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Abstract— n this work we report the results of different
functionalisations of haloisite nanotubes where non-silanizing
reagents such as terephthalic acid and sodium terephthalate were
used to modify the surface of the haloisite and achieve greater
affinity with respect to a matrix of PET in the formation of
nanocomposites.

Chemical modifications were also made with sulfuric acid and
sodium hydroxide with the intention of increasing the interfacial
area by increasing the porosity, as well as decreasing the
aluminum concentration of the haloisites with the intention of
making them more suitable for use in the packaging industry.
Haloisites modified with sulfuric acid and sodium hydroxide were
characterized with XRD, diffuse reflectance and FTIR being the
last technique performed for each of our modifications. The
morphologically modified haloisites were characterized with X-ray
diffraction, as well as with the diffuse reflectance technique to
quantify the reflectance where a reduction of 40 and 15% in the
percentage of reflectance was achieved for the treatment of H2SO4
and NaOH respectively. Studies of haloisite, haloisite modified with
sulfuric acid (HNT-H2S04) and sodium hydroxide (HNT-NaOH)
were performed calculating the adsorption of terephthalic acid in
haloisites by an adsorption kinetics by UV spectroscopy at 240 nm
at different pH where calculate the grams of terephthalic acid per
gram of halloisite concluding that the treatment with sulfuric acid
decreases the adsorption of terephthalic acid in contrast to the
sodium hydroxide treatment as well as the haloisite without
modification.

ICP characterization was performed to quantify the change of
aluminum in haloisite to different concentrations of aluminum
obtaining up to 50% in the decrease of aluminum present in the
haloisites. In order to achieve a better dispersion of the haloisites in
the PET, two methodologies for placing haloisites in the PET in
solution treatments were carried out through the previous
formation of pores in PET pellets with sodium hydroxide
treatment, reaching percentages of 1% of haloisite. In PET, with
this, the formation of nanocomposites ready to be added as
additives in a PET matrix is successfully obtained.
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Resumen: En el presente trabajo se reportan los
resultados de distintas funcionalizaciones de nanotubos de
haloisita en donde se hizo uso de reactivos no silanizantes
como el &cido tereftalico y tereftalato de sodio para modificar
la superficie de la haloisita y asi conseguir mayor afinidad con
respecto a una matriz de PET en la formacion de
nanocompositos. También se realizaron modificaciones
quimicas con &cido sulfarico e hidroxido de sodio con la
intenciéon de aumentar el area interfacial aumentando la
porosidad, asi como disminuir la concentracion de aluminio
de las haloisitas con la intencion de hacerlas méas adecuadas
para el uso en la industria de empaques. Las haloisitas
modificadas con &cido sulfurico e hidrdxido de sodio fueron
caracterizadas con XRD, reflectancia difusay FTIR siendo la
ultima técnica realizada para cada una de nuestras
modificaciones. Las haloisitas modificadas morfol6gicamente
fueron caracterizadas con difraccion de rayos X, asi como con
la técnica de reflectancia difusa para cuantificar la
reflectancia donde se logré una disminucion de 40 y 15 % en
el porcentaje de reflectancia para el tratamiento de H2SO4 y
NaOH respectivamente. Se realizaron estudios de haloisita ,
haloisita modificada con
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1. INTRODUCCION

La industria del envase y embalaje de bebidas carbonatadas
ha enfocado su atencién en algunas nanoparticulas como las
haloisitas (HNTSs) para usarlas como aditivos en la formacion
de nanocompositos, esto debido a su alta disponibilidad, bajo
costo ademas , facil procesamiento e incremento en la
distancia de difusion de algunas moléculas, proporcionando
excelentes propiedades de barrera [1]. Lo anterior es de gran
importancia ya que permite disminuir la permeabilidad de
CO2 en matrices poliméricas.

