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RESUMEN 

En los últimos años, ha habido un interés creciente en el uso de óxidos metálicos a escala 

“nano” como cargas de refuerzo. La alúmina (Al2O3), es uno de los materiales cerámicos 

más importantes, ya que tiene un potencial considerable para una amplia gama de 

aplicaciones, incluyendo materiales de alta resistencia, cerámicas electrónicas y 

catalizadores. 

 

En este trabajo, se realizaron pruebas de caracterización para determinar el efecto sobre las 

propiedades mecánicas al añadir alúmina nanométrica sobre una matriz polimérica en 

diferentes porcentajes peso/peso (0.1%, 0.25%, 0.5%, 1.0%, 2.5% y 5.0%). Los composites 

se caracterizaron mediante análisis termogravimétrico (TGA), análisis mecánico, dureza y 

microscopia electrónica de transmisión de alta resolución (HRTEM). 

 

Con base en el análisis de los resultados arrojados por las pruebas mecánicas, se concluyó 

que la adición de alúmina en porcentajes pequeños aumenta la dureza del material, pero 

disminuye sus características mecánicas de esfuezo y elongación; inclusive, se observó que 

en porcentajes de 2.5% y 5% de alúmina, estas disminuciones se vuelven críticas indicando 

que no presenta zona plástica o elongación. Por lo tanto, puede afirmarse que las 

nanopartículas utilizadas mejoran  algunas propiedades mecánicas de la matriz de 

policloropreno. 
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ABSTRACT 

In recent years, there has been increasing interest in the use of "nano" scale metal oxides as 

reinforcing fillers. Alumina (Al2O3) is one of the most important ceramic materials, as it 

has considerable potential for a wide range of applications, including high strength 

materials, electronic ceramics, and catalysts. 

 

In this work, characterization tests were performed to determine the effect on the 

mechanical properties of nanometric alumina on a polymer matrix in different weight / 

weight percentages (0.1%, 0.25%, 0.5%, 1.0%, 2.5% and 5.0%). The  composites were 

characterized by thermogravimetric analysis (TGA), mechanical analysis, hardness assays, 

and high-resolution transmission electron microscopy (HRTEM). 

 

Based on the analysis of the results of the mechanical tests, it was concluded that the 

addition of alumina in small percentages increases the hardness of the material, but reduces 

its mechanical characteristics of elongation and elution; In addition, it was observed that in 

percentages of 2.5% and 5% of alumina, these decreases become critical indicating that 

they do not present the plastic zone or elongation. Therefore, it can be stated that the 

nanoparticles used, improve some of the mechanical properties of the polychloroprene 

matrix. 
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CAPITULO I Introducción 

 

Los polímeros son una clase versátil de materiales de ingeniería debido a que pueden ser 

sintetizados a la medida para satisfacer requisitos específicos. Los rellenos juegan un papel 

dominante en la modificación de las propiedades del polímero base [1].  

 

Las aplicaciones de nanotecnología en recubrimientos han mostrado un crecimiento notable 

en los últimos años. Este es el resultado de dos factores principales: 1) mayor 

disponibilidad de nanotecnología, como diversos tipos de nanopartículas, y 2) avances en 

procesos que pueden controlar la estructura del recubrimiento a nanoescala. Las 

nanopartículas se pueden incorporar en revestimientos poliméricos para permitir una 

mejora significativa en las propiedades seleccionadas, es decir, resistencia al rayado, 

resistencia a los rayos UV, conductividad, etc. Una variedad de nano-cargas, como 

nanopartículas y nano-tubos se están incorporando en materiales poliméricos para mejorar 

las propiedades del material, y están reemplazando cada vez más los revestimientos 

tradicionales en muchas aplicaciones comerciales. Las propiedades deseadas incluyen 

mejoras en rigidez, tenacidad, absorción UV, resistencia a la llama, conductividad iónica y 

biodegradabilidad [2]. 

 

Los compuestos poliméricos han sido el pilar de los materiales estructurales de alto 

rendimiento, pero estos materiales son inherentemente sensibles a factores ambientales 

como la temperatura, la exposición a líquidos, gases, campos eléctricos y la radiación, lo 

que afecta significativamente su vida útil. La adición de nanofillers de silicato estratificados 
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en la matriz polimérica ha llevado a mejoras en los módulos elásticos, la resistencia, la 

resistencia al calor, la disminución de la permeabilidad a gases y la inflamabilidad [3]. 

 

Los rellenos se usan para mejorar las propiedades mecánicas de los polímeros. Sin 

embargo, las cargas convencionales de tamaño micro provocan efectos adversos sobre la 

resistencia y la ductilidad [4].  

 

Las cargas inorgánicas tradicionalmente baratas se usan en las industrias de polímeros. Su 

inclusión en polímeros no sólo mejora las propiedades mecánicas y térmicas de los 

productos finales, sino que también disminuye la contracción y la tensión interna durante la 

fabricación de artículos poliméricos. La adición de rellenos inorgánicos es una forma eficaz 

de disminuir el costo de producción. A pesar de mejorar algunas propiedades y reducir el 

costo, la adición de cargas inorgánicas podría causar reducciones en otras propiedades, 

especialmente cuando se añaden en mayor volumen. 

 

Durante las últimas décadas, la introducción de nanopartículas abrió una oportunidad para 

que la industria de polímeros mejorara las propiedades del polímero más allá de los límites 

alcanzables por la adición de micro-partículas. Los nanocompuestos basados en polímeros 

exhiben propiedades mecánicas, térmicas y de barrera mucho mejores que los compuestos 

fabricados por polímeros y los rellenos convencionales correspondientes. Más importante 

aún, su adición a polímeros no tiene efectos negativos sobre las propiedades del polímero y 

a menudo una mejora drástica en las propiedades es alcanzable sólo añadiendo una pequeña 

cantidad de nanopartículas, tan bajo como 1% [5]. 
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En la industria del caucho, se usan una variedad de cargas para mejorar y modificar las 

propiedades físicas de los materiales elastómeros. La adición de partículas rígidas, incluso 

en pequeñas cantidades, a un elastómero, influye fuertemente en su respuesta a los 

estímulos mecánicos. Los rellenos “nano” son la elección definitiva en los rellenos debido a 

su capacidad de modificar propiedades en niveles muy bajos de incorporación. En los 

últimos años ha habido un creciente interés en el uso de óxidos de metal nano como cargas 

de refuerzo. La alúmina (Al2O3) es uno de los materiales cerámicos más usados. La alúmina 

cristalina nano tiene un potencial considerable para una amplia gama de aplicaciones, 

incluyendo materiales de alta resistencia, cerámica electrónica y catalizadores [1]. 

 

En el presente trabajo, se pretende analizar los efectos en las propiedades mecánicas de una 

matriz  polimérica, al añadir nanoparticulas de alúmina (Al2O3) en diferentes porcentajes de 

concentración peso/peso. En este sentido se realizarán las pruebas denominadas Análisis 

Termogravimétrico (TGA), Análisis Dinámico Mecánico (DMA), Dureza y Microscopia 

electrónica de transmisión de alta resolución (HRTEM). 
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I.1 Antecedentes. 

Chameswary y col. (2014) prepararon compositos de hule butilo con adición de alúmina 

micrométrica (BRAL) y nanométrica (BRNAL), en una mezcladora de paletas con forma 

de “Z”. Pruebas de tensión-deformación mostraron la flexibilidad mecánica de los 

materiales compuestos. Se estudiaron otras propiedades como las dieléctricas y térmicas. 

Las curvas tensión-deformación de ambos compositos muestran que son mecánicamente 

flexibles [6]. 

 

Kaboorani y Riedl (2012) utilizaron nanopartículas de alúmina para mejorar la resistencia 

de unión del PVA en condiciones húmedas y temperaturas elevadas. Se utilizaron muestras 

de PVA aplicadas a uniones de madera. Se observó que la resistencia al corte de las uniones 

de madera fue mejorada por la inclusión de nanopartículas al PVA en todas las condiciones. 

La estabilidad térmica del PVA también fue afectada por las nanopartículas. Estudios de 

nanoestructura mostraron que la buena dispersión de nanopartículas en el PVA es un paso 

crucial para obtener nanocompuestos con propiedades superiores [5]. 

