura 24b).

Figura 24. Micrografia SEM de los nanocompuestos PLA/C20A US ala) 5 % y b)
10 % en peso.

Figura 25. Micrografia SEM de los nanocompuestos PLA/C20AM US ala) 1 % y b)

5 % en peso.
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En la Figura 25 se presentan las micrografias para las muestras PLA/C20AM US al
1y 5% en peso. Como se aprecia en esta figura existe un mejor grado de dispersion
e intercalacién al implementar la arcilla modificada. A pesar de que se aprecian
aglomerados estos se presentan a un menor tamafio por lo que se observa una
menor cantidad de tactoides en estas muestras, para la muestra con 5 % en peso

se aprecia un mucho mejor grado de dispersion e intercalacion.

Estos resultados coinciden bien con los obtenidos para rayos X donde se obtuvo un
mayor desplazamiento hacia angulos bajos al usar incluso contenidos altos del 5 %
de arcilla C20AM. Este comportamiento ya se explicoé y se atribuyo a la diferencia
en la estructura superficial de la arcilla, que, si bien la diferencia en las cadenas
alifaticas contribuye a generar impedimentos estéricos para la libre penetracion del

polimero hacia sus galerias.

3.5. Microscopia Optica

A partir de las peliculas finas, la observacion de los nanocompuestos por
microscopia Optica permite percibir las diferencias en tamafio, geometria y
dispersién de la arcilla asi como ver los agregados de mayor tamafio a escala

micromeétrica.

En la Figura 26 se muestran las micrografias de los nanocompuestos PLA/C20A al
5y 10 % en peso, aparentemente la arcilla C20A presenta una buena dispersién en
la matriz de PLA donde los agregados que se aprecian son de unas pocas micras y
estan dispersos homogeneamente en la matriz polimérica. Esto mismo sucede para
los nanocompuestos PLA/C20A al 5y 10 % en peso con US (Figura 27). Sin
embargo se puede observar una mejor dispersion de la arcilla en las muestras con

el uso del US durante la extrusion.
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Figura 26. Micrografia éptica de los nanocompuestos PLA/C20A al a) 5% y b) 10%
en peso a 10x.

Figura 27. Micrografia éptica de los nanocompuestos PLA/C20A US al a) 5% y b)

10% en peso a 10x.

Las micrografias tambien permiten distinguir la diferencia entre los porcentajes de
carga usados. Se observa una mayor densidad de particulas para el material
adicionado al 10 % en peso (Figura 27 b) con respecto al 5% en peso (Figura 27
a). A partir de las imagenes obtenidas se pueden establecer diferencias en la
concentracion y dispersion de los nanocompuestos con y sin el uso del ultrasonido,
aunque no se puede ver con exactitud el tamafio de los aglomerados ni tampoco es
posible ver morfologias exfoliadas.
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3.6. Indice de Fluidez (MFI)

Este método de prueba es particularmente util para pruebas de control de calidad
de termoplasticos y sirve para indicar la uniformidad de flujo del polimero y puede
ser indicativo de la uniformidad de otras propiedades como la densidad o la
viscosidad. Los valores de estas variables que ocurren en estas pruebas pueden
diferir de los procesos a gran escala y pueden no correlacionar directamente con el

comportamiento de procesamiento. 3!

El MFI esté inversamente relacionado con la masa molar, mientras que la densidad
es directamente proporcional al grado de cristalinidad del polimero, es decir, la
organizacion de las cadenas poliméricas. EI MFI depende de las propiedades del
material, con materiales mas viscosos que requieren una mayor fuerza para pasar
a través del troquel del plastometro debido al mayor tamafio de sus cadenas

poliméricas. [44]

Los resultados que se obtuvieron al hacer el ensayo de MFI se muestran en la Tabla
13 se puede observar que el MFI de los nanocompuestos aumenta en todos los
casos con respecto al porcentaje de carga que poseen en aumento, indicandonos
gue a mayor valor del MFI menor peso molecular, debido también a que hay una
degradacion molecular del PLA durante la extrusién por efecto de la temperatura y
de la velocidad de cizalla. El peso molecular del PLA disminuye por la extrusion y
asi aumenta el MFI con respecto a la carga, haciendo notable el efecto que tiene el

uso del US en el proceso de extrusion.

Varios estudios reportan la preparacion de nanocompuestos poliméricos mediante
extrusion asistida por ultrasonido, resultando en la rotura de aglomerados de
nanoparticulas en nanoarcillas, asi como mejoras en la dispersion y en las
propiedades tanto reoldégicas como mecanicas, este cambio en las propiedades se
atribuye a la disminucién del tamafio de los aglomerados de arcilla en la matriz

polimérica [55 561,
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Tabla 13. indice de fluidez de los nanocompuestos PLA/C20A, PLA/C20A US y
PLA/C20AM US.