Las HNTs (haloisitas) se han utilizado ampliamente durante
los Gltimos afios para el refuerzo de las matrices
poliméricas [4]. Un ejemplo de su desempefio fue realizado
por Hashemifard et al. quien que con una carga de 0.5% de
haloisitas obtuvo como resultados un 27% de mejora en la
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acido sulfarico (HNT-H2S04) e hidréxido de sodio (HNT-
NaOH) calculando la adsorcién de &cido tereftalico en
haloisitas mediante una cinética de adsorcion mediante
espectroscopia UV a 240 nm a diferentes pHs donde se
pudieron calcular los gramos de acido tereftalico por gramo
de haloisita concluyendo que el tratamiento con &cido
sulfarico disminuye la adsorcion de acido tereftalico a
diferencia del tratamiento con hidroxido de sodio asi como la
haloisita sin modificacion. Se realizd caracterizacion ICP
para cuantificar el cambio de aluminio en haloisita a distintas
concentraciones de aluminio obteniendo hasta 50% en la
disminucién de aluminio presente en las haloisitas. Para
lograr una mejor dispersion de las haloisitas en el PET se
realizaron y estudiaron dos metodologias para colocar
haloisitas en el PET en tratamientos en solucién mediante la
formacion previa de poros en pellets de PET con tratamiento
de hidroxido de sodio alcanzando porcentajes del 1% de
haloisita en PET con esto se obtiene exitosamente la
formacion de nanocompositos listos para afiadirse como
aditivos en una matriz de PET.

permeabilidad de CO2 y aumento del 8% en selectividad
CO2 / CH4 en una matriz compatible de polieterimida [2].
El costo de las HNTs es de $6 dolares/kg a diferencia de
los $18 de lasilica coloidal y $50 dolares para nano
particulas de AI203, ZnO, TiO2 respectivamente
(NanoSEEreport,Yole Developpement). Por lo anterior los
HNTs son considerados como competidores prometedores
y alternativas mas baratas que los nanotubos de
carbono y silicatos érgano-modificados superficialmente
[3].

Las HNTs forman nanocompuestos poliméricos de
numerosas ventajas. Sin embargo, se deben optimizar la
dispersion y la compatibilidad de aditivos polares como
las HNTs con respecto a matrices de poca entidad polar
como la de PET [44]. Razén por la cual se requiere
funcionalizar  quimicamente las haloisitas para la
adquisicion de  mayor compatibilidad. Una manera de

cambiar la compatibilidad es mediante la modificacion
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quimica de las superficies de haloisitas para conferirles mayor
afinidad con matrices poliméricas poco polares. La
seleccion de métodos de modificacion se ha centrado
principalmente en mejorar la dispersion de nanotubos y
la mejora de interacciones superficiales [8]. En el presente
proyecto se

funcionalizarén quimicamente las haloisitas para mejorar su
compatibilidad con la matriz polimérica de PET,

evitando el uso de agentes de silanizacidn y haciendo uso de
reactivos de bajo costo, como el monémero del PET (&cido
tereftalico) y sus derivado tereftalato de sodio. Esto se estudio
mediante la variacion de las distintas condiciones de reaccion
sean como el pH del medio, asi como la variacion de
solventes y tratamientos térmicos, esto para encontrar las
condiciones bajo las cuales se cuenta con una mayor afinidad
del sistema haloisita-acido tereftalico.

El primer estudio de este nanocomposito se usé la técnica de
molino de bolas de alta energia (HEBM) para alcanzar una
adsorcion fisica en el sistema HNTs-PET. Posteriormente
solo se ha hecho un estudio para compatibilizar este
sistema para usarlo como un aditivo de reforzamiento en
una matriz de caucho [6].

El primer estudio presenta muchas areas de oportunidad
debido a que solo se recurrid a un cambio de método de
homogeneizacion y no en el cambio del tipo de interacciones
quimicas o el método de dispersion, entre estas areas de
oportunidad tenemos que el moédulo de Young disminuye
a concentraciones mayores al 3% pp de haloisita en PET,
punto de fluencia disminuye la concentracion mayor al
5% y endurecimiento al solo 1% de carga [7]. Este gran
nimero de problemas es debido a la falta de buena dispersion
y aglomeracién de los nanotubos de haloisitas. Razon por la
cual se requiere una modificacion quimica de la haloisita para
colocarse con composites de PET asi como implementar
nuevas rutas de dopaje para la mejora en la dispersién de las
haloisitas en PET.