 

Asa y col. (2013) evaluaron los efectos sobre la resistencia al impacto, la tenacidad a la 

fractura, la sorción del agua y la solubilidad de diversos óxidos metálicos. Utilizando óxido 

de titanio, óxido de zirconio y óxido de aluminio, al 2% en volumen, se crearon 

especímenes de resina acrílica. Los resultaron mostraron que el óxido de zirconio fue el que 

mejor incrementó sus valores de resistencia al impacto y a la fractura y disminuyeron sus 
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valores de sorción de agua y solubilidad. Los demás compuestos también mostraron 

mejorías, pero en cantidades significativamente menores [7]. 

 

Islam y col. (2015) realizaron estudios de compuestos de polímeros epoxy reforzados con 

fibra de carbono modificados con nanominerales y nanotubos de carbono, el nanomineral 

usado fue Montmorillonita (óxido de aluminio y óxido de magnesio). Se realizaron ensayos 

de flexión de 3 puntos con DMA y prueba de impacto a baja velocidad (LVI). Los 

resultados obtenidos de estos experimentos se compararon con compuestos no modificados. 

Se encontró que el refuerzo con nanopartículas mejora significativamente las propiedades 

mecánicas y termo-mecánicas de los compuestos poliméricos reforzados con fibra de 

carbono [8]. 

 

Harandi y col. (2017) estudiaron compuestos de caucho con presencia de nanopartículas. 

Los materiales compuestos de nanocobre (NC) y hule estireno-butadieno (SBR) se 

prepararon usando un método de molino de rodillos. TEM y SEM mostraron una dispersión 

adecuada de NC en la matriz SBR sin aglomeración sustancial de nanopartículas. El efecto 

de las partículas NC sobre el comportamiento térmico del SBR se realizó mediante análisis 

termogravimétrico (TGA). Se utilizaron ensayos de tracción para investigar la capacidad de 

las nanopartículas con respecto a su comportamiento mecánico. Los resultados mostraron 

mejoras en las propiedades de tracción con la incorporación de NC a la matriz SBR [9].  
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Sezavar y col. (2015) estudiaron el papel del contenido de Al2O3 en la deformación y el 

mecanismo de fractura del poli(metacrilato de metilo) (PMMA), mediante el uso de una 

prueba de tracción. Se elaboraron materiales nanocompuestos de matriz PMMA reforzados 

con diferentes porcentajes en peso de alúmina (5, 10 y 15). Se encontró que la adición de 

nanopartículas de alumina a PMMA provoca un aumento en el módulo pero no en la 

resistencia a la tracción o la cantidad de elongación a la rotura. Se observó que las 

propiedades de tracción del PMMA dependen del porcentaje en peso de alúmina, la adición 

de 15% en peso de alúmina provoca un aumento de un 25% del módulo de elasticidad [10]. 

 

Thomas y col. (2013) prepararon alúmina por el método de combustión en gel. La 

difracción de rayos X (XRD) y la microscopía electrónica de barrido (SEM) se utilizaron 

para caracterizar la nanoalumina. Los resultados muestran que la alúmina preparada estaba 

en un intervalo de nanómetros. Se agregó como relleno de refuerzo en caucho natural y las 

mejoras de las propiedades mecánicas se consiguieron mediante la adición de pequeñas 

cantidades de nanoalúmina junto con anhídrido maleico como compatibilizante [1]. 

 

Shukla y Srivastava (2011) prepararon compuestos de resina epoxi sintetizados con placas 

de alúmina funcionalizadas y no funcionalizadas, con forma poligonal, espesor de 200 nm y 

un tamaño en el intervalo de 5 - 10 μm como refuerzo. La técnica utilzada fue 

polimerización in situ. Un Análsis por DMA se realizó para averiguar los modúlos 

dinamios de la resina epoxi – alúmina en placas. La inclusión de las placas de alúmina no 

funcionalizadas en la matriz epoxi mejoran el módulo de almacenamiento y la temperatura 
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de transición vítrea del polímero, mientras que, la mejora del módulo de almacenamiento y 

la temperatura de transición vítrea fue moderada en el caso de compuestos que tienen 

placas de alúmina funcionalizadas [4]. 

 

Swain y col. (2013) muestran el uso de nanopartículas de sílice y de alúmina en matriz de 

poliuretano (PU), lo que conduce a mejoras significativas en las propiedades mecánicas y 

térmicas del nanocompuesto. Se observa que con la incorporación de 1% de alumina en la 

matriz de PU, se tiene una mejora de la resistencia a la tracción de alrededor del 50%, y 

para la sílice la mejora es de alrededor del 41%, a la misma concentración. Los datos 

morfológicos muestran que por encima del 3% de las nanopartículas hay aglomeraciones en 

el nanocompuesto. De nuevo, con la absorción de humedad, se observa una disminución de 

las propiedades térmicas y mecánicas de la resina PU, pero en esta investigación se observa 

que con la incorporación de las nanopartículas, en presencia de humedad absorbida, existe 

una mejora en las propiedades mecánicas y térmicas del compuesto, sobre la de la matriz 

PU [2]. 

 

Zhang y Singh (2003) utilizaron partículas de Al2O3 de tamaño nanométrico (diámetro 

medio de 15 nm) como refuerzos para mejorar la tenacidad a la fractura de una resina de 

poliéster insaturada termoendurecible altamente reticulada, nominalmente quebradiza. Se 

observó que la adición de partículas de Al2O3 no tratadas, tal como se recibieron, no da 

lugar a una tenacidad a la fractura mejorada. En cambio, la tenacidad a la fractura 

disminuye en un 15% a medida que la fracción volumétrica de las partículas aumenta de 
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0% a 4.5%. Se observó una degradación similar en la tenacidad a la fractura para refuerzo 

por partıculas de Al2O3 entre 1 y 35 µm [11]. 

 

El-Meligy y col. (2012) estudiaron las propiedades de resistencia y la repelencia al agua de 

las fibras de los tallos de algodón esterificadas con anhídrido propiónico. La adición de 

alúminia mejoró la resistencia a la flexión y aumentó la repulsión del agua [12]. 

 

Shokry y col. (2015) prepararon con éxito nanocompuestos consistentes de nanotubos de 

carbón multipared (MWCNT)/poliuretano basado en polibutadieno terminado en hidroxilo 

(HTPB). Se utilizaron dos métodos para elaborar los nanocompuestos: a) incorporación 

directa de MWCNT no funcionalizados en matrices poliméricas (unión no covalente) y b) 

polimerización in situ en su superficie (unión covalente). Como resultado de este estudio el 

TGA mostró mejoras de la estabilidad térmica de los materiales compuestos respecto al PU 

puro. La temperatura de transición vitrea (Tg) aumentó debido a la alta interacción de CNT 

con PU. También el módulo de Young aumentó [13]. 

 

Khabibullin y col.  (2016) realizaron injertos de cepillos de PMMA en la superficie de α–

alúmina (la menos reactiva de las alúminas) mediante tratamientos de diferentes 

disoluciones NaOH y K2S2O7.  Las partículas sólidas se caracterizaron con TEM y TGA. Se 

observó que la densidad de los injertos aumento. Este aumento es importante en el uso de 

partículas de alúmina α para diferentes aplicaciones, debido a que a mayor densidad del 
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injerto se evita la agregación y puede proporcionar una mejor dispersión de las partículas en 

matrices poliméricas específicas [14]. 

 

Ahs y col. (2004) sintetizaron PMMA (polimetilmetacrilato – alúmina) por polimerización 

de radicales libres en situ con nanopartículas de 38 y 17 nm de ϒ–alúmina. Se observó que 

a pequeñísimas fracciones de % en peso de carga, la temperatura de transición Tg 

disminuye a 25°C cuando se compara con el polímero puro.  En adiciones mayores no se 

registran reducciones adicionales de Tg. El comportamiento térmico varia con el tamaño de 

la partícula, pero la dependencia se puede normalizar solo una superficie específica. El 

fenómeno Tg de los nanocompuestos se considera que es debido a las nanopartículas no 

adherentes que sirve a las capas de un sistema poroso con muchas interfaces internas que 

rompen la estructura filtrante de los dominios dinámicamente heterogéneos [15]. 