Muestra MFI (g/10 min)
PLA 0% 133.4
PLA/C20A-0.5% 134.1
PLA/C20A-1% 1551
PLA/C20A-5% 167.5
PLA/C20A-10% 181.0
PLA 0%US 127.4
PLA/C20A-0.5%US 148.3
PLA/C20A-1%US 150.8
PLA/C20A-5%US 157.7
PLA/C20A-10%US 182.7
PLA/C20AM-0.5%US 232.9
PLA/C20AM-1%US 253.2
PLA/C20AM-5%US 334.7

3.7. Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)

Mediante calorimetria diferencial de barrido se evaluaron los nanocompuestos
poliméricos para determinar las transiciones térmicas; temperatura de cristalizacion
(T¢), entalpia de cristalizacion (AHc), medido durante la primera fase de enfriamiento,
temperatura de fusion (Tm), entalpia de fusién (AHm), temperatura de cristalizacion
en frio (Tcc), entalpia de cristalizacion en frio (AHcc), obtenidos de la segunda curva
de calentamiento, asi como el porcentaje de cristalinidad (Xc). La Tm se determina
por la transicion de las regiones cristalinas, en tanto que Tc es el proceso de
transicion del estado amorfo a cristalino, donde las moléculas pueden obtener en

una cierta etapa, suficiente libertad de movimiento para organizarse en una forma
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cristalina de manera espontanea.*® Los resultados obtenidos de esta prueba para
los nanocompuestos PLA/C20A, PLA/C20A US y PLA/C20AM US se muestran en
la Tabla 14, mientras que los termogramas de DSC para cada una de las series de

los nanocompuestos se muestran en la Figura 28.

Tabla 14. Valores de Tc¢, AHc, Tec, AHce, Tm, AHm y Xc de los nanocompuestos
PLA/C20A, PLA/C20A US y PLA/C20AM US.

Muestra Tec AHc Tee AHcc Tm AHn Xe
G @) G Qg (C) Q) (%)

PLA-0% 96.0 7.6 98.6 30.9 176.1 58.2 294
PLA/C20A-0.5% 98.2 7.2 94.5 32.6 175.8 60.0 29.6
PLA/C20A-1% 96.0 4.7 97.7 33.8 176.1 494 169
PLA/C20A-5% 97.4 5.2 98.1 36.5 1748 56.1 22.2
PLA/C20A-10% 92.2 9.5 99.9 27.6 1745 48.7 25.2
PLA-0%US 96.2 10.2 98.7 27.7 1753 57.2 317

PLA/C20A-0.5%US  96.9 9.0 94.2 33.0 1746 559 24.7
PLA/C20A-1%US 95.5 5.5 95.2 30.8 1758 51.7 22.7
PLA/C20A-5%US 96.0 6.4 97.1 33.1 1751 581 28.3
PLA/C20A-10%US 93.0 11.7 99.1 26.9 1743 548 333
PLA/C20AM-0.5%US 92.9 4.4 97.7 33.4 176.3 48,6 164
PLA/C20AM-1%US  93.5 6.9 99.1 33.4 175.1 543 227
PLA/C20AM-5% US  94.3 10.7 98.0 28.8 1744 558 30.6

El PLA tiene una cinética de cristalizacion lenta en comparacion con otros
poliésteres y también se ha observado que la presencia de nanoparticulas en la
matriz polimérica, incluso cuando se introduce por fusion, afecta el comportamiento
térmico del PLA y contribuye, en particular, a aumentar el contenido cristalino de los
materiales [ asi el PLA puro mostré una Tc = 96 °C y una Tm = 176 °C. Mientras

que, para los componentes PLA/C20A con y sin US, se observé un fendmeno de
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fusion diferente dependiendo de la carga, la localizacion de arcilla y la morfologia
de los compuestos. En general, hubo un aumento en la temperatura de cristalizacion
en frio (Tec) con la adicibn de arcilla. Esto implica que, durante el ciclo de
enfriamiento, el mayor contenido de arcilla debe haber actuado como una barrera
fisica para el crecimiento de los cristales 6], excepto para 0.5% en peso de los
nanocompuestos PLA/C20A con y sin US que tiene una Tc desplazada a
temperaturas mas bajas en comparacion con el resto de los hanocompuestos, lo
que indica que la incorporacion de la arcilla promueve la cinética de cristalizacién

