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RESUMO

Nanocompdésitos poliméricos compreendem uma classe de materiais hibridos onde
substéncias inorganicas de dimensées nanomeétricas estdo dispersas em uma matriz
polimérica, formando um material com propriedades superiores e menor custo
quando comparados aos compdositos convencionais, pois apresentam um elevado
nivel de desempenho com uma menor quantidade de carga. As cargas apresentam
area superficial elevada, promovendo melhor dispersao na matriz polimérica e por
isso uma melhoria das propriedades fisicas do compdsito que depende da
homogeneidade do material. Neste trabalho foram obtidos nanocompdsitos com
pseudoboemita, obtida pelo processo sol-gel, e nylon 6,12 com diferentes
concentragbes de pseudoboemita. Os nanocompoésitos foram preparados por
intercalagdo por fusdo e caracterizados por meio de ensaios térmicos e mecanicos.
Os resultados mostraram um aumento nos valores de dureza, de resisténcia a
compressdo, na resisténcia térmica e uma redugdo do indice de fluidez e da
resisténcia ao impacto, evidenciando a interacdo da nanocarga com a matriz
polimérica, modificando sua cristalinidade.
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INTRODUCAO

A nanotecnologia e a Quimica Supramolecular, a quimica além da
molécula, vieram para revolucionar a quimica, a biologia, e sem duvida alguma a
industria como um todo. A utilizacdo de materiais nanoestruturados de alto
desempenho €é uma realidade prestes a acontecer. Nesse contexto os
nanocompoésitos terdo um papel muito importante aliando as propriedades de
diferentes materiais como, por exemplo, os cerdmicos (com elevada area especifica)
com materiais poliméricos (com baixa densidade) visando a obtencdo de novos
materiais com propriedades cada vez melhores em relagdo aos materiais utilizados
na obtencao destes nanocompdsitos (NAKASHIMA, 2008).
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Os nanocompdsitos comecaram a ser estudados na década de 80 pelo
Laboratério de Pesquisa da Toyota com o desenvolvimento de nanocompdsitos de
poliamida e argila (BOURBIGOT, 2002; BEYER, 2002). Devido as necessidades
crescentes de materiais cada vez melhores aliando as propriedades de diferentes
classes de materiais (polimeros, ceramicos e metais), e devido ao fato dos materiais
poliméricos nédo apresentarem as propriedades adequadas em determinadas
aplicagdes, a pesquisa de de nanocompdsitos poliméricos tem avangado muito nos
ultimos anos (ALEXANDRE; DUBOIS, 2000).

Entre os nanocompdsitos estudados estdo por exemplo os nanocompdsitos
desenvolvidos com silicatos em camada (PINNAVAIA, 2000). A adicdo de niveis
minimos (<5%) de argilas organofilicas melhora as propriedades mecéanicas,
térmicas, de barreira e estabilidade dimensional dos nanocompodsitos (GILMAN,
1999; BEYER, 2002; WANG 2002)

A melhoria das propriedades mecanicas e de barreira esta relacionada a
morfologia das particulas, sendo as particulas nanométricas anisométricas
responsaveis pelo efeito de reforgo devido a sua interagdo com a matriz.

Na literatura encontra-se dados em que a adicao de 2 a 3% de particulas
nanométricas resultou no incremento das propriedades mecéanicas equivalente a
adigao de 30-50% de carga constituida de particulas ndo nanométricas (ULTRACKI,
2004).