 

Alzarrug y col. (2015) utilizaron diferentes morfologías de rellenos de alúmina para 

reforzar compuestos basados en matrices de PMMA. Todas las cargas fuero añadidas sin 

tratamiento superficial y las características mecánicas fueron obtenidas por DMA y 

nanoindentación. De los resultados de nanoindentación se obtuvo el módulo de Young, con 

el 3% en peso de la carga se encontró un aumento de 134% en comparación con la matriz 

sola y en relación a la dureza resultó en un aumento del 157.8% comparada con el polímero 

sin aditivo. Del DMA se observó un aumento del doble del módulo de almacenamiento en 

comparación con el polímero solo [16]. 
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Lausund y col. (2015) investigaron sobre la adhesión entre una cerámica de alúmina y un 

compuesto basado en una matriz de poliéster reforzada con fibra de vidrio. Se investigó 

sobre las propiedades físicas y químicas. Se realizaron diversos tratamientos superficiales. 

Los análisis mostraron que los tratamientos eliminaron contaminantes orgánicos del 

compuesto con alúmina. Se encontró que la adhesión mejoro de acuerdo con la alúmina 

recibida, esto se verificó con la investigación de la fractura superficial.  El tratamiento con 

silano produjo una fina capa de silano sobre la superficie y tuvo el mayor efecto sobre la 

resistencia adhesiva. Esto podría explicarse porque el silano actúa como un promotor de 

adhesión entre la alúmina y el compuesto, mejora el humedecimiento de la superficie 

tratada con silano por el poliéster termoplástico y una interface de alúmina / poliéster más 

libre de defectos [17]. 

 

Ahs y col. (2004) investigaron los compuestos de alúmina/poli(metacrilato de metilo) 

PMMA que fueron sintetizados con nanopartículas de alúmina de 38 y 17 nm. A una 

fracción de peso óptimo, los nanocompuestos resultantes muestran una transición frágil a 

dúctil a temperatura ambiente en tensión uniáxial con un aumento en la deformación a falla 

con promedio de 40% de deformación y la aparición de un límite de elasticidad bien 

definido en tensión uniáxial. Con respecto a la Tg de los nanocompuestos cae más 20°C. Se 

comprueba que la transición frágil a dúctil depende de una pobre adhesión interfacial entre 

el polímero y la nanopartícula. Esto permite la nucleación de huecos, típicamente por 

partículas más grandes (~ 100 nm) que posteriormente se expanden durante la carga. Esto 

impide la formación aleatora de huecos y promueve el cizallameito deslocalizado, en 

adición a la reducción del a Tg, también hay reducción del rendimiento al corte [18]. 
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Petersen y col. (2015) estudiaron el efecto de la cara del trihidrato de alúmina (ATH) sobre 

las propiedades mecánicas de un polímero reforzado con fibra de vidrio (GFRP), se 

realizaron estudios de ensayos de compresión, tensión, cizallamiento y flexión de tres tipos 

de GFRP cargados con 0%, 25% y 50% de ATH. Se encontró que el control fue más fuerte 

que todas las pruebas excepto para la flexión. En la compresión la fuerza bajo 19% para el 

25% de carga y 25% para el 50% de carga de ATH respectivamente en comparación con el 

control. Con respecto a la tensión la muestra con 25% de carga se comportó como el 

control, pero la muestra con 50% de carga tuvo una disminución significativa en la fuerza. 

Se concluyó que añadiendo ATH general decrece la fuerza y hace que el FRP sea más 

frágil. El rendimiento del ATH al 25% de carga es comparable con el control excepto para 

la compresión, mientras que el 50% de carga de ATH tiene un efecto más significativo 

sobre las propiedades del GFRP [19]. 

 

Cheng y col. (2011) formaron con éxito películas de alúmina dura y transparente (Al2O3) 

con espesores en el intervalo de 500 nm a 5 μm sobre superficies de polimetilmetacrilato 

(PMMA) y poliestireno (PS). El proceso se basó en membranas de aluminio anodizado 

(AMMs) a las superficies del polímero, seguido de un grabado químico. Debido a la fuerza 

capilar, el PS fundido y el precursor PMMA líquido introdujeron con éxito en los 

nanoporos (10 nm de diámetro) dentro de las capas de la alúmina y se solidificaron 

mediante enfriamiento y polimerización respectivamente. Las superficies laminadas 

resultantes exhibieron excelentes adhesión y propiedades mecánicas de superficie similares 

aquellas de sílice fundida, permaneciendo libres de grietas y transparentes aun con alúmina 

con espesor mayor a 1 μm. [20]. 
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Handge y col. (2016) estudiaron las propiedades viscoelásticas de los materiales 

compuestos altamente cargados de poli vinilbutiral (PVB) y partículas de alúmina. 

Compuestos de cerámica – polímero con una concentración en volumen de partículas 

inorgánicas entre el 61% y el 77% fueron preparados Tales grandes fracciones de carga 

implican un fuerte efecto de las interacciones de carga completas sobre las propiedades 

viscoelásticas del compuesto. El análisis térmico mecánico-dinámico reveló que los 

compuestos se caracterizaron por un comportamiento predominantemente elástico por 

debajo y por encima de la temperatura de transición vítrea (Tg) de la fase polimérica debido 

a las fuertes intensidades de carga y de polimerización. Se propuso una ecuación 

fenomenológica para describir el efecto de refuerzo que implica un aumento del módulo de 

almacenamiento en un factor de hasta cuatro órdenes de magnitud. Los resultados del barrio 

de frecuencia y deformación en el modo oscilatorio muestran que la fase del polímero 

influye fuertemente en la deformación de la red de contacto de las partículas inorgánicas. 

La calorimetría de barrido diferencial y la espectroscopia dieléctrica de banda ancha 

indican que la Tg no difiere significativamente en la resolución experimental para el PVB 

de control y los compuestos de PVB [21]. 
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I.2 Marco teórico 

En este apartado se presentan una serie de conceptos y fundamentos teóricos relacionados 

con el tema y que son necesarios para el entendimiento del desarrollo del proyecto. 

I.2.1 Escala nanométrica 

La palabra "nanotecnología" se usa extensivamente para definir las ciencias y técnicas que 

se aplican al nivel de nanoescala, esto es, medidas extremadamente pequeñas, "nanos" que 

permiten trabajar y manipular las estructuras moleculares y sus átomos. Tomando en cuenta 

que un nanómetro equivale en escala a la billonésima parte de un metro (1 nm = 1x10-9 m). 

Las implicaciones que conlleva el hablar de la escala nanométrica son de vital importancia 

cuando se habla de las propiedades de los materiales. Por ejemplo, el color, el cual es 

característico a simple vista o bajo el microscopio, es una propiedad que puede cambiar 

drásticamente cuando se presenta en forma de partículas muy pequeñas, del orden de 

nanómetros. 

Otro efecto que toma relevancia al disminuir el tamaño de un objeto es el aumento de su 

superficie frente al volumen, que permanece constante, y el consecuente incremento en la 

relación área/volumen (A/V). 

Centrándose en el dominio de la nanoescala comprendido entre 100nm y 1µm, las fuerzas 

de principal incidencia resultan ser las fuerzas de electroestática, notoriamente las fuerzas 

de Van Der Waals[22] . 

I.2.2 Polímeros 

Un polímero es una molécula de alto peso molecular construida por la repetición de 

pequeñas unidades químicas simples. En algunos casos la repetición es lineal, de forma 
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semejante como una cadena la forman sus eslabones. En otros casos, las cadenas son 

ramificadas formando retículos tridimensionales. La unidad repetitiva del polímero es 

usualmente equivalente o casi equivalente al monómero, o materia prima de la que se forma 

el polímero [23]. 

 

Los polímeros, que abarcan materiales tan diversos como los plásticos, el hule o caucho y 

los adhesivos, son moléculas orgánicas gigantes, con pesos moleculares desde 10,000 hasta 

más de 1,000,000 g/mol. La polimerización es el proceso mediante el cual moléculas más 

pequeñas se unen para crear estas moléculas gigantes. Los polímeros se utilizan en un 

número sorprendente de aplicaciones, incluyendo juguetes, aparatos domésticos, elementos 

estructurales y decorativos, recubrimientos, pinturas, adhesivos, llantas de automóvil, 

espumas y empaques. Los polímeros son a menudo utilizados como fibra y como matriz en 

compuestos. 

