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RESUMO

Este trabalho teve por finalidade comparar o efeito do tipo de argila
organofilica nas propriedades morfolégicas e mecanicas de filmes de polipropileno
(PP). Para tanto foram empregadas duas bentonitas organofilicas sintetizadas pelo
Grupo de Nanocompositos Poliméricos da UFCG (APOC e APOCF) e uma
montmorilonita organofilica comercial Cloisite 20A (C20A) da Southern Clay
Products (Texas/EUA). Os filmes de PP e dos hibridos de PP/argila organofilica
foram preparados em extrusora Chill-Roll 16 da AX Plasticos e caracterizados por
difratometria de raios X e propriedades mecanicas. Os resultados obtidos indicam
gque a incorporacdo das bentonitas organofilicas (APOC e APOCF) e da
montmorilonita organofilica (C20A) ao PP resultou na formacédo de nanocompadsitos
com morfologias predominantemente intercaladas. Indicam também que o
comportamento mecéanico dos filmes obtidos com as trés argilas (APOC, APOCF e
C20A) foi semelhante sugerindo que as bentonitas organofilicas, modificadas com
tecnologia nacional, insumos de baixo custo quando comparados a montmorilonita
organofilica comercial, podem ser uma alternativa viavel na preparacdo de filmes a
base de PP.

Palavras-chave: bentonita, montmorilonita, morfologia, propriedades mecéanicas de
filmes de PP.

246


mailto:dlacs.andrade@dema.ufcg.edu.br

56° Congresso Brasileiro de Ceramica
1° Congresso Latino-Americano de Ceramica
IX Brazilian Symposium on Glass and Related Materials
03 a 06 de junho de 2012, Curitiba, PR, Brasil

INTRODUCAO

A sintese de materiais de alto desempenho a partir da inser¢cdo de pequenos
teores (1-5% em massa) de nanocargas em matrizes poliméricas tem sido foco de
estudos nos Ultimos anos *®, onde se destaca o hibrido polimero/argila. A
combinacdo destes insumos de forma adequada pode resultar em materiais com
melhores propriedades mecéanicas, térmicas, Opticas, de barreira, entre outras,
quando comparados as matrizes puras, ampliando as aplicagcbes de resinas
convencionais a exemplo do polipropileno e polietileno ©7.

Apenas a incorporacdo das argilas organofilicas as matrizes poliméricas nao
garante efetivamente o melhoramento das propriedades e a formacdo de
nanocompositos. Para que a carga tenha efeito reforcante € necesséario alcancar
uma boa dispersdo desta e levar em consideracao fatores tais como: tipo e teor de
argila; tipo e teor de surfactante e condicdes empregadas no processo de
organofilizacdo; grau de intercalacéo/esfoliagdo da argila em presenca do polimero e
afinidade entre os componentes .

A bentonita, argila do grupo das esmectitas, cujo argilomineral predominante é
a montmorilonita tem sido amplamente empregada na sintese dos nanocompaositos
em funcdo das suas caracteristicas (baixo custo, abundancia, capacidade de troca
de céations, etc.) ‘% Estas argilas, quando preponderantemente sédicas, possuem
em sua estrutura cations interlamelares que em presenca de solventes organicos, a
exemplo da agua, hidratam aumentando o espacamento basal (distancia basal -
doo1) € possibilitando a troca destes céations por outros através de uma reacdo
quimica estequiométrica. A reacdo de troca dos cations interlamelares da argila por
cations organicos, surfactantes, a torna hidrofobica (argila organofilica), aumenta a
distancia interplanar basal e reduz as interacbes entre as lamelas adjacentes
favorecendo a intercalacédo de cadeias poliméricas ‘%13,

Viabilizar a sintese de argilas organofilicas com tecnologia nacional € um
desafio para muitos pesquisadores visto que grande parte das argilas organofilicas
empregadas como nanocargas nos estudos de nhanocompdsitos sao importadas e de
custo elevado ***”, o que pode limitar o seu uso. Dentro deste contexto, o objetivo
deste trabalho foi comparar o efeito do tipo de argila organofilica nas propriedades

morfolégicas e mecanicas de filmes de polipropileno (PP). Empregando para tanto,
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duas bentonitas organofilicas sintetizadas pelo Grupo de Nanocompdsitos
Poliméricos da UFCG — NanoPol- e uma montmorilonita organofilica comercial.

MATERIAIS E METODOS

A bentonita utilizada na sintese das argilas organofilicas foi a Argel 35 (AN),
fornecida pela Bentonit Unido Nordeste (BUN) - Campina Grande/PB, com

(18)

capacidade de troca cations (CTC) de 0,92 meq/g de argila “™. Esta argila foi

purificada e em seguida organofilizada de acordo com procedimentos reportados

anteriormente  (*829),

Foram empregados no processo de organofilizacdo os
surfactantes organicos brometo de cetil trimetil ambnio (massa molar de 364,45
g/mol) — Cetremide (C) e brometo de tributil hexadecil fosfénio (massa molar de
507,65 g/mol) — Fosfénio (F), fornecidos pela Vetec e Aldrich, respectivamente. As
argilas foram codificadas de APOC e APOCF.