Recentemente, nanocompdsitos de silicatos em camadas e nylon6,
apresentam melhoria na resisténcia a tracdo e na resisténcia ao impacto dos
compostos. Muito interesse vem sendo focado nos nanocompaositos de silicatos em
camadas para aplicacdo em larga escala (BARBOSA et al., 2006)

A pseudoboemita € um oxi-hidréxido de aluminio de férmula (AIOOH)n que
pode fornecer pela sua calcinagdo o oxido de aluminio (ALMEIDA, 1999). Ela é um
material cerédmico sintético semelhante a boemita. A boemita possui a mesma
estrutura da lepidocrocita (y-FeO-OH). A estrutura da pseudoboemita é constituida de
duas camadas de octaedros de oxigénio preenchidas parcialmente com cations de
aluminio, sendo ortorrbmbica (a=0,36936 nm, b=1,2214 nm, ¢=0,28679 nm). A
diferenca entre boemita e pseudoboemita é que a célula unitaria da pseudoboemita é
levemente maior que a da boemita devido a incorporagdo de agua na estrutura
cristalina (KLOPROGGE, 2006). Por pseudoboemita pode-se entender Al “mal

cristalizado” na composicdo de Al,O3.xH,O (2,0>x>1,0) com espagamentos



interplanares aumentadas na diregdo [020] até o valor de 0,67nm (6.7A) em
comparagdo com (0,612nm) 6.12A para boemita (KRIVORUCHKO et al., 1978 apud
VIEIRA COELHO, et al 2008). Na Figura 1 ¢é apresentada a estrutura da
pseudoboemita.
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Figura 1- Representagéo da estrutura da pseudoboemita. Fonte: Moroz (1992).

MATERIAS E METODOS

Os materiais utilizados foram: pseudoboemita em dimensdes nanométricas,
obtida pelo processo sol-gel (MUNHOZ JR., 2006), e nylon 6,12 fabricante Evonik
Degussa (Vestamid DX9300). Os nanocompdsitos de nylon 6,12 com

pseudoboemita foram preparados nas propor¢des (W%) apresentadas na Tabela 1.
Os nanocompésitos foram obtidos por extrusao.

Tabela 1 — Composigbes dos nanocompositos obtidos.

Compostos Pseudoboemita Nylon 6,12
Obtidos (wt%) (Wt%)
c1 0 100
c2 1 99
Cc3 3 97
C4 5 95




Caracterizacdo dos nanocompositos

Os nanocompositos obtidos foram caracterizados por meio dos seguintes

ensaios:

indice de fluidez (ASTM D 1238) (indice de fluidez & 190° C e 2,16kg, condicdo
E). Para este ensaio utilizou-se um plastdbmetro marca Tinius Olsen, modelo
MP993a.

Resisténcia a flexdo em 3 pontos (ASTM D 790);

Resisténcia a tragao (ASTM D 638);

Resisténcia a compressao (ASTM D 695).

Para estes 3 ensaios foi utilizada a maquina de ensaios universal Marca Q-

Test, modelo DXL.

Resisténcia ao impacto Izod (ASTM D 256). Neste ensaio foi utilizado um
eguipamento de impacto marca Tinius Olsen, modelo 892.

Dureza Shore (ASTM D 2240) utilizando um durébmetro da marca Mitutoyo,
modelo Hardmatic.

Temperatura de de deflexao térmica HDT (ASTM D 648) e Temperatura de
amolecimento VICAT (ASTM D 1525) utilizando um equipamento Dinateste da
marca Tinius Olsen, modelo HD/94/398.

RESULTADOS E DISCUSSOES

indice de Fluidez

A Figura 2 apresenta os resultados obtidos para o indice de fluidez.

Indice de Fluidez (ASTM D 1238)

E Nylon 6.12 Puro H Nylon6.12+ 1% PB
ENvylon6.12 + 3% PB E Nylon6.12 + 5% FB
30,55 31.18

Fluidez (g/10min)

Figura 2 - Resultados obtidos para o indice de fluidez



Por meio dos resultados obtidos observou-se que:
- A adicao de diminui o indice de fluidez dos compdsitos obtidos, melhorando a
fluéncia do nylon 6,12;
- Provavelmente a adigdo de pseudoboemita interfere na cristalinidade do nylon
6,12. Esse dado também foi observado durante a extrusao, pois quanto maior foi
a concentracdo de pseudoboemita no compdsito, menor foi a temperatura

necessaria para a extrusao.