La adicion de haloisitas a una matriz de PET para usos en
envases y empaques también trae consigo problemas fisicos
como la reduccién en la transparencia del nanocomposito.
Fujii et al. realiz6 un tratamiento de haloisita con &cido
sulfarico y se realizaron estudios de la transmitancia optica de
la matriz polimérica de alcohol polivinilo con el uso de
haloisitas sin tratar asi como las tratadas con acido sulfdrico
[9]. El presente tratamiento trajo consigo una reduccion de la
transmitancia del 76 al 74%. Esto es de vital importancia
debido a que en la industria del envase la transparencia es un
factor de alta importancia. El estudio realizado por Fujii et al.
cuenta con muchas areas de oportunidad puesto que no explica
la modificacion en los cambios estructurales y quimicos de las
haloisitas por lo que consideramos importante entrar en
profundidad con estos detalles en nuestro trabajo.
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El introducir haloisitas en PET y planearlo usar en la industria
del empaque de alimentos también trae consigo problemas
quimicos. Se conoce que el acido citrico, aditivo

empleado por las empresas refresqueras, es uno de los
principales quelantes del aluminio, un pH é&cido y dicho
guelante son factores importantes que favorecen la lixiviacion
del aluminio presente en el envase de refresco. Por otra parte
hay muchas evidencias sobre los efectos negativos que el
aluminio presenta en los seres humanos. La ingesta de
aluminio esta relacionada con desordenes neurologicos, tales
como la enfermedad de Alzheimer, ya que induce los efectos
oxidativos y también afecta los huesos porque interfiere en el
metabolismo de fésforo y calcio, generando osteomalacia
[10]. Ademas de lo antes mencionado también se ha
relacionado con la anemia y la disminucién de la resistencia
osmética de las células de la sangre [11]. Por lo anterior es
recomendable buscar alternativas de eliminacion de aluminio
como se estudié en el trabajo de R. D. White et al. donde
expusieron la haloisita a pHs muy basicos obteniendo como
resultado la formacion de hidréxido de aluminio que permite
disminuir el % de aluminio en las haloisitas y esto traiga
consigo una menor exposicion del refresco con el aluminio
evitando reacciones secundarias.

El motivo del presente trabajo fue estudiar las interacciones de
haloisita con &cido  tereftdlico  encontrando  una
funcionalizacién econémica sin el uso de agentes de
silanizacion asi como la modificacion morfoldgica de las
haloisitas para hacerlas menos opacas y disminuir la
composicién de aluminio mediante el uso de reactivos
empleados cominmente en la industria quimica como acido
sulfdrico e hidroxido de sodio. Por ultimo, nuestro proposito
fue estudiar dos rutas de dopaje de la haloisita en el PET para
lograr mayor dispersion a més altas concentraciones.

2. EXPERIMENTACION
2.1 Metodologia experimental
2.11 Funcionalizacion con &cido sulfarico

Para lograr la modificacion morfoldgica de las haloisitas en
&cido sulfurico se colocaron 4 gramos de haloisitas en 40mL
de agua y la suspension fue llevada a ultrasonido durante 30
minutos. Posteriormente se le afiadieron cuidadosamente 10
mL de &cido sulfdrico concentrado y se mantuvieron en
agitacion magnética durante 30 minutos. Las presentes
haloisitas tratadas se filtraron a vacio con la precaucion
requerida al trabajar &cido sulfarico y fueron secadas en mufla
por 1 hora a 100°C. Una vez secadas se

llevaron a caracterizar via FTIR para identificar la presencia
del producto obtenido y fueron lavadas con 500 mL de agua y
fueron secadas de nuevo a 100°C por una hora mas. Las
haloisitas resultantes se pulverizaron con mortero para
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llevarse a caracterizacion por FTIR, difraccion de rayos X y
reflectancia difusa donde se hicieron caracterizaciones para
las haloisitas lavadas y sin lavar esto con el objetivo de
analizar por FTIR el producto formado de la reaccion.