 

I.2.3 Clasificación de los polímeros 

 

Los polímeros se clasifican de varias formas: primero, según la manera en que las 

moléculas son sintetizadas; segundo, en función de su estructura molecular y tercero, por su 

familia química. Sin embargo, el método más usado para describir los polímeros es en 

función de su comportamiento mecánico y térmico. La Figura 1 compara las tres clases de 

polímeros. 
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Figura 1. Estructura general y diagrama de polímeros. 

Los polímeros termoplásticos se componen de largas cadenas producidas al unir moléculas 

pequeñas o monómeros y típicamente se comportan de una manera plástica y dúctil. Al ser 

calentados a temperaturas elevadas, estos polímeros se ablandan y se conforman por flujo 

viscoso. Los polímeros termoplásticos se pueden reciclar con facilidad. 

 

Los polímeros termoestables están compuestos por largas cadenas de moléculas con fuertes 

enlaces cruzados entre las cadenas para formar estructuras de redes tridimensionales. Estos 

polímeros generalmente son más resistentes, aunque más frágiles, que los termoplásticos. 

Los termoestables no tienen una temperatura de fusión fija y es difícil reprocesarlos una vez 

ocurrida la formación de enlaces entrecruzados. 

 

Los elastómeros, incluyendo el hule, tienen una estructura intermedia, en la cual se permite 

que ocurra una ligera formación de enlaces cruzados entre las cadenas. Los elastómeros 

tienen la capacidad de deformarse elásticamente en grandes cantidades sin cambiar de 

forma permanente. 
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I.2.4 Elastómeros 

Un cierto número de polímeros lineales naturales y sintéticos conocidos como elastómeros 

presentan gran cantidad de deformación elástica al aplicarles una fuerza. Bandas elásticas, 

llantas de automóviles, empaques en forma de anillos, mangueras y aislamiento para 

conductores eléctricos son usos comunes de estos materiales. 

 

Los elastómeros, que son polímeros amorfos, no se cristalizan fácilmente durante su 

proceso. Tienen una baja temperatura de transición vítrea (Tg) y las cadenas se pueden 

deformar elásticamente con facilidad al aplicar una fuerza. Los elastómeros típicos (Figuras 

2 y 3) cumplen con estos requisitos [24].  

 

I.2.5 Policloropreno 

Estructuralmente, el policloropreno es similar al caucho natural, y de hecho, fue descrito 

originalmente como caucho natural sintético. La diferencia entre los dos es que en la unidad 

de monómero de repetición que lo convierte en un polímero de cadena larga, el 

policloropreno tiene un átomo de cloro situado en una de las posiciones en las que el 

caucho natural tiene un átomo de hidrógeno. Este átomo de cloro proporciona la ventaja de 

mayor polaridad de la molécula, lo que es una gran ayuda en el desarrollo de la adhesión a 

un grupo diverso de superficies. 

 

El Policloropreno se desarrolló casi por accidente. Experimentando con un catalizador de 

cloruro de cobre y gas acetileno en la década de 1920, en uno de los ensayos de Julius  



24 
 

 

Figura 2. Estructura de cadenas poliméricas. 

Polimero Unidad de Repetición Aplicaciones 

Poliisopreno 

 

Llantas 

Polibutadeno 

 

Llantas industriales, 
montajes contra 
vibración 

Poliisobutileno 

 

Tubería, aislamientos, 
recubrimientos 

Policloropreno 
(neopreno) 

 

Mangueras, vainas 
para cables 

Butadieno-estireno 
(caucho BS ó SBR) 

 

Llantas 

Butadieno-
acrilonitrilo 

 

Juntas, Mangueras 
para combustible 

Silicona 

 

Juntas, sellos 
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Figura 3. Propiedades de algunos elastómeros. 

 

Nieuwland Padre, de la Universidad de Notre Dame, produjo una sustancia de color casi 

negro. Finalmente, el Dr. Nieuwland fue capaz de sintetizar un polímero de divinilacetileno 

e informó sus resultados en un “paper”. Más tarde, en colaboración con científicos de 

DuPont, se controlaron las condiciones de reacción usando un tratamiento con ácido 

clorhídrico para producir cloropreno. La polimerización del monómero produjo un 

polímero gomoso que finalmente se comercializó como DuPrene, más tarde llamado 

neopreno. Este nuevo polímero exhibió muchas de las características del caucho natural, y 

un número de propiedades superiores en uso. Mayor resistencia química, mejor 

envejecimiento y una mejor resistencia a las temperaturas eran unas cuantas de las 

propiedades que eran prometedoras. Sin embargo, desde que el policloropreno fue un 

producto manufacturado, no era competitivo con productos agrícolas en la década de 1930. 

Además, para la mayoría de las aplicaciones de los adhesivos, se requirieron disolventes 

aromáticos de mayor costo, en parte, para la disolución en comparación con disolventes 

alifáticos usados típicamente para el caucho natural. Y en muchas aplicaciones, se 

requieren contenidos de sólidos mayores para lograr ciertas viscosidades en comparación 

 Resistencia a 
la tensión 

(psi) 

Elongación 
(%) 

Densidad 
(g/cm3) 

Poliisopreno 3000 800 0.93 
Polibutadieno 3500  0.94 
Poliisobutileno 4000 350 0.92 
Policloropreno (neopreno) 3500 800 1.24 
Butadieno estireno (caucho BS o SBR) 3000 2000 1.0 
Butadieno-acrilonitrilo 700 400 1.0 
Silicona 1000 700 1.5 
Elastómero termoplástico 5000 1300 1.06 
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con los compuestos de hules naturales, que también aumentó el costo total. Durante la 

Segunda Guerra Mundial; sin embargo, hubo una gran demanda para este caucho que 

coincidía con muchas de las propiedades del hule natural. Después de la guerra, el 

policloropreno retuvo su popularidad debido a su excepcional rendimiento en algunas 

aplicaciones de unión por contacto. 

 

El Policloropreno viene en dos variedades para la fabricación de adhesivos: de caucho 

sólido y emulsión o látex. El hule sólido era la forma preferida para la mayoría de la gente 

en la segunda mitad del siglo XX, ya que estaba disponible en una variedad de grados, 

todos los cuales pueden ser entremezclados para características específicas, y puede ser 

fácilmente convertido en un cemento a base de solvente. La mayoría de los disolventes eran 

baratos antes de la crisis del petróleo de finales de 1970, que preveía adhesivos baratos. Los 

tiempos de secado pueden ser controlados con mezclas de disolventes, que también 

permitió tiempos de proceso rápidos en comparación con otros sistemas adhesivos.  

La combinación con resinas fenólicas y óxidos metálicos produjo características mejoradas 

que hicieron a los compuestos adecuados para numerosas aplicaciones. Sin embargo, 

debido a las leyes y regulaciones ambientales cada vez más estrictas, los adhesivos de 

policloropreno a base de solventes han ido perdiendo camino en algunas aplicaciones, a 

pesar de que el procesamiento y el rendimiento de uso final son por lo general superior a la 

de la mayoría de los sistemas de policloropreno a base de agua [25]. 
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I.2.6 Alúmina 

La alúmina u óxido de aluminio (Al2O3) es un material cerámico muy versátil, sus 

propiedades la hacen especialmente apta para aplicaciones en donde la temperatura es un 

factor crítico, además de su relativa facilidad para adaptarse a diversos trabajos y usos. 

 

El óxido de aluminio existe en la naturaleza en forma de corindón, y de esmeril. Ciertas 

piedras preciosas, como el rubí, el zafiro, son formas de alúmina coloreadas por indicios de 

óxidos de metales pesados; se pueden fabricar piedras artificiales por fusión en la llama 

oxhídrica.  

 

También en forma de óxidos hidratados que son los componentes de la bauxita y de la 

laterita (esta consta principalmente de hidróxidos alumínico y férrico, sílice y menores 

proporciones de otros óxidos).  

 

A continuación se presenta la Tabla 1 con la recopilación de las propiedades y usos de la 

alúmina [25,26,27]. [26] [27][28]. 

 

I.2.7 Usos de la alúmina 

La alúmina se utiliza para contener metal fundido o para operar a alta temperatura, donde se 

requiera buena resistencia. También se utiliza la alúmina como sustrato aislante para 

soporte de circuitos integrados. Una aplicación clásica es el aislante de las bujías. 

Igualmente, se han descubierto algunas aplicaciones únicas en uso dental y médico, 

incluyendo restauración de dientes, relleno de huesos e implantes ortopédicos [24].  
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Tabla 1. Propiedades de la alúmina (Al2O3). 

