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RESUMEN:Enestetrabajo, se encapsularon
nanoarcilla de paligorskita y polifosfato
de amonio con melamina y diisocianato
mediante  polimerizacién superficial in
situ. Estos rellenos se incorporaron en
una mezcla de poli (acido lactico) (PLA) y
copolimero de etileno y acetato de vinilo
(EVA) como aditivos retardantes de flama
(FR). Los resultados obtenidos confirman el
notable aumento de la estabilidad térmica
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y las caracteristicas de FR del compuesto
PLA/EVA. La encapsulacion del relleno se
caracterizd por FTIR y XRD. Los rellenos
encapsulados de PLA/EVA obtenidos se
caracterizaron mediante TGA y pruebas de
retardancia al fuego tales como UL-94 (HB),
LOl y calorimetro de cono. La incorporacion
de estos rellenos encapsulados aumenta
significativamente la LOI y reduce la tasa
maxima de liberacion de calor durante las
pruebas de calorimetria de cono con una
mejor estabilidad térmica y una reduccion
notable en la tasa de combustién horizontal.
Estos compuestos son una forma
prometedora de satisfacer la creciente
demanda de materiales de alto rendimiento
con caracteristicas ignifugas utilizando
compuestos sostenibles y respetuosos con
el medio ambiente.

También se obtuvo una notable mejor
dispersion de cada relleno al utilizar este
sistema microencapsulado. Este aumento
en las caracteristicas de FR de la mezcla
PLA/EVA se atribuy6 a la formacion de una
homogénea capa carbonosa protectora en
la superficie del compuesto. Esta mezcla
de PLA/EVA con estos rellenos FR logrd
excelentes caracteristicas de retardancia
a la flama con buenas propiedades
mecanicas, 10 que es una buena opcion
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para obtener compuestos ignifugos con un mejor rendimiento. Estos compuestos son una
forma prometedora de satisfacer la creciente demanda de materiales de alto rendimiento
con caracteristicas ignifugas utilizando compuestos sostenibles y respetuosos con el medio
ambiente.

ABSTRACT: In this work, palygorskite nanoclay and ammonium polyphosphate were
encapsulated with melamine and diisocyanate via in-situ surface polymerization. These
fillers were incorporated into poly (lactic acid) (PLA) and ethylene vinyl acetate copolymer
(EVA) blend as flame retardant (FR) additives. The obtained results confirms the remarkable
increase in thermal stability and FR characteristics of PLA/EVA composite. The filler
encapsulation was characterized by FTIR and XRD. The obtained PLA/EVA encapsulated
fillers were characterized by TGA and fire retardant tests such as UL-94 (HB), LOI and cone
calorimeter evaluations. The incorporation of these encapsulated fillers significantly increases
the LOI and reduces the peak heat release rate during cone calorimetry tests with better
thermal stability and a noticeable reduction in horizontal burning rate. These composites are
a promising way to meet the growing demand for high performance materials with flame
retardant characteristics using sustainable and environmental friendly composites.

Alsoanoticeable better dispersion of each filler was obtained when using this microencapsulated
system. This increase in PLA/EVA blend FR characteristics was attributed to the formation of a
homogeneous char protective layer on the composite surface. This PLA/EVA blend with these
FR fillers achieved an excellent FR characteristics with good mechanical properties which is a
good option to obtain flame retardant composites with better performance. These composites
are a promising way to meet the growing demand for high performance materials with flame
retardant characteristics using sustainable and environmental friendly composites.

11 INTRODUCCION

Los polimeros provenientes de biorrecursos renovables, como el maiz o el almidén,
han atraido mucha atencién debido a su excelente biodegradabilidad [1,2]. Uno de
estos polimeros es el acido polilactico (PLA), que ha atraido cada vez mas la atencion
debido a su amplia aplicaciéon en diversos campos que incluyen el embalaje, la ingenieria
biomédica, los textiles, la electricidad y la electronica y otras areas [3-5]. Principalmente
por su biodegradabilidad y buenas propiedades mecanicas, tales como alto médulo y
transparencia [2,6].