2.12 Funcionalizacion con hidroxido de sodio

Se realizé un tratamiento para las haloisitas en medio basico.
Para realizarlo se procedié de igual manera que el proceso
anterior donde 4 gramos de haloisita disueltas en 40 mL de
agua se colocaron bajo agitaciéon por ultrasonido durante
media hora. Una vez suspendidas las haloisitas se le afiadieron
9 g de NaOH y se agitaron en parrilla magnética durante media
hora. Las haloisitas fueron filtradas a vacio y se colocaron en
mufla de calentamiento durante media hora. El producto de la
reaccion fue caracterizado via FTIR y una vez lavado se
procedi6 a realizar la caracterizacion por reflectancia difusa,
difraccion de rayos X y FTIR. En la siguiente imagen se puede
observar las respectivas caracterizaciones FTIR de las
haloisitas, asi como de las haloisitas tratadas con &cido
sulfarico y haloisitas tratadas con hidroxido de sodio.

2.13 Caracterizacion de aluminio por ICP (inductively
coupled plasma)

Durante la caracterizacién FTIR se pudo detectar la formacion
de sulfato de aluminio durante la reaccion de nanotubos de
haloisita con acido sulfurico que luego de lavarse trae consigo
una disminucion de aluminio dentro de nuestra estructura para
corroborar lo anterior se calculé la diferencia en la
composicién de aluminio mediante técnica de caracterizacion
ICP (inductively coupled plasma) de las haloisitas con las
haloisitas tratadas con &cido sulfdrico. Se realiz6 una curva de
calibracién en un rango de concentracion de 2 a 200 ppm de
aluminio obteniendo un coeficiente de correlacién de 0.999.
Para la preparacion de la muestra se tuvieron que digerir la
haloisita en &cido nitrico por medio del método de microondas
para poder quedarnos con el aluminio elemental liberado de
interferencias. Durante nuestro analisis corroboramos que el
tratamiento con &cido sulfdrico concentrado disminuye en un
50% la composicion de aluminio en los tubos de haloisita.

2.14 Pruebas de adsorcion de acido tereftalico en haloisita

Posterior a la elaboracion de la curva se realiz6 una cinética
de adsorcion de acido tereftalico donde se cuantificd la
adsorcion de acido tereftalico de las haloisitas, asi como las
haloisitas modificadas con &cido sulfdrico e hidréxido de
sodioapHsde 3,6y9.

Para realizar nuestras mediciones se partio de una solucién de
acido tereftalico a 100 ppm en etanol y a cada 10 mL se le
afiadié 15 mL de una suspension de haloisita de haloisita y se
dejo agitar por 30 minutos a 700 rpm. La solucidn se filtr6 y

una vez lista se diluia en una razén de 1 a 10 esto con el
objetivo de caer dentro del rango de nuestra curva que es de 1
a 5 ppm. Una vez preparadas las soluciones se leian y con la
ecuacion obtenida de nuestra curva de calibracion se pudo
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calcular la concentracion de acido tereftalico aln presente en
la solucién. Conociendo la concentracion inicial y la final fue

posible obtener el cambio de la concentracién debida a la
presencia de la haloisita. Las mediciones se realizaron por
triplicado para obtener resultados de la adsorcion de la
haloisita convencional, haloisita modificada con &cido
sulfarico y la haloisita modificada con hidréxido de sodio. Se
realizaron mediciones a 3 diferentes pHs esto con el objetivo
de encontrar las mejores condiciones de adsorcion.

2.15 Funcionalizacion a partir de haloisita con tratamientos
térmicos

En busqueda de lograr la funcionalizacién de la haloisita se
realizaron tratamientos térmicos para lograr deshidroxilar la
haloisita en una configuracion meta estable, para ello se
colocaron muestras de haloisita a 550°C durante 15 minutos,
posterior a ello fueron sacadas de la mufla caracterizada via
FTIR y se llevaron a las siguientes reacciones en masa.