de PLA durante el calentamiento. 43

La Tc de las series PLA/C20A y PLA/C20A US disminuyé con el aumento de la carga
de C20A, por lo que la diferencia en el estado de dispersién de C20A también podria
ser un factor importante que influye en el comportamiento de cristalizacion de los
nanocompuestos de PLA. [*71 Cabe sefialar que Tc depende en gran medida del
contenido, asi como de la funcionalidad de la arcilla. La Tabla 14 muestra que la Tc
disminuye al aumentar la carga de arcilla y aumenta para los compuestos con arcilla
modificada. Ademas, el grado de cristalinidad aumenta con el contenido de arcilla y
es significativamente mayor para los compuestos con arcilla modificada y con US
este comportamiento indica que la gran superficie de la arcilla dispersa actia como
un agente nucleante para la cristalizacion de la fase PLA. Cabe sefialar que la arcilla
modificada es un agente nucleante mas eficiente para la mezcla de PLA/C20A que
la arcilla pura. 71 Los valores de Xc son mas altos con respecto al aumento del

porcentaje de C20A, lo que confirma el mayor efecto nucleante de la arcilla.

La Tabla 14 también muestra que la temperatura de fusién del PLA puro con y sin
US es mas alta (175-176 °C) en comparacién a los nanocompuestos PLA/C20A,
PLA/C20A US y PLA/C20AM US, concluyendo que Tm disminuye en funcion del
porcentaje de C20A.
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Figura 28. Termogramas DSC de la serie de nanocompuestos a) PLA/C20A, b)
PLA/C20A US y c) PLA/C20AM US del segundo calentamiento.

3.8. Analisis Termogravimétrico (TGA)

Para determinar la estabilidad térmica y las temperaturas de pérdida de masa de
los nanocompuestos, se realizdé un analisis termogravimétrico. Esto para conocer
las temperaturas de descomposicion. La Figura 29 muestra las curvas TGA para la
serie de nanocompuestos y la modificacion de la arcilla donde se puede observar
gue los materiales tienen un comportamiento térmico similar, mientras que la
modificacion de la arcilla muestra mayor variacion (Figura 29 a). En la tabla 15 se
presentan los resultados de las temperaturas de pérdida de masa a5 % (Ts») y a
25 % (T2s%) para la modificacion de la arcilla; las muestras de C20A analizadas
mostraron pérdida de peso relacionada con el agua adsorbida en la superficie de la
arcilla. Los resultados de las temperaturas de pérdida de masa a 5 % (Ts%) y a 50
% (Tso%) de la serie de nanocompuestos PLA/C20A, PLA/C20A US y PLA/C20AM
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US se muestran en la Tabla 16. La primera pérdida de peso para esta en el rango
de 230-400 °C para PLA/C20A con y sin US y PLA/C20AM US, esto se atribuye a
la ruptura de las cadenas existentes en la estructura de PLA. [48]

Los termogramas de los nanocompuestos muestran que las pérdidas de masa a 5
% en peso y 50 % en peso se detectan a diferentes temperaturas en cada
nanocompuesto (Tabla 16). En general, las temperaturas Tsw% Yy Tso% aumentaron
con el contenido de cargas en los nanocompuestos. El nanocompuesto PLA/C20A-
10% con y sin US mostré la temperatura mas alta en comparacion con los
nanocompuestos con menos contenido de nanocarga. Cabe sefalar que las
muestras con el uso de US presentan una ligera mayor estabilidad térmica en
comparacién con las muestras en las que no se implementoé. Lo anterior se pudiera
atribuir como ya se mencion0d, al mayor efecto de la potencia de US en injertar C20A

y C20AM hacia la cadena polimérica.
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Figura 29. Termogramas TGA de la a) arcilla modificada a diferentes tiempos, b)
serie de nanocompuestos PLA/C20A, c) PLA/C20A US y d) PLA/C20AM US.

Tabla 15. Propiedades térmicas de la arcilla C20A modificada a diferentes

tiempos.

Muestra Tsw (°C) T25% (°C)

C20A 264.0 367.4
C20A-15 230.9 355.9
C20A-30 227.6 348.9
C20A-45 226.9 339.3
C20A-60 226.0 326.6
C20A-120 226.5 307.4
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Tabla 16. Propiedades térmicas de los nanocompuestos PLA/C20A, PLA/C20A US
y PLA/C20AM US.