El PLA ha sido utilizado recientemente en filamentos para impresion 3D [7,8],
en objetos para diversos campos como biomédico, ingenieria de tejidos, bioimpresion,
eléctrico-electronico, automotriz, aeroespacial, sensores, baterias, robética, entre otros. La
impresion 3D de materiales poliméricos ignifugos podria afectar negativamente la ligereza
de las estructuras desarrolladas y la capacidad de disefiar formas geométricas anémalas o
intrincadas, principalmente debido a la mayor carga FR necesaria para lograr este retardo
del fuego [9,10]. Una caracteristica especifica del PLA es su baja resistencia al impacto
y alto modulo, que se ha mejorado al agregar polimeros de bajo médulo y alta tenacidad
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como el etileno.

Se han utilizado varios materiales para mejorar la dureza mecanica del PLA,
como poli(succinato de butileno), poli(adipato de butileno-co-tereftalato), elastdmeros de
poliuretano termopléastico (TPU), cauchos y otros polimeros [14-19]. Se ha encontrado que
el PLA es compatible con EVA con una mayor concentracion de VA debido al efecto sinérgico
entre la estructura cristalina del poli(acido lactico) (PLA) y la presencia de copolimero de
etileno acetato de vinilo (EVA), lo cual produce mezclas de PLA/EVA altamente ddctiles.

Sin embargo, el PLA y el EVA presentan baja retardancia a la flama, lo cual limita
significativamente su aplicacion, especialmente en algunos campos en los que se requiere
el mejor rendimiento del material [20,21]. Desafortunadamente, su inflamabilidad y goteo
al quemarse también conllevan grandes riesgos para una aplicacion mas amplia. Se han
realizado muchos esfuerzos para impartir FR al EVA o al PLA. En los ultimos afios, el
principal interés se ha centrado en la incorporacién de retardantes de llama (FR) libres
de halégenos debido a sus caracteristicas amigables con el medio ambiente [22,23]. Los
hidroxidos metalicos, como el trihidrato de aluminio [AI(OH),] y el hidroxido de magnesio
[Mg(OH),], se han utilizado para mejorar de forma eficaz la resistencia al fuego de los
compuestos poliméricos. Sin embargo, estos hidroxidos metalicos requieren una carga de
hasta el 60 % en peso para alcanzar una retardancia a la flama suficiente, lo que tiene un
efecto negativo en el procesamiento y las propiedades mecanicas del compuesto retardante
de llama [24].

Recientemente, la incorporacion de nanoarcillas como la montmorillonita modificada,
la haloisita o la silice en una matriz polimérica ofrece un método prometedor para mejorar
las propiedades al fuego [25-29]. Sin embargo, se ha reportado que estas nanoparticulas
no pueden usarse solas como retardantes de llama (FR) para cumplir con los requisitos de
los estandares de reaccion al fuego [29-31].

La paligorskita (Pal) es un silicato de aluminio y magnesio hidratado (2:1) con
morfologia fibrosa o de listones. Exhibe una excelente estabilidad quimica y térmica, gran
area de superficie especifica, alta relacion de aspecto y alta densidad [32,33]. La Pal se
ha utilizado recientemente como refuerzo para materiales poliméricos [34,35], asi como
retardante de llama en varias matrices poliméricas [30,35-38]. Se ha informado de una
buena sinergia entre varios aditivos FR como la nanoarcilla y el polifosfato de amonio [39-
41] debido a que combinan sus mecanismos ignifugos con un impacto insignificante en el
comportamiento mecanico y ambiental del polimero [42]. Estos retardantes de llama (FR)
pueden actuar mediante la dilucién del combustible en la fase gaseosa y/o la formacion de
una barrera carbonizada en la fase condensada. Esta capa carbonosa puede actuar como
aislante del material que se encuentra debajo protegiéndolo contra la difusién de calor,
oxigeno y productos de descomposicidon gaseosos, disminuyendo asi la inflamabilidad y
mejorando la retardancia al fuego de los materiales [43]. La modificacidn de la superficie de

los aditivos FR es una buena opcion para disminuir el efecto negativo de la dispersion del

Ciencias exactas y de la tierra: teorias y principios 2 Capitulo 11

110



aditivo sobre las propiedades mecanicas del polimero y para mejorar las caracteristicas FR
del compuesto [44,45].