2.16 Funcionalizaciéon térmica de nanotubos de haloisita
HNTs

Para la respectiva funcionalizacion con &cido tereftalico se
tomaron 2 g de haloisita tratada térmicamente y se le afiadié
1.5g de acido tereftalico luego de afiadirse fue homogenizado
con mortero durante 10 minutos. El polvo obtenido fue
caracterizado via FTIR en donde se puede apreciar la
desaparicion de la banda de estiramiento del grupo OH
perteneciente al &cido tereftalico lo que nos indica que
efectivamente hubo una reaccidn entre el acido tereftalico con
los nanotubos de haloisita.

3. FORMULACION DE MASTERBATCH CON PET Y
HALOISITAS.

3.1 Estudios preliminares

En blsqueda de otra alternativa de compatibilizacion se
expondré el PET bajo condiciones alcalinas para lograr una
porosidad de los pellets de PET esto con el objetivo de
depositar haloisitas en el PET poroso y con esto conseguir la
formacion de un masterbatch que sea a la vez un aditivo que
ayude a tener mejor dispersion en la matriz de PET.

Como estudios preliminares se parte del hecho que el PET en
contacto con una solucién de hidréxido de sodio tiende a
degradarse formando poros en los pellets de PET, lo que nos
hace pensar que probablemente en una suspension de haloisita
es probable que pueda retener nanoparticulas de estas mismas
para que sean un mejor medio de transporte en la elaboracién
del nano compésito mediante via de extrusion.

3.2 Formacién de nano composito PET con haloisita

En la referencia # a obtienen como conclusién que durante
periodos cortos de tiempo el PET tiende a ganar peso debido
a la absorcién de componentes en la solucién con lo anterior
se procedio al dopamiento del PET poroso mediante dos rutas.
La primera es hacer el PET poroso para luego colocarse en una
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emulsién de haloisita y la segunda es en solucién en donde se
coloca el PET junto al hidréxido de sodio en una suspension
de haloisita.

3.3 Primera ruta de dopaje

Para correlacionar el efecto de la concentracién de hidroxido
de sodio con respecto a la absorcion de la haloisita en PET, se
realizaron varios experimentos para los cuales se exponia el
PET con el objetivo de hacerlo poroso y asi incrementar la
cantidad de absorcion de la haloisita. Se colocaron en una
solucion de 50 mL 3 M de NaOH 20 gramos de PET durante
1 dia en agitacion a 300 RPM. Se tomaron alicuotas durante
periodos de tiempo especificos. Cada alicuota obtenida
posteriormente se neutralizé con HCI 0.5 M hasta llegar a un
pH = 7 medido con un sensor vernier y se enjuagaron con 500
mL de agua. EI PET resultante se sec6 en mufla a 120°C y se
llevé a posteriores pruebas de absorcion de haloisita.

Se realizd el mismo experimento a distintas concentraciones
de hidroxido de sodio y cantidad de tiempo. Estos
experimentos se realizaron con la intencion de observar la
influencia de la cantidad de tiempo de duracion del proceso de
degradacion del PET, asi como la concentracién en la
absorcion de la haloisita. Se realizaron las pruebas de
absorcion en donde se colocaron 3 g de las alicuotas tomadas
de PET degradado con NaOH junto a 0.3 gramos de haloisita
durante una cantidad de 1 dia bajo agitacion para asegurarnos
de la absorcion maxima de haloisita. Una vez ocurrido el
tiempo se separaba el PET de la solucién y era lavado con 500
mL de agua y secado en mufla a 120°C. Una vez secado se
peso6 y se comparaba el nuevo peso con el inicial y se podia
calcular el cambio de gramos que se puede asumir como los
gramos pertenecientes a la haloisita.

3.4 Segunda ruta de dopaje

En un medio de reaccién basico 3 M de sosay 3 M de KOH
en butanol se colocd el PET junto a una suspension de
haloisita. Los estudios posteriores de FTIR muestran un
acoplamiento de la haloisita hacia el PET por lo que en el
siguiente paso se procedera a cuantificar la absorcion de la
haloisitaen PET degradado, asi como el tiempo de absorcién.