Resisténcia a flexdo em 3 pontos

A Figura 3 apresenta os resultados obtidos para os ensaios de flexdo em 3
pontos.

Ensaio de Flexiio em 3 pontos (ASTM D 790)

H Nylon6.12 Puro ENylon6.12+ 1% PB

HNylon6.12 + 3% PB ENylon6.12 + 5% PB
64.96

Resistaricia de Curvatura (MPa)

Figura 3 - Resultados obtidos para o ensaio de flexdo em 3 pontos.

Por meio dos resultados obtidos observou-se que:
- A adigao de 1% de pseudoboemita no nylon 6,12 provoca um aumento de 3,8%
na resisténcia a flexdo em relagao a apresentada pelo nylon 6,12 puro.
- A adigao de pseudoboemita nas propor¢des de 3% e 5% de pseudoboemita ao
nylon 6,12 fragilizaram o material, provocando um decréscimo na propriedade de

resiliéncia do nylon, diminuindo a capacidade de absorver carga.

Resisténcia a tracdo

As Figuras 4 e 5 apresentam os resultados obtidos para os ensaios de tragao.



Ensaio de Tracio (ASTM D 638)

H Nylon 6,12 Puro HNvyloné,12 + 1% PB
HNylon 6,12 + 3% PBENylon 6,12 + 5% PB

54,69 54,64

Tensiao M axima (M Pa)

Figura 4 - Resultados obtidos para a resisténcia a tragao.

Ensaio de Traciao (ASTM D 0638)

E Nylon6.12 Puro ENylon6€.12+ 1% B
ENylon6.12+3% PB  ENylon+ 5% PB

40,79
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Figura 5 - Resultados obtidos para a deformagao maxima sob tragéo.

Por meio dos resultados obtidos observou-se que:
- A resisténcia a tracdo decresce com o0 aumento da concentragdo de
pseudoboemita no nanocomposito;
- A deformagao maxima sob tracdo decresce com o aumento da concentragao de
pseudoboemita no nanocompdsito, diminuindo a ductibilidade do material;

- Provavelmente, a adigdo de pseudoboemita ao nanocompdsito interfere na
cristalizagao do nylon.



Resisténcia a Compressio

A Figura 6 apresenta os resultados obtidos para os ensaios de compressao.

Ensaio de Compressao (ASTM D 695)
E Nylon 6.12 Puro HNyvlon6.12 + 1% PB
HNylon6.12+ 3% PB HENylon6.12 + 5% PB

4731

Resisténcia a Compressio (MPa)

Figura 6 - Resultados obtidos para os ensaios de compressao.

Por meio dos resultados obtidos observou-se que:

- A adigdo de 1 e 3 % de pseudoboemita no nanocomposto provoca um aumento
na resisténcia a compressao. Este aumento € maior na concentragdo de 1% de
pseudoboemita, cerca de 6%, sendo menor para a concentragao de 3% de
pseudoboemita, cerca de 5,6%.

- A adi¢cdo de 5% de pseudoboemita no nanocomposto praticamente nao altera a
resisténcia a compressao quando se compara com a resisténcia do nylon 6,12

puro.

Resisténcia ao Impacto

A Figura 7 apresenta os resultados obtidos para os ensaios de resisténcia ao
impacto Izod.



Ensaio de resisténcia ao impacto Izod
(ASTM D 256)

H Nylon 6.12 Puro HNylon6.12+ 1% PB
HNylon6.12 + 3% PB ®Nylon6.12 + 3% PB

7782

Carga absorvida ao anpacto (I/1n)

Figura 7 - Resultados obtidos para os ensaios de resisténcia ao impacto.

Por meio dos resultados obtidos observou-se que:
A adicdo de pseudoboemita no nanocomposto provoca um decréscimo na
resisténcia ao impacto;
Este decréscimo €& cerca de 46,7% para a concentragcdo de 1% de
pseudoboemita, 64,3% para a concentragédo de 3% de pseudoboemita e 73,2%
de para a concentragao de 5% de pseudoboemita;
A adicdo de pseudoboemita no compdsito provoca uma fratura fragil do

nanocomposto e um decréscimo na resiliéncia do nylon 6,12.