En este trabajo, se encapsularon Pal y APP con una capa de poliurea reticulada
para analizar su efecto sobre la resistencia al fuego de los compuestos PLA/EVA. Estos
compuestos PLA/EVA ignifugos de alto rendimiento son una forma prometedora de
satisfacer la creciente demanda de compuestos de alto rendimiento con caracteristicas
ignifugas utilizando materiales sostenibles y respetuosos con el medio ambiente.

21 EXPERIMENTAL

2.1 Materiales

Los polimeros utilizados fueron &cido polilactico (PLA) con nombre comercial Ingeo
3052D de Nature Works con un MFI de 5,8 g/10 min, un copolimero de etileno-vinil acetato
(EVA) de DuPont con 25 % de acetato de vinilo y un MFI de 3,0 g/10 min. La paligorskita
(Pal) se obtuvo de vetas naturales en Chapab, Yucatan, México, la cual posteriormente fue
purificada y modificada organicamente. La purificacion se realizé6 con &cido clorhidrico a
baja concentracion (<3 M) para eliminar las impurezas y generar un alto nUmero de grupos
silanol en la superficie. A continuacion, la paligorskita purificada se sometié a un tratamiento
quimico, consistente en injertar moléculas de silano organico sobre la superficie de arcilla
fibrosa con el fin de mejorar las interacciones entre los compuestos organicos e inorganicos.
Se utiliz6 3-glicidiloxipropil-trimetoxisilano (GLYMO) para modificar la paligorskita, de
Sigma-Aldrich con una pureza del 99 %. El polifosfato de amonio (APP104MF) fue adquirid
a Hangzhou JLS Flame Retardants Chemical.

2.2 Procedimiento de encapsulacion

La Pal y la mezcla Pal/APP se encapsularon utilizando un matraz de fondo redondo
de tres bocas de 500 ml equipado con condensador de reflujo, agitador magnético y un
termometro sumergido en agua. Se dispersaron 70 g de Pal o la mezcla Pal/APP en
diferentes proporciones en 250 mL de acetona y se agité hasta que el polvo se disperso
homogéneamente y luego se calenté lentamente hasta llegar a 55 °C. En seguida, se
alimenté lentamente al matraz una solucion de 8 g de difenilmetano 4,4-diisocianato (MDI)
en acetona. Luego, gota a gota se aliment6 al matraz una dispersion de melamina (MEL)
en acetona y la reaccion continué a 55 °C durante 4 h. Luego, el producto obtenido se
filtré al vacio, se lavo con acetona y se enjuago tres veces con agua desionizada a 60 °C.
Finalmente, el producto se sec6 a 80 °C durante un dia y posteriormente se molié hasta
obtener un polvo fino. Este aditivo FR compuesto por Pal o Pal/APP recubierto con MEL
se incorporo luego al sistema polimérico PLA/EVA. La Tabla 1 muestra los compuestos
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preparados. Un diagrama esquematico de la estructura nicleo-corteza se presenta en la
Fig. 1 que ilustra la co-microcipsula compuesta por un nucleo Pal o Pal/APP encapsulado
con una capa de poliurea obteniendo una estructura nacleo-cubierta y la Figura 2 muestra

el esquema propuesto de la interacciones entre estos.