3.5 Comparacion de métodos de adicion con técnica ICP

Para seleccionar el método de dopaje mas efectivo se
caracterizo por analisis ICP en donde de igual manera se
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calculd la concentracién de aluminio del PET con haloisita por
cada uno de los métodos de dopaje. Para la conclusion de
resultados la operacion se realiz6 por triplicado. Para la
preparacidn de nuestras muestras se digirieron en microondas
en acido nitrico concentrado para tener el aluminio en solucién
y ser cuantificado por ICP. Los resultados se muestran a
continuacion.

4. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 Tratamiento con acido sulfdrico.
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Figura # 1. En la presente imagen se puede ilustrar el producto de la
reaccion de la haloisita con el &cido sulfurico (b) siendo los picos
2924 y 2500 cm-1 correspondientes al compuesto de sulfato de
aluminio. Estos nuevos picos difieren de la haloisita enjuagada con
agua que no presenta alguna diferencia con respecto a la haloisita
original.

4.4 Tratamiento con hidroxido de sodio

imagen se puede observar las respectivas caracterizaciones
FTIR de las haloisitas, asi como de las haloisitas tratadas con
&cido sulfarico y haloisitas tratadas con hidréxido de sodio.
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Figura # 2. Espectro FTIR para la haloisita (c) asi como para la
haloisita tratada con hidréxido de sodio (a).

4.5 Difraccion de rayos X XRD

Para la haloisita funcionalizada con hidréxido de sodio y
acido sulfarico también se les realiz6 caracterizacion XRD.
A continuacién, podemos observar los espectros XRD de la
haloisita, haloisita tratada con acido sulfdrico, asi como la
haloisita tratada con hidroxido de sodio.

Intensidad u.a

Figura # 3. Se ilustran los espectros XRD de la haloisita (c), haloisita
tratada con H2SO4, asi como la haloisita tratada con NaOH (a) y

haloisita libre de tratamiento (b).

4.6 Reflectancia difusa

Para poder cuantificar el cambio de las propiedades Opticas de
nuestras funcionalizaciones también realizamos la técnica de
caracterizacion de reflectancia difusa para ver el aumento de
la reflectividad de las

haloisita tratadas HNTs-H2SO4 y HNT- NaOH que en
principio deberia disminuir al aumentar la porosidad de la
mismas haloisita.
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Figura#4 En el diagrama de reflectancia difusa se puede observar
la reflectancia correspondiente a la haloisita sin tratamiento (grafica
azul) y como esta disminuye radicalmente al hacer uso de tratamiento
de 4&cido sulfarico concentrado durante lhora (gréfica verde) |,
tratamiento con acido sulfarico 1 molar por 1 hora (grafica rosa ) y
haloisita tratada con hidréxido de sodio (gréfica celeste).

4.7 Caracterizacion de aluminio por ICP (inductively
coupled plasma)
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Figura#5 En las siguientes gréficas se muestrael % de composicion
de aluminio en haloisita. En la grafica color verde se muestra como
efectivamente con el tratamiento de &cido sulfurico concentrado se
disminuye alrededor de un 50% en la composicién de aluminio en la
haloisita con respecto a la haloisita original correspondiente a 19%
en masa.

ez

5



4.8 Pruebas de adsorcion de acido tereftalico en haloisita

Adsorcién de dcido terftélico en Haloisita
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Figura # 6. En esta grafica se muestra los gramos de é&cido
tereftalicos absorbidos por un gramo de haloisita en solucién , siendo
la haloisita con &cido tereftélico el que requiere mayor cantidad en
masa , con lo que se puede inferir que el aluminio en el interior de la
haloisita interacciona con el acido tereftalico. Para el tratamiento con
hidréxido de sodio no muestra diferencia con respecto a la haloisita
original esto se concluyd luego de un andlisis de varianza y de
Turkevish.