 

 

 

 

  p     ( )  
 

Propiedades eléctricas 
Constante Dieléctrica: 9.0-10.1 

Resistencia Dieléctrica (kV/mm): 10-35 

Resistividad de Volumen a 25⁰C (Ohm.cm): >1014 

 
Propiedades físicas de la alúmina  
Absorción de Agua – saturación (%): 0 
Densidad (g/cm3): 3.9 

Porosidad Aparente (%): 0 

 
Propiedades mecánicas  
Dureza –Knoop (kgf/mm²): 2100 
Dureza – Vickers (kgf/mm²): 1500-1650 

Módulo de Tracción (GPa): 300-400 
Resistencia a la Cizalla (MPa): 330 
Resistencia a la Comprensión (Mpa): 2200-2600 

Resistencia a la Tracción (MPa): 260-300 

 

Propiedades Térmicas 
Calor Específico a 25⁰C (J/ K. kg): 850-900 
Temperatura Máxima de Utilización Continua (⁰C): 1700 
Dilatación Térmica, 20-1000⁰C ( x 10 K ¹): 8,0 

Conductividad Térmica a 20⁰C (W/m.K): 26-35 
Punto de Recocido (⁰C): 2100 
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Si el tamaño de la microestructura de los materiales cerámicos oxídicos monofásicos 

(alúmina, circonia, mullita, espinela) se reduce sensiblemente por debajo de 1µm, hasta el 

nivel de los nanómetros (1nm es la milésima parte de 1µm) y a su vez se elimina por 

completo la porosidad residual, mediante procesos de sinterización no convencionales 

(sinterización en vacío o mediante sinterización bajo presión asistida por pulsos eléctricos 

“Spark Plasma Sintering”) se aumenta notablemente su resistencia mecánica y su dureza a 

la vez que se hace transparente. Este hecho abre extraordinarias posibilidades para la 

utilización de estos materiales en aplicaciones de muy elevada responsabilidad, como por 

ejemplo ventanas ópticas para equipos aeroespaciales donde una elevada transparencia ha 

de conjugarse con una alta resistencia mecánica y elevada dureza. Por otro lado, los 

materiales compuestos nanoestructurados del tipo óxido/nano-óxido, óxido/nano-carburo, 

carburo/nano-carburo u óxido/nanometal ofrecen un amplio abanico de posibilidades como 

futuros biomateriales, componentes estructurales o materiales superduros. Tal es el caso de 

la aluminanano YAG (5% vol.) donde las nanopartículas del granate de alúmina e itria 

(YAG) por estar localizadas en los bordes de grano de la alúmina, los anclan y en 

consecuencia aumentan la resistencia a la deformación bajo carga a temperaturas elevadas 

(<1.200ºC) hasta tres veces por encima de la alúmina policristalina [29]. 

 

Nanopartículas de óxido de aluminio son de los principales matriales usados en ingeniería 

de nanopatículas. Estas nanopartículas son conocidas por su alta dureza y excelentes 

propiedades de abrasión y tienen amplias aplicaciones industriales tales como agentes 

abrasivos, aislantes y catalizadores. El uso de nanopartículas de óxido de aluminio en 

recubrimientos también se ha estudiado ampliamente. 
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I.2.8 Polímeros nanoreforzados: ventajas potenciales 

Nanocompuestos poliméricos fabricados a partir de una dispersión efectiva de nanorellenos 

(nanopartículas, nanotubos, nanofibras, etc) en una matriz polimérica (termoplástico o 

termoestable) se han propuesto como una herramienta poderosa para la generación de 

nuevos materiales multifuncionales con mejores propiedades mecánicas, físicas y químicas.  

 

Debido a su pequeño tamaño y gran área de superficie, los nanorefuerzos serían capaces de 

proporcionar una combinación única de propiedades, que no son posibles de alcanzar con 

cargas convencionales de refuerzos con tamaños en el rango de los micrómetros. De 

particular importancia, es el requisito de lograr una buena distribución de la nanocarga en el 

polímero, con el fin de obtener los aumentos perseguidos en las propiedades, sin pérdida de 

otras características debido a la alta tendencia a la aglomeración de las partículas. El 

desarrollo y comercialización de nanopartículas como nanoarcillas, nanotubos de carbono 

(CNT), nanofibras (CNF), nanopartículas inorgánicas y otros, ofrecen nuevas posibilidades 

para adaptar los adhesivos en el rango de la escala nanométrica. Debido a la gran área de 

superficie de las partículas de tamaño nanométrico se necesitan sólo pequeñas cantidades 

para provocar cambios significativos en las propiedades resultantes de los adhesivos 

nanocompuestos. Se podría proporcionar una nueva generación de adhesivos estructurales 

con la combinación de propiedades térmicas, eléctricas o termomecánicas que también 

proporcionan una mayor durabilidad al medio ambiente debido a su baja absorción de agua 

y propiedades de envejecimiento. Por ejmeplo, el potencial de los nanorellenos para 

formulaciones adhesivas es prometedor, y sus efectos, en su mayoría están basados en la 

interacción física desarrollada entre la superficie de la nanopartícula y la resina de refuerzo 

en las interfaces de la matriz química. 
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Muchas de las nuevas aplicaciones de los adhesivos estructurales (es decir, aplicaciones de 

transporte, tales como la industria aeronáutica) requieren materiales estables en condiciones 

de servicio que implican entornos de alta temperatura, además de ser resistentes a la 

vibración y la fatiga de carga. La adición de nanocargas en formulaciones adhesivas 

generalmente aumentan su módulo y resistencia mecánica. Sin embargo, el objetivo 

principal en estos casos es aumentar la resistencia a la fractura sin pérdida de las 

características adhesivas. La investigación en la mejora de la resistencia a la fractura de los 

polímeros termoestables (quebradizos) utilizando nanorefuerzos representa una gran 

promesa. Aunque la dureza de estas resinas quebradizas suele aumentar por medio de la 

adición de cargas de hule, otras propiedades mecánicas son generalmente degradadas. Por 

ejemplo, la mejora de la tenacidad de las resinas epoxi por la incorporación de nanocargas 

(CNTs) en la resina ha sido reportado por numerosos investigadores. La participación de 

nuevos mecanismos de consumo de energía de fractura generada por la interacción entre las 

grietas y nanorellenos (desviación de la grieta, puenteo de grietas, fibra de extracción, etc.) 

se considera responsable del efecto de endurecimiento asociado a la adición del 

nanorefuerzo. Gojny et al. (2005) publicaron sobre la influencia de nanorellenos en la 

resistencia a la fractura de resinas epoxi frágiles y los mecanismos de micromecánica 

relacionados. Las mejoras en la resistencia con la adición de bajos contenidos de 

nanorelleno  ha sido informado por numerosos autores, no sólo en el caso de polímeros 

nanoreforzados sino también en situaciones en las que la matriz nanoreforzada está incluida 

en un sistema más complejo, tal como materiales compuestos reforzados con fibras 

continuas. La fabricación de materiales compuestos con diferentes escalas de incorporación 

de nanorelleno en la matriz del material también es considerado como un método potencial 
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para mejorar esas propiedades deseadas. La fabricación de estos materiales compuestos 

requiere que las resinas nanoreforzdas mantengan sus características reológicas y de 

humectación para hacer posible la infiltración de las fibra. Ambos tipos de propiedades 

también son requeridas por los adhesivos nanoreforzados.  
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CAPITULO II Justificación y Objetivos 

 

II.1 Justificación 

La mayoría de las tecnologías modernas requieren de materiales con una combinación 

especial de propiedades, imposible de conseguir con los metales, cerámicas o polímeros 

convencionales. Esta combinación de propiedades es algo extraordinario, porque 

frecuentemente los materiales más densos son los más resistentes, además que un 

incremento de la resistencia y de la rigidez, se traduce generalmente en una disminución de 

la resistencia al impacto. Estas características físico-químicas deseadas se han logrado con 

el surgimiento y desarrollo de los materiales compuestos o composites. 

 

El desarrollo de los composites ha permitido la mejora de las propiedades de los materiales, 

tales como alta resistencia específica (resistencia/densidad) y rigidez específica 

(rigidez/densidad) o la posibilidad de adaptar el material al esfuerzo requerido. 