Muestra PLA/EVA 80/20 Pal APP
(% peso) (% peso) | (% peso)

PLA/EVA 100 0 0
PLA/EVA-6Pal-0APP 94 6 0
PLA/EVA-6Pal-3APP 91 6 3
PLA/EVA-[6Pal-0APP]? 94 6 0
PLA/EVA-[6Pal-3APP] 91 6 3
PLA/EVA-[6MPal-0APP] 94 6 0
PLA/EVA-[6MPal-3APP] 91 6 3
PLA/EVA-[9MPal-0APP] 91 9 0
PLA/EVA-[9MPal-4APP] 87 9 4

2los [ ] indican que la muestra se encapsulé y la M que la arcilla se modifico.

Tabla 1. Descripcion de los compuestos

core: Pal shell: Melamine

Pal/APP core: Pal/APP shell: Melamine

Figura 1. Esquema de la co-microcapsula con nucleo de Pal o Pal/APP y con cubierta de Melamina
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Figura 2. Esquema de las interacciones nuacleo-coraza (core-shell)

Preparacién de los compuestos PLA/EVA con aditivo FR

Los compuestos de PLA/EVA (en una proporcion de 80/20) fueron preparados con
diferentes cantidades de aditivos FR mediante mezclado por fusién utilizando un mezclador
interno de laboratorio Brabender con una camara de mezclado de 70 cm?, con rotores tipo
roller, a 60 rpm y 170 °C, de la siguiente manera: Primero se incorpor6 PLA y luego de
3 min se agregd EVA y se mezcl6 por 3 min y finalmente se incorporé el aditivo FR y se
continu6 con la mezcla por 5 min mas. Las muestras se prepararon en laminas de 3 mm
de espesor a partir de los compuestos preparados mediante prensado en caliente a 120 °C
con 10 MPa de presion durante 10 min, que luego se cortaron en el tamafo apropiado para

los diferentes analisis.

Caracterizacion

Las muestras se caracterizaron por microscopia electronica de barrido (SEM)
usando un JEOL JCM-6000 operado en modo SEI con un voltaje de 15 kV. Se obtuvieron
imagenes SEM para al menos 3 especimenes de cada muestra. Se realiz6 el analisis
de FTIR en un equipo Nicolet-550. Las mediciones mecanicas dinamicas en modo de
flexion se llevaron a cabo en un analizador DMA 938 de TA Instruments. Las muestras
se caracterizaron por Analisis Termogravimétrico en un TGA TA Instruments Q500 a una
velocidad de calentamiento de 10 °C/min, de 30 a 600 °C, en atmoésfera de nitrogeno. La
resistencia a la tension y la elongacion a la rotura se determinaron utilizando una méaquina
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de ensayos MTS Criterion Model 43 acoplada a una celda de carga de 5kN, con una
velocidad de 50 mm/min, de acuerdo con la norma ASTM D638-14. El valor LOI se midio
utilizando el instrumento de andlisis del indice de oxigeno limitante en barras de prueba
de tamafio 100 x 6.5 x 3.0 mm, de acuerdo con la norma ASTM D2863. La prueba de
combustion horizontal UL-94 se realiz6 de acuerdo con la norma ASTM D635. Los datos del
calorimetro de cono se obtuvieron de acuerdo con E1354-12 con un calorimetro de cono
dual FTT bajo un flujo de calor de 35 kW/m?2, utilizando al menos tres especimenes de cada
muestra para determinar: el tiempo de ignicion, la tasa méaxima de liberacion de calor y el

calor total desarrollado.