Muestra Ts% (°C) Ts0% (°C) Resido a 450 °C (%)
PLA-0% 327.6 362.5 1.31
PLA/C20A-0.5% 322.0 360.0 1.10
PLA/C20A-1% 324.2 355.9 0.60
PLA/C20A-5% 320.1 359.6 1.70
PLA/C20A-10% 323.7 361.3 3.08
PLA-0%US 318.8 353.2 0.14
PLA/C20A-0.5%US 327.2 263.1 1.55
PLA/C20A-1%US 306.4 348.7 1.14
PLA/C20A-5%US 326.7 363.0 1.64
PLA/C20A-10%US 326.0 363.4 5.12
PLA/C20AM-0.5%US 321.5 360.2 1.71
PLA/C20AM-1%US 322.3 363.2 1.22
PLA/C20AM-5%US 323.4 365.6 3.20

El aumento de la temperatura de descomposicién inicial puede atribuirse al aumento

de la fuerza de adicion en la interfaz PLA y las nanoparticulas de C20A. Cuando

existe una interaccién de interfaz adecuada, las particulas pueden restringir el

movimiento de la cadena del polimero, lo que hace que sea mas dificil que la ruptura

de las cadenas de polimero se produzca a una temperatura mas baja. En

consecuencia, la temperatura de degradacion del nanocompuesto se desplaza a

una temperatura mas alta. [
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3.9. Propiedad Mecanica de Tension

Las propiedades mecénicas de los polimeros pueden ser mejoradas, al incorporar
nanoparticulas a la matriz polimérica siempre y cuando se encuentren

uniformemente distribuidas y dispersas o intercaladas para el caso de las arcillas.

Se conoce que las propiedades mecanicas de un nanocompuesto estan
directamente relacionadas con una dispersion y exfoliacion o intercalacion
homogénea de la nanoarcilla en la matriz polimérica. Esto con el fin de alcanzar un
adecuado reforzamiento mediante la distribucion de esfuerzos y fallas resultantes
en la aplicacion de una fuerza o carga. Se ha reportado que las interacciones entre
las nanoarcillas exfoliadas o intercaladas presentan areas interfaciales
relativamente grandes, con la matriz polimérica conduciendo a mejores propiedades
mecanicas. También se ha reportado que los compuestos convencionales polimero-
rellenos con agregados micrométricos o tactoides también mejoran la rigidez, sin

embargo, hay un decrecimiento de la resistencia tensil. [0

Los resultados de la prueba mecanica de tension se muestran en la Tabla 17, donde
se puede observarla la fuerza de tensién (MPa), el porcentaje de tension nominal
de fractura y los valores de modulo de Young para los hanocompuestos PLA/C20A
y PLA/C20A US. En este analisis se observé que el PLA sin carga con US presenta
una resistencia a la traccion de 62.3 MPa, mientras que los nanocompuestos
PLA/C20A con y sin US mostraron valores mas bajos, los cuales disminuyen en la

medida en que aumenta el contenido de nanoparticulas de C20A.

Para el porcentaje nominal en la ruptura, el comportamiento observado es similar,
tal efecto se debe al hecho de que las nanoparticulas de arcilla obstruyen el
movimiento de las cadenas de PLA reduciendo la rigidez. El médulo de Young del
nanocompuesto PLA/C20A-10%US mostro un aumento con respecto al PLA sin

carga. Se observé que las nanoparticulas causan una mayor rigidez y dureza en la
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matriz PLA. Se ha reportado que al agregar nanoarcillas en polimeros fortalece el

material, si existe una dispersion eficiente. 1]

Tabla 17. Propiedades de tensién de los nanocompuestos PLA/C20A, PLA/C20A

us.
Muestra Fuerza de Tension nominal Médulo de
Tension (MPa) de fractura (%) Young (MPa)

PLA-0% 50.4 1.74 3286.45
PLA/C20A-0.5% 61.52 2.29 3308.60
PLA/C20A-1% 59.57 2.19 3328.25
PLA/C20A-5% 57.8 2.03 3439.05
PLA/C20A-10% 55.75 1.87 3644.57
PLA-0%US 62.3 2.33 3306.18
PLA/C20A-0.5%US 60.45 2.24 3294.41
PLA/C20A-1%US 59.66 2.19 3339.44
PLA/C20A-5%US 56.25 1.97 3622.23
PLA/C20A-10%US 48.85 1.43 4090.78