 

Los materiales compuestos de matriz polimérica se utilizan principalmente en la industria 

automovilística, naval, aeronáutica, aeroespacial, electrónica, de material deportivo y de la 

construcción, reemplazando a los metales y otros materiales en muchas aplicaciones. 
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Tomando en cuenta que el policloropreno es utilizado para desarrollar adhesivos, los cuales 

están teniendo un auge de aplicación en diferentes industrias como la aeronáutica,  donde se 

busca tener materiales estables en condiciones de uso expuestos a altas temperaturas, y que 

sean resistentes a la vibración y a la fatiga de carga, en el presente trabajo se plantea 

determinar, con los resultados e información obtenida, el grado de mejora que puede 

proporcionar la alúmina nanométrica como material de refuerzo de una matriz de 

policloropreno y así profundizar en el estudio de los materiales compuestos con 

nanopartículas. 

 

II.2 Hipótesis 

Al adicionar alúmina nanométrica en una matriz polimérica de policloropreno mejora la 

estabilidad térmica, la dureza y el esfuerzo a la deformación con relación a la tensión. 

 

II.3 Objetivo  

Determinar el efecto sobre la estabilidad térmica, dureza y deformación  mecánica al añadir 

alúmina nanométrica en una matriz de policloropreno en diferentes porcentajes de 

concentración. 

 

II.4 Objetivos específicos 

• Establecer la metodología para la preparación de nanocompuestos con matriz de 

policloropreno con concentración de  alúmina nanométrica variable. 
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Determinar el efecto del contenido de alúmina nanométrica en una matriz de 

policloropreno sobre la estabilidad térmica, módulo de Young y dureza. 
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CAPITULO III Metodología experimental 

 

En este proyecto se utilizó como matriz de policloropreno (Neopreno) el adhesivo de 

contacto 3M Fastbond 30-NF Green y como reforzante alúmina nanométrica. En el 

ANEXO I y II se incluyen las hojas técnicas de ambos materiales. 

 

III.1 Elaboración de muestras  

Tomando en cuenta que el Adhesivo de contacto verde 3M Fastbond 30-NF, en adelante 

denominado simplemente como “la matriz”, cuenta en promedio con un 48% de sólidos, las 

6 muestras preparadas (variando el porcentaje p/p de alúmina), se formularon de la 

siguiente manera:  

En un vaso de precipitado se pesó la alúmina nanométrica; posteriormente, se adicionó 

agua destilada para dispersar la alúmina y con una varilla de vidrio se agitó hasta 

homogeneizar la mezcla. En otro vaso de precipitado se pesó el adhesivo y se colocó en un 

agitador mecánico con una velocidad de la hélice de 200 rpm y se adicionó lentamente la 

mezcla alúmina/agua con la finalidad de integrar totalmente y de manera homogénea todos 

los componentes (Figura 4). Se probaron diferentes tiempos para la agitación de los 

componentes de la mezcla; sin embargo, siempre se tenía al final pequeñas aglomeraciones, 

por lo que se optó por utilizar el dispersante DISPERBYK – 2155 (ANEXO III) para 

eliminar este efecto indeseable. Las formulaciones finales de las muestras se presentan en la 

Tabla 2, cabe mencionar que también se consideró una muestra sin alúmina (Blanco o 
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referencia), para poder comparar el comportamiento de la matriz con respecto a las 

muestras con diferentes porcentajes de alúmina. 

 

 
 Figura 4. Balanza analítica y agitador de hélice de regulación mecánica. 

 

Tabla 2. Formulaciones de los composites elaborados. 
Composite Alúmina 

(% p/p) 
Adhesivo 

(g) 
Alúmina 

(g) 
Agua 
(mL) 

Dispersante 
(mL) 

NF30 BLANCO 0 50.00 0 10 0 

NF30 AL0.1% 0.10 50.00 0.0244 10 1 

NF30 AL0.25% 0.25 50.01 0.0600 10 1 

NF30 AL0.5% 0.50 50.02 0.1215 10 1 

NF30 AL1.0% 1.00 50.03 0.2407 10 1 

NF30 AL2.5% 2.50 50.02 0.6123 20 1 

NF30 AL5.0% 5.00 50.01 1.2631 40 1 

 

Una vez terminadas las muestras, se colocaron en tablillas de madera previamente 

preparadas, lo cual se describe a continuación:  
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La preparación de las tablillas de madera (de 7.5 x 15 cm) consistió en colocarle en una de 

las caras teflón autoadherible, el cual serviría como superficie sobre la cual se pondría la 

muestra correspondiente. Posteriormente, se pusieron 9 capas de cinta maskin tape de 0.5” 

de ancho alrededor de los 4 bordes de la superficie con el teflón, formando una especie de 

pared sobre la superficie de la tablilla (Figura 5). Como paso final de la preparación de las 

tablillas se identificó cada una de ellas con el código de la muestra que sería vertida en ella; 

se prepararon 3 tablillas para cada muestra, incluyendo el blanco, por lo tanto, se 

prepararon 21 tablillas. 

 

 
Figura 5. Preparación de tablillas de madera para muestras. 

 

Se vertió en cada tablilla suficiente cantidad de muestra teniendo el cuidado de no 

sobrepasar el alto de la pared formada por las capas de la cinta adhesiva, y posteriormente 

de manera manual, se distribuyó la muestra depositada con la finalidad de lograr un grosor 

uniforme en toda la tablilla. Una vez llenas con sus respectivas muestras se dejaron en 

reposo durante 24 h para que se solidifiquen y obtener películas homogéneas para la 
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realización de las pruebas posteriores. Ya teniendo formadas las películas fueron retiradas 

de las tablillas con ayuda de una cuchilla (Figura 6) y se almacenaron en sobres de papel 

encerado previamente identificados con los códigos de las muestras. 

 

 
Figura 6. Películas obtenidas para la realización de pruebas. 

 

III.2 Prueba de Análisis Termogravimétrico (TGA) 

 

Para el TGA se cortaron con tijeras secciones rectangulares de las películas de cada una de 

las composiciones anteriormente descritas, cuyo peso fuera de aproximadamente 0.5 g. 

Posteriormente, se colocaron dentro de pequeñas bolsas con cierre hermético previamente 

identificadas (Figura 7) y mandadas a analizar en un equipo TGA Q500 V20.10 Build 36. 

Para dicho análisis, se obtuvieron 5 muestras de cada concentración, que tenían un peso 

desde 18.96 mg hasta 29.05 mg. Utilizando una atmósfera de gas Argón de 50 mL/min, y 

un rango de temperatura de 0°C a 800°C con una rampa de 10 °C /min. 
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Figura 7. Muestra para la prueba de TGA. 

III.3 Prueba de Análisis Mecánico 

 

Para el análisis mecánico de las muestras se cortaron con tijeras, tres secciones 

rectangulares de las películas de 7 x 30 mm de cada una de ellas. Posteriormente, se 

colocaron dentro de pequeñas bolsas con cierre hermético previamente identificadas, para 

ser analizadas en un equipo analizador mecánico dinámico DMA – RSA III (Figura 8).  

 

Figura 8.  Análisis Mecánico de muestras. 
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III.4 Pruebas de Dureza 

 

La prueba de dureza se basa en el principio de que un cuerpo penetrador es presionado 

continuamente en el material a medir con una fuerza determinada. Se mide la deformación 

en el punto de presión y de esta manera se obtiene el valor de la dureza del material. 

Básicamente, la metodología consistió en aplicar el durómetro (Figura 9) sobre una muestra 

de forma circular de aproxidamente 2.5 cm de diámetro por 2.5 mm de espesor, con la 

suficiente fuerza de contacto, de manera consistente y sin brusquedad. Se utilizó una tabla 

de madera para apoyar las muestras, y se aplicó el medidor de dureza. La lectura fue 

tomada 3 s después de aplicar la fuerza. Se tomaron 5 muestras de cada espécimen, en 

diferentes puntos. La temperatura durante la prueba fue de 25°C.  

 

Figura 9. Durómetro marca Tru-Test, escala Shore tipo A. 
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III.5 Prueba del Microscopio Electrónico de Transmisión de Alta Resolución (HRTEM) 

 

La preparación de la muestra para la prueba de HRTEM consistió en hacer una dispersión 

agua-alúmina de la siguiente manera: en un matraz se vertieron 20 mL de agua y una pizca 

de alúmina. Posteriormente, se  sonificó la mezcla durante 10 min (Figura 10).   