31 RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Caracterizacion de paligorskita modificada

La Figura 3 muestra los espectros FTIR de Pal sin modificar y modificada con silano.
Esta figura muestra las bandas caracteristicas de paligorskita en muestras modificadas
y no modificadas. Las sefiales alrededor de 3000-3600 cm™ se asignan a la vibracion de
estiramiento de los grupos —OH, especificamente el pico en 3614 cm™ se atribuye al enlace
O-H. La de 981 cm™" se debe al estiramiento perpendicular al plano de enlaces Si-O. La de
912 cm™ se le atribuye a la flexion en los enlaces Al-Al-OH y la de 644 cm™ corresponde a
enlaces de estiramiento del agua coordinada con Mg [47,48]. Las sefiales en 3542 y 3538
cm' corresponden a agua coordinada en los canales de arcilla. La Figura 2-B se enfoca en
la longitud de onda de 700 a 1500 cm™ en la que se puede ver un aumento significativo en
la sefial de la banda a 910 cm™ que se relaciona con el grupo oxireno en el silano GLYMO
[49,50]. Esta sefal también aparece en el Pal sin modificar, pero a menor intensidad, lo que
hace que las sefales emitidas por las arcillas modificadas y sin modificar se superpongan
en esa banda. El aumento significativo en esta banda a 910 cm™ en la arcilla modificada
que esta asociada con el grupo oxirano sugiere que la molécula de silano esta unida a la
superficie de la arcilla por interacciones con las moléculas de hidroxilo en el Pal.
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Se realiz6 la comparacion del sistema Pal modificado con APP sin encapsular en la
Figura 3, donde en PalM&APP se marcaron las longitudes de onda del oxirano (910 cm-1)
correspondientes al GPRTMS, y de los enlaces Si-O-Si . (981-1193 cm-1) que se encuentran
en el Pal modificado, sumando solo los valores de numero de onda de una banda muy
pronunciada de NH4+ que va desde los valores de 3030 a 3400 cm-1, los valores de 1243
y 1423 cm- 1 correspondiente a la vibracion de tension P-O y 796 cm-1 correspondiente a
la vibracion de tension P-O-P y que corresponden al polifosfato de amonio (APP) [51]. Una
vez identificadas las bandas caracteristicas de este sistema ignifugo, se compara con las
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Figura 5. Curvas de TGA de las muestras con los dos FRs

La Figura 5 muestra las curvas TGA y DTG de los dos FR en nitrogeno. Hay tres
pasos en la curva TGA de la mezcla MH/RP (Fig. 5a), que corresponden a tres picos de
tasa de pérdida de masa (MLR) en la curva DTG de este FR (Fig. 4b). En cambio, ademas
de los tres pasos, aparece un nuevo paso en la curva TGA de la co-microcapsula M[PAL/
appAPP] a partir de 365 °C, a 376 para muestra no encapsulada y a 385 para muestra
pal-app encapsulada con poliurea. indica que APP y el proceso encapsulado mejoraron la

temperatura de degradacion con el mejor comportamiento térmico.
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Figura 6. Modulo y resistencia a la tension de varias muestras de los compuestos EVA/PAL-APP

La Figura 6 muestra el médulo y la resistencia a la traccion de los compuestos con
varios contenidos de aditivos fFR. Se ve claramente que la inclusién de f Pal aumenta el

médulo y cuando la mezcla Pal-APP se encapsula con poliurea se observa un aumento
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notable en la resistencia a la traccion. Esto sugiere que el proceso de encapsulacion y la
modificacion de la arcilla Pal mejoraron la adhesion interfacial entre el aditivo fFR y la matriz
de polimero de la mezcla PE/PLA como se reporta en otros trabajos [41].

La Figura 7 presenta las imagenes de SEM de la mezcla Pal-APP y la co-
microcapsula M[Pal-APP]. Como se muestra en la Fig. 7a, la mezcla Pal estd compuesta
de particulas discretas con diferentes tamafios. La superficie de las particulas es lisa y
las particulas tienen bordes claros. E incluso se pueden ver particulas fibrosas sueltas, lo
que sugiere que estas particulas no estaban recubiertas; por otro lado, en comparacion, la
co-microcéapsula en la Fig. 7b exhibe una morfologia completamente diferente en la que la
superficie de las particulas esta cubierta con una capa de sustancia similar a un floculo y el
borde afilado de las particulas se vuelve imperceptible. Obviamente, se puede ver que tanto
las particulas de Pal como las de APP han sido encapsuladas por poliurea, produciendo

una co-microcapsula de nucleo-coraza.