O polipropileno (PP) HP525M (indice de fluidez de 8,0 g/10min a 230°C/2,16
Kg - ASTM D 1238), produzido pela Quattor e fornecido pela Felinto Industria e
Comércio LTDA - Campina Grande/PB, foi utilizado como matriz polimérica na
preparacdo dos filmes. Polipropileno modificado com anidrido maleico (GMA)
Polybond®3200, com 1% em massa de anidrido maléico, (indice de fluidez de 115
g/10 min a 190°C/2,16 Kg), fornecido pela Chemtura Industria Quimica do Brasil, foi

empregado como compatibilizante.

Preparacao dos Filmes

Concentrados de compatibilizante e argila organofilica, na proporcdo 3:1 em
massa, foram preparados em um misturador interno Haake Rheomix 600, operando
com rotores do tipo roller a 170°C e 60 rpm por 12 minutos. Os concentrados foram
misturados a matriz polimérica de PP, em quantidades necessarias para obtencao
do teor nominal de 1% em massa de argila organofilica e 15% em massa de
compatibilizante, em extrusora dupla rosca contra rotativa do redmetro de torque
Haake. Em seguida, as misturas foram trituradas e alimentadas em extrusora Chill-
Roll 16 da AX Plasticos onde filmes planos foram obtidos. As zonas de aquecimento
foram estabelecidas num gradiente de 180 a 200°C.

248



56° Congresso Brasileiro de Ceramica
1° Congresso Latino-Americano de Ceramica
IX Brazilian Symposium on Glass and Related Materials
03 a 06 de junho de 2012, Curitiba, PR, Brasil

Caracterizacdo Morfolégica

Difracdo de raios X (DRX)- As medidas de DRX foram conduzidas em
equipamento Shimadzu XDR-7000 operando a 40kV e 30mA, comprimento de onda
ACuKo = 1,5418 A. As argilas (na forma de pd) e os fiimes de PP/argila foram
examinados a uma taxa de varredura de 2°/min em intervalos de 260 de 2 a 30°e 2 a
12°, respectivamente. Esta técnica foi empregada para investigar a efetiva
intercalacdo dos surfactantes nos espacos interlamelares da argila e a morfologia

dos filmes obtidos.

Propriedades Mecéanicas

Resisténcia a Tracdo - O ensaio foi conduzido segundo a norma ASTM D 882 a
temperatura de 23°C em maquina universal de ensaios Emic (DL500), operando a
uma velocidade de 50 mm/min. Neste ensaio o fator de ruptura (expresso em
N/mm), relacdo entre a forca méxima de tragdo por unidade de largura inicial do
corpo de prova, parametro alternativo para caracterizar a resisténcia a tracdo de
filmes de secéo transversal heterogénea ou de espessura irregular, foi a propriedade

determinada @Y

. Filmes com 25 cm de comprimento e 5 cm de largura foram
empregados para o referido ensaio e os dados reportados correspondem a uma
média de dez medidas.

Resisténcia a Perfuracdo - Os ensaios foram conduzidos a temperatura de
23°C em maquina universal de ensaios Emic (DL500) empregando amostras de
filmes com diametro de 12 cm (ASTM F1306). Os resultados da resisténcia a
perfuracdo foram expressos em N. Este teste é comumente aplicado na
caracterizagdo de filmes poliméricos, utilizados no acondicionamento de produtos,
gue podem estar em contato com pontas, cantos vivos e outros tipos de
protuberancias capazes de danificar a embalagem durante o acondicionamento e a

distribuicao ®V.

RESULTADOS E DISCUSSAO

De acordo com os difratogramas (Figura 1) a argila comercial C20A

apresentou um pico de difragdo em 28 em torno de 3,64°, que corresponde ao
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espacamento basal de 2,4 nm do plano difratografico 001, e um segundo pico em 26
a 7,2°, que corresponde ao espagamento basal de 1,22 nm do plano difratografico
002. As bentonitas organofilicas sintetizadas nos laboratérios do grupo NanoPol
(APOC e APOCF) apresentaram um aumento na distancia interplanar basal (dgo1)
para valores em torno de 1,8 nm quando comparados a argila purificada (1,3 nm),
confirmando assim, a intercalacdo (de forma ndo quantitativa) dos cations organicos
entre 0s espacos interlamelares das argilas e, portanto, a obtencdo de argilas
organofilicas. Os resultados apresentados estdo de acordo com estudos anteriores

realizados %24,
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Figura 1. Padrdes de raios X das argilas.