 
 

Figura 10. Proceso de sonificación de la muestra para la prueba del HRTEM. 

 

Una vez preparada la dispersión agua-alúmina se puso una gota en una rejilla de cobre y se 

esperó unos minutos para que seque; posteriormente, se puso una segunda gota en la rejilla 

y nuevamente se esperaron unos minutos para que secara. Después se colocó la rejilla de 

cobre con la muestra dentro de una cápsula de polietileno para llevarla al área en donde 

sería analizada. La muestra de alúmina se analizó en un microscopio HRTEM (JEM 

2200FS+CS, JEOL). 
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CAPITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

IV.1 Morfología 

Como parte importante de la caracterización de materiales es necesario hacer un análisis 

por microscopia electrónica cuando se utilizan compuestos nanométricos, esto es 

especialmente útil para poder observar la morfología y distribución de las nanopartículas y 

observar qué tan eficiente es la homogenización con otros materiales.  

 

En la Figura 11 se observa  la morfología y tamaño de partícula de la alúmina nanométrica 

utilizada como reforzante. Como se aprecia, se aglomera la alúmina, lo cual es un 

comportamiento normal de las partículas a escala nanométrico por la alta energía 

superficial que tienen, que se genera por las fuerzas de van der Waals, lo que se traduce en 

una tendencia a formar aglomeraciones. También se puede comprobar que las partículas de 

alúmina tienen forma semiesférica y su tamaño está, principalmente, en el orden de los 7 

nm a los 25 nm [ 1, 6, 9, 30].  [9][1][30][6].  

 
 

 
 

Figura 11. Migrografías de HRTEM de la alúmina nanométrica, 
a) Alúmina magnificación 100 nm  b) Alúmmina magnificación 50 nm 
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En comparación con nuestros resultados se tiene el trabajo de Ash y col [18] quienes 

describen la morfología de las nanopartículas de alúmina en su investigación, con una 

distribución del tamaño de las partículas principalmente entre los 17nm y 38nm como se 

observa en la Figura 12. También se puede observar la formación de aglomeraciones  

 

Figura 12 Micrografía TEM de nanopartículas de alúmina[18]. 
 

IV.2 Estabilidad térmica 

Se realizó TGA para estudiar la estabilidad térmica de la matriz de policloropreno 

sobre el efecto de la adición de la alúmina nanométrica. Los resultados de las pruebas de 

TGA se ilustran en la Figura 13(a). Se observa  que los perfíles de degradación constan de 

tres fases, en la primera etapa, hasta los 300°C, se produce principalmente HCl por la 

descomposición de la matriz de policloropreno. En la segunda, hasta 450°C, y tercera etapa, 

hasta 730°C, se producen compuestos orgánicos clorados (como el clorobenceno) y 

compuestos aromáticos, de manera similar como lo reportaron Kameda y col [31] y puede 

apreciarse en la figura 13(c). 

En la Figura 13(b) se puede observar que las curvas no son muy distintas 

independientemente de la cantidad de alúmina que se agruegó, sólo el composite con 1% de 
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alúmina tuvo una pérdida de peso más rápida, lo cual podría atribuirse a que esta muestra 

estaba un poco más húmeda que las demás y por lo tanto perdió peso más rápidamente, 

indicando que el uso de la alúmina no afecta la estabilidad térmica del composite, siendo 

congruente con los resultados reportados por Kleps y col [31]. Coincidiendo con  la 

literatura, la degradación de la matriz ocurre dentro de los primeros 400°C, lo que se puede 

observar en para todas las muestras, y dentro de los 400°C – 800°C se aprecia la 

degradación de la muestra [18, 34, 35,36, 37].  [18] [34] [35][36] [37] 

 
 

Figura 13. Análisis TGA de los composites pérdida de peso contra temperatura.(a) Curva 
TGA de las muestras de los 0 – 800 ºC. (b) Curva TGA primera etapa de descomposición 

de las muestras. (c) Comportamiento de la degradación térmica del Policloropreno 
reportado por Kleps y col. [31]. 

 
 

Se  ha reportado que a concentraciones bajas se obtienen mejores características del 

composito con respecto a la degradación. Harandi y col. reportaron que  la disminución de 

la densidad de reticulación y el aumento concomitante de la movilidad de las cadenas de 

polímero acelera la degradación del polímero, esto se puede deber a la estructura del 

composito en el que la alúmina modifica en forma despreciable la densidad de reticulación 

de la matriz y a diferencia cuando se usan concentraciones más elevadas del 

c) 
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nanocompuesto se observan modificiones a la densidad de reticulación que aceleran la 

oxidación y la degradación de la matriz [9].  

 

Sin embargo, se observa también en  los termogramas  que antes de los 400°C los 

composites presentan una estabilidad térmica similar que la del Blanco. Kaboorani y col. 

reforzaron PVA con alúmina, con 3 diferentes porcentajes (1%, 2% y 4%),  obteniendo una 

muy ligera mejora en la estabilidad térmica en todos los composites, atribuyéndoselo al 

efecto de restricción en la movilidad de las cadenas poliméricas en el PVA, lo cual puede 

observarse en la Figura 14 [5].  

 

Figura 14. Estabilidad térmica de nanocomposites de PVA-alúmina reportado por 

Kaboorani y col.  [5] . 

 

Se demuestra que la adición de la alúmina no mejora la estabilidad térmica de la matriz de 

policloropreno, también es importante observar que los resultados de estabilidad térmica 

son alterados dependiendo del tamaño de la nanoparticula según los trabajos de Ash y col. 

[15, 18]. [18] [15]  



47 
 

IV.3 Comportamiento mecánico 

Se realizaron estudios de esfuezo – deformación a todas las muestras  para determinar el 

efecto del contenido de alúmina nanométrica. Para ello, se corrieron 3 pruebas por  

especímen de cada concentración a temperatura ambiente. La Figura 15 muestra las 

gráficas obtenidas, se puede observar en las gráficas la zona elástica para cada una de la 

muestras, la zona plástica de las gráficas varía de acuerdo con la muestra, pero se puede 

observar que la elongación a la ruptura del elastómero se reduce desde un 30% hasta un 

60% conforme aumenta la carga de alúmina [1].  

En la Figura 16  se muestran las curvas en comparación de los ensayos de tracción de los 

compositos NF30 AL. Se puede observar la disminución del esfuerzo en linealidad con el 

aumento de la concentración de alúmina en el elastómero. La muestra NF30AL1% muestra 

mejor comportamiento al no disminuir tanto la fueza necesaria para la deformación. 

Trabajos reportados indican también comportamiento inusuales en los ensayos, pero al 

contario de  los resultados aquí reportados la anomalía de ellos presentó una disminución 

significativa, en esos estudios reportados se explica que esto se debió a que posiblemente 

existió mayor aglomeración de nanopartículas en la muestra y lo cual obligó a obtener un 

resultado inusual. En contraparte, se puede explicar que  la NF30AL1% posiblemente 

presentó menos aglomeraciones y una dispersicón más homogénea de la nanopartícula, 

posiblemente debido a la incursión del DISPERBYK [1, 6, 30]. [1][6][30].  
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Figura 15. Graficas de esfuerzo – Deformación de los especímenes  

(a) NF30 Blanco (b) NF30 AL 0.1%, (c) NF30 AL 0.25% (d) NF30 AL 0.5%,  
(e) NF30 AL 1%, (f) NF30 AL 2.5%, (g) NF30 AL 5%. 

 

a)  b)  

c)  d)  

e)  f)  

g)  
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Figura 16. Ensayos de tracción para análisis del esfuerzo de NF30 con varias 

concentraciones de alúmina. 