Figura 7. Imagenes de SEM de: a) Pal-APP y b) [Mpal-APP]P]

La Figura 8 muestra los resultados EDX obtenidos de las imagenes SEM para
compuestos en los que se pueden ver las dos fases con una morfologia bien definida de
la mezcla EVA/PLA también se puede ver que la particula consta de elementos Si, N y
P que aparecen muy heterogéneamente distribuidos. Por otro lado, una morfologia mas
homogénea en las muestras no encapsuladas mientras que el microencapsulado simple
muestra una inversién en elementos y estos elementos aparecen mas homogéneamente
dispersos, los contenidos de S y P en la superficie de la reaccion. Estos resultados sugieren
que la poliurea ha cubierto la superficie de la mezcla Pal/APP después de la reacciéon de
polimerizacion. Esto corresponde con los resultados de FTIR y SEM.
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Figura 8. Imagen de EDX de la dispersion de N,, Siy P en la matriz de la mezcla EVA/PLA

3.2 Retardancia a la llama de los compuestos

La Figura 9 muestra las curvas de THR frente al tiempo obtenidas mediante la
prueba del calorimetro de cono y la Tabla X muestra los resultados obtenidos a partir
de estas curvas. A partir de la curva THR, se ve claramente que la muestra pristina de
EVA/PLAblend muestra el pico méas alto de 622 en THR, lo que indica que esta muestra
se quema muy facilmente y muestra el LOI mas bajo en la Tabla 2. La inclusién de pal
reduce ligeramente el pico de THR en cerca de 7 % mientras que la encapsulacion de PAL
AND app reduce este THR Peak por encima del 26% y con PLA modificado con silano
y APPencapultado con poliurea esta reduccion esta por encima del 50 % indicando que
la modificacion PAL y el proceso de encapsulado reducen significativamente el <HR con
un aumento de ley notable en LOI al 28 %. Se ve claramente que la muestra con mejor
comportamiento de RFR fue la [MpalAPP] recubierta con poyurea con el pico mas bajo de
tHr y el IOl mas alto, lo que indica que la mejor dispersion inducida por la modificacion de
pal y el proceso de encapsulacion de la olyurea influyeron en el mejor LOI. , y los resultados
de las pruebas de calorimetro conico de las propiedades ignifugas de los compuestos, se
realizaron pruebas LOI para investigar el comportamiento ignifugo de los nanocompuestos.
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Figura 9. Tasa de liberacion de calor (HRR) vs. tiempo para (a): polimeros puros y muestras
compuestas no encapsuladas, (b) mezcla pura de polimeros y muestras compuestas encapsuladas de
nucleo-coraza.

Como se puede ver en la Tabla 2, la prueba del indice de oxigeno limitante (LOI)
mide la concentracion minima de oxigeno que se requiere para soportar la combustion,
el LOI de la mezcla de polimero puro mostré el mas bajo de todas las muestras (19,5
%), lo cual es caracteristico de este tipo. de polimeros, lo que indica que esta mezcla
requiere concentraciones de oxigeno mas bajas para sofocar la combustion ardiente. Se
puede observar que cuando se incorpora arcilla Pal. El valor LOI aumenta a 20,8%, lo que
se atribuye al efecto de la arcilla que protege la muestra con la espuma de carbdn, asi
como a la liberacion de agua de la arcilla durante la combustion. La combinacion de arcilla
Pal con APP mostrd mejores valores de LOI y la encapsulacién de estas muestras con
poliurea mostr6 los valores mas altos de LOI (28,3 %), lo que indica que la combinacion de
arcilla con APP y el proceso de encapsulacion con poliurea promovieron una mejor capa

protectora de carbén. con las consiguientes mejores propiedades de resistencia a la flama.
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MUESTRA TTI pHHR % Reduccion THR Lol
(s) [ki/(s.m?)] [MJ/m?] (%)
PLA/EVA 62 622 -- 47 20.0
PLA/EVA 6Pal-3APPPLA/EVA 43 580 7.8 45 21.4
6Pal-3APP
PLA/EVA 6Pal-3 PLA/EV PLA/EVA 43 573 7.8 45 21.4
6Pal-3APPA 6Pal-3APPAPP
PLA/EVA [6Pal] 44 455 26.8 43 233
PLA/EVA 6Pal-3APP 41 401 35.5 42 24.5
44 548 11.9 43 22.6
PLA/EVA 6MPal-3APP 43 518 16.7 42 23.8
PLA/EVA [6MPal] 42 418 32.8 38 25.2
PLA/EVA [6MPal-3APP] 44 306
PLA/EVA [6MPal] 42 418 32.8 38 25.2
PLA/EVA [6MPal-3APP] 44 306 50.8 32 28.3

