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INTRODUCCION

Los nanocomposites de  matriz
polimérica y refuerzo inorganico estan
siendo muy estudiados, desde que
Toyota los patentara a finales de los
anos 80 (Okada et al., 1987). Desde
entonces, estan siendo ampliamente
utilizados en diferentes sectores
industriales, dadas sus altas
prestaciones y la mejora de las
propiedades del material final con
respecto de los materiales de partida
(Fernandez-Barranco, et al., (2013) y
Fernandez-Barranco et al., en revision).

La poliamida 6,6 (PA66) es un polimero
termoplastico muy utilizado por su
dureza y su resistencia al rozamientoy a
agentes quimicos. Este polimero
semicristalino se caracteriza por
presentar puentes de hidrogeno entre
los grupos amida, que le otorgan el
orden entre cadenas y lamelas
(Vasanthan, 2012). Numeros autores
han estudiado el comportamiento de la
PA66 cuando ésta se ve reforzada por
diferentes agentes reforzantes, como la
montmorillonita (Yebra-Rodriguez et al.,
2009). Algunos de nuestros trabajos
previos demuestran que existe una
mejora superior de las propiedades
técnicas cuando la PAG66 se refuerza
con sepiolita (Fernandez-Barranco et al.,
(2013) y Fernandez-Barranco et al., en
revision) en vez de con montmorillonita,
probablemente debido al caracter
fibroso de la sepiolita.

Uno de los aspectos a tener en cuenta
en la fabricacion de nanocomposites es
el grado de exfoliacion de la arcilla en la
matriz, asi como la disposicion espacial
de las fases en el material, puesto que
de ello dependen en gran medida las
propiedades técnicas finales que
presenta el hibrido (y por tanto su

aplicabilidad). En la literatura cientifica
encontramos pocos trabajos
relacionados con la organizacion
textural de la arcilla en nanocomposites
de PA66 reforzados con sepiolita. Con
este trabajo se intenta dilucidar cual es
la disposicion espacial de la sepiolita
dentro de la matriz polimérica, teniendo
en cuenta diferentes técnicas
microscopicas y fluorescentes.

MATERIALES Y METODOS

Las muestras sometidas a estudio,

PAG6-S-0

500 ym

fueron extrusionadas e inyectadas en
placas de 2 mm simulando procesos
industriales (segiin el proceso descrito
en Yebra-Rodriguez et al., 2011). La
matriz fue reforzada con diferentes
porcentajes de sepiolita, obteniéndose
las muestras: PA66-S-0, (PA66 pura) y
PA66-S-1, PA66-S-3, PA66-S-5, PAG6-S-
7yPA66-S9conunil 3,5 7y9 %en
peso de refuerzo respectivamente.

Para un estudio exhaustivo de Ila

dispersion de la sepiolita en la matriz,
las muestras se fotografiaron usando

PAG6-S-1

fig 1. Fotografias de microscopio confocal de los nanocomposites donde se aprecia el caracter fluorescente

de la sepiolita.
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Microscopia Confocal (Nikon D-ECLIPSE
C1, laser de 488 nm, 50mW de potencia
y resolucion de 1024x1024 pxs),
Microscopia Electréonica de Barrido
(SEM-Quanta 3D FEG, a 30kV y 80 Pa de
presiéon) y Microscopia Electrénica de
Transmision (TEM-tecnia G2 20X-TWIN,
200 kV de potencia).

RESULTADOS Y DISCUSION

La Fig. 1 muestra fotografias tomadas a
muestras con diferentes porcentajes de
refuerzo. En cada una de ellas se
aprecia el caracter fluorescente de la
sepiolita, ya que a medida que aumenta
el porcentaje de refuerzo, también lo
hacen las zonas fluorescentes (verdes),
resultado de la fluorescencia de la
sepiolita dentro de la matriz. En la
imagen tomada a la PA66-S-O0 existen
algunas ligeras fluorescencias debido a
restos de polvo o adherencias en el
polimero debido al proceso de corte. A
partir del 1% en peso de refuerzo (PAGG-
S-1) se aprecia la sepiolita. A lo largo de
toda la superficie se aprecian zonas
fluorescentes, ya que es claramente
visible en comparaciéon con la muestra
PA66-S-0, con lo que se puede afirmar
que la sepiolita se encuentra distribuida
a lo largo de toda la matriz. En algunas
zonas existen pequenas aglomeraciones
de sepiolita, denominadas clusters.

fig 2. Imagenes de SEM para las muestras PA66-S-5
y PA66-S-9.

En el caso de la muestra PA66-S-5, hay
uniformidad en el color verde
(fluorescencia) pero aparecen pequenos
clusters, que sin embargo no afectan a
las propiedades mecanicas, estudiadas
previamente en Fernandez-Barranco et
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al., (2013) y Fernandez-Barranco et al.,
(en revision). Resulta interesante que no
exista un aumento en el tamano de los
clusters a medida que se incrementa el
porcentaje de refuerzo. Ademas, a
mayor contenido de sepiolita (PA66-S-9)
la homogeneidad y fluorescencia es
superior, notandose cierta orientacion
de la sepiolita dentro de la matriz,
causada probablemente por el proceso
de inyeccion del material. Una vez mas,
la presencia de pequenos clusters no
afecta a las propiedades mecanicas de
la PA66-S-9 (Fernandez-Barranco et al.,
(2013) y Fernandez-Barranco et al., en
revision).

Para obtener imagenes a una mayor
escala, las muestras se han
fotografiado mediante SEM. Se han
obtenido imagenes con una escala de 3
Um para las muestras PA66-S-5 y PAG6-
S-9 (Fig. 2). Tanto en la muestra PA66-S-
5 como en la PA66-S-9, se aprecian lo
que pueden ser fibras de sepiolita de un
tamano aproximado de 1 pm o inferior.
En ambos casos las fibras estan
orientadas en la misma direccion,
siendo mas homogéneas y
equidistantes en la muestra de mayor
contenido de refuerzo (PA66-S-9).

fig 3. Imagen de TEM para la muestra PA66-S-5.

La Fig. 3 muestra una imagen de TEM
para la muestra PA66-S-5. De acuerdo
con las técnicas de microscopia
confocal y SEM, las fibras de sepiolita
aparecen orientadas. También con esta
técnica, se observan pequeios clusters
(los mismos que se apreciaban en la
Fig. 1). La Microscopia Electronica
permite distinguir la morfologia ovalada
de los clusters, provocada por la
orientacion de la arcilla durante el
proceso de moldeo por inyeccion.

CONCLUSIONES

La sepiolita se distribuye
uniformemente a lo largo de la matriz
de PA66, aun cuando el porcentaje de
refuerzo es superior al 5%. Los clusters
existentes no influyen negativamente en
las propiedades técnicas detalladas en
trabajos previos (Fernandez-Barranco et
al., (2013) y Fernandez-Barranco et al.,
(en revision). A la vista de estos
resultados se puede afirmar que la
sepiolita se encuentra exfoliada
correctamente en la matriz incluso con
grandes porcentajes de refuerzo (9% en
peso de sepiolita).
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