A partir de estos gráficos se puede obtener el módulo de Young. En la Figura 17 se 

muestran  los resultados para todos los especímenes, es notorio que el módulo de Young 

aumentó conforme aumenta el porcentaje de concentración del nanocompuesto,  como se 

ha reportado por  Petersen y col. y otros grupos [1, 6, 19, 25, 30, 38]. [25] [6] [38] [19] [1] [30]  

Todos ellos explican que el incremento en el módulo de Young se debe a la incursión de 

nanopartículas en la matriz, se muestra un incremento en las concentraciones más bajas, 

hasta el 2%, sin embargo, se observa que en la concentraciones superiores a este procentaje 

presenta una disminución y posteriormente un aumento consistente, este aumento, de 

acuerdo a Chee y col, en el módulo de Young a baja cocentraciones se debe a que la 

nanopartícula se agrega a la matriz,  creando una fuerte interacción interfacial que  permite 

que las nanopartículas se transfieran fácilmente a través del sistema matriz – 

nanocompartícula. Al llegar al umbral del 2% la nanopartícula se aglomera, este efecto se 

puede observar en la Figura 18a,  reportada por Chee y col. [39]. Esta aglomeración de la 

alúmina permite el incremento del módulo de Young aumentandolo considerablemente,  
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debido a que impide el movimiento de las cadenas poliméricas, ya que habrá una débil 

interaccion entre la nanopartícula y la matriz, por lo que las resistencia a la tracción se ve 

disminuida y la fragilidad del material aumentó. El efecto del aumento del módulo de 

Young no es exclusivo de la alúmina, en la Figura 18b se puede observar en los estudios de 

Shokry y col. que también tuvieron un incremento en el modulo de Young por la incursión 

de nanotubos de carbono en una matriz de PU [13]. 

 
 

Figura 17.-Módulo de Young  Vs. % alúmina del composite NF30 AL 
 
 
 

       

Figura 18. Módulo de Young Vs. Contenido de reforzante nanométrico;  
a) Matriz de LDPE con alúmina, reportada por Chee y col.  [39] , y  b) Matriz de PU con 

alúmina, reportado por Shokry y col.  [13] 
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Por otro lado, en la Figura 19 se puede ver y comprobar que, al reducir la zona plástica, 

también se reduce la elongación máxima. Interpretando este resultado se puede observar 

que entre mayor concentración de alúmina la elongación se reduce, con algunas 

excepciones como 0.25% y 2.5%. Es notable que la muestra de 5% disminuyó críticamente 

su elongación máxima, esto como producto  de la aglomeración y la falta de dispersión de 

la nanopartícula en la matriz, como se ha reportado por Thomas y col. y Swain y col. como 

se puede observar en la Figura 20a y 20b, la alumina disminuyó la elongación máxima del 

material a medida que se incrementó su concentración [1, 2, 5, 10, 19].[5][1][10][19] [2] 

 [1][6 ][19 ][10 ].  
La Figura 21 ilustra cómo disminuye la resistencia a la ruptura del material; es decir, se 

vuelve más rígido a medida que aumenta la concentración de alúmina. Sin embargo, con la 

concentración del 1% tiene una recuperación en el esfuerzo máximo. Aun así, no es mejor 

que la muestra en Blanco este estudio. Este resultado reportado por Ahs y col., Thomas y 

col.,  Chameswary y col., y Swain y col. sugiere que el material se vuelve más frágil por la 

incursión del nanompuesto e inclusive usando dispersantes se obtiene el mismo 

comportamiento como se puede observar en la Figura 22. [1, 2, 6, 18, 40] [18][1][2][6][40].  

 
Figura 19. Contenido de alúmina (%) vs Elongación máxima 
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Figura 20. Elongación máxima vs concentraciones. a) Thomas y col [1] b) Swain y col [2]. 

 
Figura 21. Esfuezo máximo  vs Contenido de alúmina en la matriz. 

 

Figura 22. Esfuezo máximo vs Contenido de alúmina y silica nanonétricas,en la matriz PU 

reportado por Swain y col. [2]. 
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IV.4 Dureza  

Se realizó un análisis de dureza para analizar las características de los composites con 

respecto a esta propiedad. Para tal efecto se elaboraron 7 especímenes de cada composite 

para realizar el estudio, a cada espécimen con forma de círculo, se le aplicó la prueba en 

cinco puntos, a fin de tener un muestreo uniforme, como se ilustra en la Figura 23. 

El resultado del análisis de dureza muestró variación en los datos obtenidos siendo más 

dispersa para las diferentes muestras. Se puede observar que al aumentar la concentración 

de alúmina también incrementó la dureza, lo que se traduce en menor elasticidad del 

material. Un material más duro es un material más frágil y quebradizo. 

 
 

Figura 23. Dureza de composite con diferentes % de alúmina y NF30 como matriz. 

Se puede observar que en la muestra de 1% y 0.25% la dureza ha disminuido y corrobora 

que el material se vuelvió más elástico como se observó en las gráficas de eloganción 

máxima. Los resultados de los estudios de Dhabale y col., Figura 24a, mostraron que la 

dureza en escala Shore D de sus composites de LDPE + TiO2 + Al2O3, aumenta la dureza 

conforme aumenta la cantidad de alúmina, sin aumentar el dióxido de titanio [41]. Los 

estudios de Shokry y col., con matriz de PU y nanotubos de carbonos, mostraron el mismos 
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resultados de endurecimiento de la matriz al elevar las concentraciones de las 

nanopartículas, Figura 24b [13]. Las variaciones  observadas en esta investigación se pueden 

deber a la aglomeración de la alúmina y, por lo tanto, se presentan zonas con mayor dureza 

que otras, esto se puede observar en los datos que se obtuvieron para cada punto de prueba, 

lo cual mostró que hubo una variación en el resultado, en algunos casos, de hasta 5 puntos 

Shore, pero consistentemente el sistema matriz - nanopartícula se  endureció.  

 
Figura 24. Dureza de composite con diferentes contenidos de nanopartículas,  

a) Reportado por Dhabale y col. [41] y b) reportado por Shokry y col.[13]. 
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CAPITULO V. CONCLUSIONES 

 

 La aglomeración de la alúmina nanométrica es una característica propia de este material,  

lo cual ha sido comprobado en otras investigaciones similares,  registrándose los mejores 

resutlados al tener mejor dispersión de la alúmina y bajas concentraciones. Al agregar 

alúmina a los compuestos genera aumentos en el módulo de Young, reflejando una 

disminución de la elongación máxima. Esto sucede cuando se incrementa la concentración 

de la alúmina, ya que en concentraciones menores a 0.5% la elongación máxima disminuyó 

en menor por porción, pero consistentemente disminuye. La dureza del material aumentó 

conforme aumentó la proporción de alúmina en el compuesto, siendo congruente con la 

disminución de la zona de deformación y la elongación máxima; además, la estabilidad 

térmica de la matriz de policloropreno se mantuvo aún con los aumentos de carga del 

nanocompuesto. 

 

Con todo lo anterior, se puede concluir que la adición de alúmina nanométrica en 

porcentajes pequeños aumenta la dureza y el módulo de Young del composite, pero 

disminuye sus características mecánicas en relación al esfuezo máximo y la elongación 

máxima. En porcentajes mayores, estas disminuciones se vuelven críticas al grado de no 

presentar zona plástica.  
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Finalmente, se puede mencionar que con esta investigación se pudo comprobar que el 

agregar alúmina nanométrica a una matriz de policloropreno no todas sus características 

mecánicas fueron aumentadas; sin embargo, sí se observó que la dureza se aumentó, así 

como el módulo de Young, reflejadose en el aumento de la rigidez del composite. Las 

aplicaciones de este compuesto pueden ser variadas, como ejemplo, en el reforzamiento de 

rodillos fabricados con este polímero, ya que al tener mayor dureza aumentan su vida útil.  

 

V.1 Recomendaciones 

Es recomendable realizar estudios de DSC para observar el comportamiento de la Tg del 

polímero, y analizar si la alúmina modifica de alguna forma el comportamiento del mismo.. 

Asimismo, realizar estudios del comportamiento mecánico del sistema matriz – 

nanopartícula, considerando tiempos de curado de la matriz polimérica. 

También realizar estudios sobre las propiedades de adhesión del compostie, a través de 

estudio mecánicos y pruebas de T-Peeling. 

Finalmente, es recomendable hacer análisis por HRTEM ó SEM de los composites para 

observar directamente las zonas de aglutinación de la alúmina y en específico, si esas zonas 

incrementan la dureza de la matriz. 
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ANEXOS 

ANEXO I. Ficha técnica de la alúmina nométrica AEROXIDE Alu C 
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ANEXO II. Ficha técnica del adhesivo de contacto verde 3M Fastbond 30-NF 
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ANEXO III. Ficha técnica del dispersante DISPERBYK – 2155  
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