Tabla 2. Valores de resistencia a la flama obtenidos de las pruebas de calorimetro de cono y valores
LOI para varias muestras compuestas [PLA/EVAPal-APP]

Analizando la capa carbonosa formada después de la combustion durante la prueba
del calorimetro de cono, las imagenes se muestran en la Figura 10, donde se puede ver que
el EVA/PLA puro no formd ningan residuo de carbdn y se consumid por completo, lo cual
es tipico de este tipo de polimeros que no tienen ningiin comportamiento de resistencia a
la flama y tienden a consumirse por completo durante la combustion. Las muestras con
Pal y APP muestran un comportamiento muy diferente con una capa de carbon notable
pero formaron un revestimiento de carb6n no muy homogéneo con grietas y agujeros
significativos que facilitan la transmision de oxigeno y difusion de gases toxicos durante
la quema Por otro lado, las muestras con Pal y APP recubiertas con poliurea muestran
una estructura protectora muy gruesa con una capa gruesa homogénea muy uniforme que
permite una capa protectora de carb6n uniforme espumante que protege el material del
oxigeno la difusion de oxigeno y toxicos envejece la permeacion durante la quema con el

consiguiente mejor comportamiento de FR
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PLA/EVA [6MPIg] il PLA/EVA [6MPIg-3APP] gl PLA/EVA [9PIg] I

PLA/EVA [9MPIg-4APP]

Figura 10. Imagenes de la capa carbonosa formada después de la prueba de cono calorimétrico para
la muestra de PLA/EVA puro, los compuestos de PLA/EVA sin recubrir y los compuestos de PLA/EVA
recubiertos con poliurea.

Este comportamiento fue confirmado en el analisis UL94 mostrado en la Figura 11,
en la cual se muestra el efecto intumescente promovido por la encapsulacion de Pal-APP
con poliurea y se atribuye al mayor contenido de nitrogeno tanto en la APP como en el
recubrimiento de poliurea que promovi6 la formacién de una capa de carbon espumado que
protege la muestra que ordena la combustion.

Figura 11. Imagen de la capa carbonosa formada tras la determinacion de la velocidad de combustién
de las muestras compuestas: a)PLA/EVA puro, b)PLA/EVA/Pal-APP c)PLA/EVA/9Pal-4APP d)PLA/EVA
[9Pal-4APP]

CONCLUSIONES

Analizando los resultados obtenidos en este trabajo se puede concluir que fue posible
modificar la arcilla PAL con un sileno ((GPTMS), se confirmé la formacién de una estructura
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nucleo-corteza con la identificacion de poliurea durante la encapsulacion de la sistema, el
uso de Pal modificado con silano encapsulado con poliurea en una morfologia de nucleo-
cascara mejord las caracteristicas ignifugas (fr), esta combinacion de modificacion Plg con
aplicacion encapsulada con poliurea también mejoré la dispersion de particulas a través de
la matriz polimérica promoviendo una mejora en Debido a las caracteristicas mecanicas del
sistema, este proceso de encapsulado de nucleo inducido indujo la formacién de una capa
intumescente que protege el material de la quema, retrasando la transmision de oxigeno y
reduciendo la liberacion de gases toxicos durante la combustion, sus compuestos PLA/EVA
son una buena opcion para 3D Aplicaciones de impresion con propiedades FR mejoradas
y una alternativa prometedora con caracteristicas biodegradables.
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