4.9 Funcionalizacioén térmica de nanotubos de haloisita HNTs
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En la figura #7 podemos observar primeramente los espectros IR
para el &cido tereftalico, haloisita con tratamiento térmico, asi como
nuestro producto Haloisita-acido tereftalico. Noétese los picos
caracteristicos del &cido tereftdlico: 1700 cm-1 para el grupo
carbonilo, banda 2200-3400 cm-1 para la interaccién OH. Nétese que
la interaccién OH del acido carboxilico (2000 a 3400 cm-1) [1] en el
acido tereftalico desaparece como podemos observar en el espectro
de Haloisita- Acido tereftalico. Con lo anterior concluimos que el en
nuestro producto el enlace OH del carbonilo desaparece para formar
un nuevo enlace con silicio de la metahaloisita.
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En la figura #7 podemos observar primeramente los espectros IR
para el &cido tereftalico, haloisita con tratamiento térmico, asi como
nuestro producto Haloisita-acido tereftalico. Notese los picos
caracteristicos del &cido tereftdlico: 1700 cm-1 para el grupo
carbonilo, banda 2200-3400 cm-1 para la interaccién OH. Notese que
la interaccion OH del &cido carboxilico (2000 a 3400 cm-1) [1] en el
4cido tereftalico desaparece como podemos observar en el espectro
de Haloisita- Acido tereftalico. Con lo anterior concluimos que el en
nuestro producto el enlace OH del carbonilo desaparece para formar
un nuevo enlace con silicio de la metahaloisita.

4.10 Formacion de nano composito PET con haloisita
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Figura # 8 En la presente figura se puede apreciar la banda del
estiramiento OH perteneciente al respectivo oligomero del PET
BHET , luego de que el PET se coloco bajo un tratamiento de NaOH
, lo que nos indica una evidente degradacion superficial del PET
luego de un tratamiento de 3 horas en una solucién 3M de NaOH.
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Formacién de masterbatch PET-HNT
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Figura # 9 Se muestra que conforme aumenta el tiempo de
degradacién de PET en NaOH es mayor la capacidad de absorcién
del PET para la haloisita una vez que el PET se colocaba en
suspension durante 3 horas.
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Figura # 10 Se puede observar en la figura como el PET en contacto
de una suspension de haloisita alcalina 3M durante 3 horas se puede

observar la absorcién de haloisita en PET con la sefial de haloisita en
3000 cm-1 en distintos solventes agua y butanol.

4.11 Comparacion de métodos de adicién con técnica ICP

Comparacién de métodos
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observar que el método 2 correspondiente a la formacién de poros
independientemente del contacto de la haloisita.

5. CONCLUSIONES Y TRABAJOS A FUTURO

Como conclusion del presente trabajo se comprueba la
disminucion del aluminio hasta en un 50% en las haloisitas
con tratamiento de 4cido sulfdrico con lo cual abre muchas
areas de oportunidades para un mayor nimero de
aplicaciones en nanocompositos en la industria del empaque
de alimentos, asi como un posible acarreador de farmacos y
en el campo de la biologia ademas de su uso como
microreactor.

El tratamiento con hidréxido de sodio resulté, asi como el
tratamiento de &cido sulfdrico resultaron ser eficaces para
disminuir la reflectancia difusa de las haloisitas sin modificar
su estructura cristalina. Lo cual hace menos opaco el
nanocomposito de PET-Haloisita lo cual es crucial para
empaques de alimentos y bebidas donde se busca contar con
mayor transparencia.

La funcionalizacién en masa de la haloisita a temperatura de
500°C reacciona con el &cido tereftalico con lo que se espera
gue su interaccion con el PET dentro de un proceso de
extrusion pudiera ser mejor, asi como una mejor dispersion.

La degradacién controlada del PET con NaOH es una
alternativa que permite una mejor absorcion de haloisita lo
que nos permite efectivamente tener un masterbatch para la
formacion de nanocompdsitos. Esto requiere optimizar las
las propiedades reoldgicas de dicho masterbatch con respecto
al tiempo de tratamiento para evitar una caida drastica del
peso molecular del nanocomposito.

Como trabajo posterior es de suma importancia
realizar pruebas DSC para entender mejor la naturaleza de
interaccion entre la haloisita y el acido tereftalico luego de un
tratamiento térmico.

Asimismo quedaria pendiente realizar las respectivas
mediciones reoldgicas del nanocomposito PET-HNT y
compararlas con el respectivo PET.
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Figura # 11 En la presente figura se muestra la comparacion de % de
funcionalizacion relativa de un método con el otro en donde se puede
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