La disminucién del modulo de Young al aumentar el contenido de las cargas se
explica por la dispersion ineficiente de las cargas, ya que los aglomerados presentes
en el compuesto pobremente disperso provocan grietas que se inician y propagan

facilmente en la matriz polimérica. (52

3.10. Porcentaje de Remocion de Toxinas Urémicas por Espectroscopia UV-Vis

Para evaluar la adsorcion de toxinas y el comportamiento de las diferentes
modificaciones realizadas sobre la arcilla C20A y el nanocompuesto PLA/C20AM-
5%US, se calculé el porcentaje de remocion de urea, creatinina y acido Urico

empleando una curva de calibracion a las condiciones descritas en la seccién
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experimental. El grado de adsorcion se monitoreo en soluciones de urea, acido Urico
y creatinina con agua destilada, previamente preparadas, con 0.05 gramos de C20A
y los nanocompuestos PLA/C20A a ser evaluados, respectivamente. El andlisis se
efectud a intervalos de 15 minutos, durante un periodo de 0 a 4 horas, tiempo tipico

requerido para el tratamiento de hemodialisis (Figura 30).

La arcilla modificada con aminas mostro una buena capacidad de adsorcién de urea
con un porcentaje de eliminacion de 77 % mientras que la arcilla C20A no
modificada tiene un 74 %, esto puede atribuirse a una mejor interaccion entre la
urea y los atomos de nitrégeno presentes en la superficie de la C20A y un mejor
porcentaje alcanzado por el generador ultrasénico de frecuencia variable. 53] Este
mismo comportamiento sucedié para la remocién de creatinina con un porcentaje
maximo de eliminacion de 84 %. Cabe destacar que para ambas toxinas el
porcentaje de eliminaciéon del nanocompuesto PLA/C20AM-5% US fue inferior.
Dado los resultados preliminares se puede inferir que se debe al porcentaje de carga
que este posee, esperando que el porcentaje de remocién aumente para cargas

mayores lo cual volveria al nanocompuesto polimérico con C20AM mas eficiente.
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Figura 30. Porcentaje de eliminacion de a) urea, b) creatinina y c) acido urico para

C20A, C20A modificada y PLA/C20AM-5% US.
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En la Figura 30 c) se muestra el porcentaje de eliminacion de acido Urico, las
muestras tienen valores que van del 20 % al 60 % de eliminacion. El acido urico es
una estructura compleja que tiene tautomerismo, lo que dificulta su adsorcion en
diferentes materiales adsorbentes, asi mismo, presenta diferentes estructuras
dependiendo de la solucidon en la que se encuentra; en una solucion basica,
predomina la forma molecular de 2,6,8-trihidroxipurina y los iones negativos de
purina-oxigeno, en una solucion neutra, es posible que las tres formas existan
simultdneamente. En este estudio, el acido Urico se encuentra en una solucion
neutral. Otros factores pueden afectar la adsorcion de acido Urico en los materiales

como lo son la temperatura y la concentracion. >4

En general, los valores obtenidos fueron superiores a los materiales
convencionales, que solo logran un 60 % de eliminacion de toxinas urémicas 4 por
lo que la arcilla C20A modificada y el nanocompuesto PLA/C20AM-5%US son un

buen candidato para su eliminacion.
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CONCLUSIONES

Se logr6 obtener materiales nanocompuestos a base de PLA-nanoarcilla
funcionalizando la arcilla con 1,4-dihidrocloruro de diaminobutano y a su vez
dispersando la nanoarcilla mediante el uso de vibraciones de ultrasonido con un
aceptable grado de injerto y buena dispersion e intercalacion de la arcilla en el

polimero, asi como un buen desemperfio fisico mecanico.

Se obtuvo evidencia del injerto de 1,4-dihicrocloruro de diaminobutano (1,4-
DHCDB) en la arcilla C20A por espectroscopia FT-IR comprobandose que el mayor

porcentaje de injerto alcanzado fue al tiempo de 120 min.

Los nanocompuestos con arcilla en general presentaron un mejor desempefio
atribuido a las condiciones y el uso del ultrasonido, las muestras con su
implementacion fueron las que presentaron y favorecieron el grado de intercalacion-
exfoliacion reflejado en una mayor dispersion, incremento en remocion de toxinas y

en propiedades mecanicas al igual que en una ligera menor degradacion térmica.

Se concluye que la compatibilidad de los elementos del nanocompuesto, asi como
el espacio basal y el caracter organofilico de la arcilla juegan un papel muy
importante para que el grado de intercalacion y exfoliacion deseadas se logren en

el nanocompuesto.

TRABAJO A FUTURO

1. Procesar nanocompuestos PLA/C20AM a mayores porcentajes de carga.
2. Desarrollar tela no tejida de los nanocompuestos con mejores propiedades
de adsorcion.

3. Estudiar la remocion de toxinas urémicas de la tela no tejida.
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