Dureza

A Figura 8 apresenta os resultados obtidos para os ensaios de dureza

Shore D.

Por meio dos resultados obtidos observou-se que:
O aumento da concentracdo de pseudoboemita no compdsito provoca um
aumento na dureza dos nanocompositos;
Este aumento é cerca de 3,0% para a concentracao de 1% de pseudoboemita, de
3,9% para a concentragdao de 3% de pseudoboemita e de 4,2% de para a

concentragao de 5% de pseudoboemita;
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Figura 8 - Resultados obtidos para os ensaios de dureza Shore D.

Deflexdo Térmica (HDT) e temperatura de amolecimento VICAT

As Figuras 9 e 10 apresentam os resultados obtidos para os ensaios de
deflexao térmica (HDT) e de temperatura de amolecimento VICAT.

Deflexao T'éermica - HD'T (ASTM 1) 648)

E Nylon6.12 puro HNyloné.12 + 1%PB
E Nvlono6.12 — 3% PBENvlon6.12 + 5%PB

166.02

Temperatura de Deflexiio ( °C)

Figura 9 - Resultados obtidos para os ensaios de deflexdo térmica (HDT).
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Figura 10 - Resultados obtidos para os ensaios de temperatura de amolecimento
VICAT.

Por meio dos resultados obtidos observou-se que:

- A adicdo pseudoboemita no nhanocomposto provoca um aumento na temperatura
de deflexdo térmica. Este aumento €& maior na concentracdo de 3% de
pseudoboemita (cerca de 6,8%), sendo menores para as concentra¢des de 1%
de pseudoboemita (cerca de 4%) e 5% de pseudoboemita (cerca de 4,4%);

- A adigao pseudoboemita no nanocomposto provoca um decréscimo no ponto de
amolecimento Vicat dos compodsitos, este decréscimo € proporcional a
concentragédo de pseudoboemita nos compdésitos;

- Os resultados indicam que, provavelmente, a pseudoboemita interfere na

cristalinidade do nylon 6,12.

CONCLUSOES

A partir dos resultados obtidos para os materiais e as condigdes estudadas,
conclui-se que:

A adigado de pequena porcentagem de pseudoboemita ao nylon 6,12 conferiu
ao mesmo um tipo de fratura no ensaio de tracdo caracteristico de materiais
ceramicos, ou seja, ocorreu fratura fragil, sem a formagdo do pescogo. Também
observou-se um aumento da resisténcia a compressao para as composi¢cées com 1
e 3% de pseudoboemita e da dureza para todas as composi¢des contendo
pseudoboemita. Os ensaios de temperatura de amolecimento Vicat e indice de

fluidez indicam que a presencga de pseudoboemita diminui a cristalinidade do nylon



6,12. O ensaio de HDT indica que a presenca de pseudoboemita aumenta a

resisténcia térmica do nanocomposto.
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CHARACTERIZATION OF NANOCOMPOSITES OF NYLON 6,12 AND
PSEUDOBOEHMITE

ABSTRACT

Polymeric nanocomposites comprehend a class of hybrid materials where inorganic
substances of nanometric dimensions are disperse in a polymeric matrix, resulting in
a composite material with superior properties and minor cost when compared with
the conventional composities. The nanocomposites have high level of performance
with a small amount of inorganic material. The inorganic materials have high specific
surface area that promotes the dispersion of the polymeric matrix and the properties
depends on the homogeneity of the dispersion.In this work nanocomposities of nylon
6,12 with different concentrations of pseudoboehmite obtained by sol-gel process
were prepared. The nanocomposities were characterized by thermal and mechanical
tests. It was observed that the addition of pseudoboehmite resulted in the reduction
of the melting flow evidencing the nanofiller interaction with the polymeric
matrix, modifying its chrystalinity .

Key-words: pseudoboehmite, nylon 6,12, nanocomposite.
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