Os padrdes de raios X dos filmes (Figura 2) mostram que ap0s a incorporagao
das argilas organofilicas a matriz polimérica houve a obtencdo de materiais com
uma morfologia mista, ou seja, parte do polimero conseguiu penetrar entre as

lamelas da argila formando uma estrutura intercalada, caracterizada pelo aumento
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do doo; da argila incorporada ao polimero, e outra parte do polimero circunda a
estrutura regular da argila ao invés de penetrar nos espacos interlamelares (dgo1 =
1,4 e 1,6 nm), o que caracteriza a formacéo de um microcompésito®*® atribuido a
possivel compactacao da argila. Segundo Paiva et al (2006)® outra hipétese seria a
fuga, em parte da argila, do cétion organico das camadas de argila durante o
processamento ou quebra de ligacdes idnicas entre a superficie dos silicatos da
argila e o surfactante promovido pelo cisalhamento durante o processamento o que
levaria a reduc&o no doo;.
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Figura 2. Padrdes de raios X dos filmes PP/Compatibilizante (GMA)/argila organofilica.

As propriedades mecanicas (fator de ruptura e resisténcia a perfuragdo) do
filme da matriz polimérica empregada na preparacdo dos hibridos (PP/GMA) e dos
filmes hibridos contendo 1% das argilas organofilicas APOC (PP/GMA/APQOC),
APOCF (PP/GMA/APOCF) e montmorilonita comercial C20A (PP/GMA/C20A) estao

apresentadas nas Figuras 3 e 4, respectivamente. De acordo com os resultados
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podemos observar que a incorporagao das argilas (APOC, APOCF e C20A) ao filme
da matriz PP/GMA resultou em aumentos significativos nas propriedades mecanicas,
da ordem de trés vezes, independente da argila organofilica empregada. Estes
aumentos das propriedades de resisténcia a tracdo e perfuracdo dos filmes dos
hibridos, em comparacdo ao filme da matriz ndo carregada, pode estd associado
com as fortes interacfes polimero-argila que permitem a efetiva transferéncia das
tensdes da matriz para a carga preparada com tecnologia nacional, por nosso grupo
de pesquisa, as quais em escala nanomeétrica suportam maiores esforcos mecanicos
@®  Qutro fator importante observado é que os filmes contendo as argilas
organofilicas sintetizadas pelo grupo apresentaram valores semelhantes aos
contendo a argila C20A, insumo importado e de custo elevado. Estes resultados
sugerem que as bentonitas organofilicas, modificadas com tecnologia nacional,
insumos de baixo custo quando comparados a montmorilonita organofilica

comercial, podem ser uma alternativa viavel na preparacao de filmes a base de PP.
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Figura 3. Fator de ruptura do filme da matriz de PP compatibilizada (PP/GMA) e dos filmes dos
hibridos (PP/GMA/APOC, PP/GMA/APOCF e PP/GMA/C20A).
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Figura 4. Resisténcia a perfuragéo do filme da matriz de PP compatibilizada (PP/GMA) e dos filmes
dos hibridos (PP/GMA/APOC, PP/IGMA/APOCF e PP/GMA/C20A).

CONCLUSAO

De acordo com os resultados obtidos fica evidenciado que as argilas
empregadas neste estudo (APO, APOCF e C20A) afetaram de forma semelhante a
morfologia e a resisténcia mecanica dos filmes de PP. As propriedades mecéanicas
dos filmes dos hibridos (PP/argila organofilicas) foram muito superiores aos da
matriz de PP compatibilizada (PP/GMA). Os resultados sugerem que as bentonitas
organofilicas, modificadas com tecnologia nacional, podem ser uma alternativa
viavel na preparacao de filmes a base de PP.
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THE EFFECT OF ORGANOCLAY TYPE ON MORPHOLOGY AND
MECHANICAL PROPERTIES OF POLYPROPYLENE FILMS: COMPARATIVE
STUDY

Abstract

This paper aims to compare the effect of the type of organoclay on morphological
and mechanical properties of polypropylene films. Thus, were employed two
organobentonites synthesized by NanoPol/lUFCG (APOC and APOCF) and a
organomontmorillonite  Cloisite  20A (C20A) from Southern Clay Products
(Texas/USA). The PP films and the PP/organoclay hybrids were prepared in a Chill-
Roll extruder - 16 AX Plastics and characterized by X-ray diffraction and mechanical
properties. The results indicate that the incorporation of orgnobentonites (APOC and
APOCF) and organomontmorillonite (C20A) resulted in the formation of PP
nanocomposites with predominantly intercalated morphologies. Also indicate that the
mechanical behavior of the films obtained with the three clays (APOC APOCF and
C20A) was similar suggesting that the organobentonites, modified with national
technology, raw material of low cost when compared to commercial

organomontmorillonite, can be a viable alternative in the preparation of PP films.

Keywords: bentonite, montmorillonite, morphology, mechanical properties of PP
films.
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