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A PCL é um poliéster alifatico biodegradavel que apresenta em geral boas
propriedades, como biocompatibilidade, biodegradabilidade e compatibilidade com
muitas cargas e polimeros, aumentando a sua gama de aplicacdo. Com a adicéo de
argila aos polimeros pretende-se, em geral, melhorar as propriedades através da
boa interacdo entre os dois constituintes. Nesse caso,a intencdo é melhorar as
propriedades da PCL bem como acelerar a sua degradacao. Inicialmente foi obtido
um concentrado de PCL com argila utilizando um misturador interno de alta rotacéo,
em seguida foram extrusados em teores nominais de 3% em peso de argila e
posteriormente os corpos de prova foram moldados por injecdo. As propriedades
mecanicas de tracdo, impacto bem como temperatura de deflexdo térmica
(HDT)foram avaliadas e, os resultados de tracdo e impacto mostraram que houve
uma diminuicdo nas resisténcias para a composi¢cdo com 3% de argila. Através do
ensaio de HDT percebe-se um aumento consideravel de aproximadamente 10°C em
sua temperatura de deflexdo térmica.
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INTRODUCAO

Com as mudancas de habito da populacdo no decorrer dos anos, onde a
maioria dos alimentos sdo embalados e descartados rapidamente, também pelo
aumento do uso de polimeros em todos os ramos da industria, esses materiais sao
0S maiores responsaveis pelo acumulo de residuos solidos. Devido a isso, muitas
pesquisas surgem com intuito de solucionar essa problematica‘®.

Dentro desse contexto, os polimero biodegradaveis surgem como uma
promissora solugdo uma vez que esse sdo polimeros em que a degradacdo ocorre
primariamente pelas acdo de bactérias, fungos e algas de ocorréncia natural®
Y Dentre esses polimeros, a Poli (€-caprolactona) tem se destacado devido a sua
biocompatibilidade e biodegradabilidade, o que a torna um material util em suturas
reabsorviveis, sistemas de liberacao/distribuicdo de farmacos e, recentemente como

substitutos dsseos (enxertos e préteses), além de ser amplamente compativel com
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varios tipos de polimeros (blendas, copolimeros em bloco entre outros), expandindo
seu campo de aplicacéo®?.

Visando melhorar as propriedades de rigidez da PCL e possivelmente
acelerar sua degradacédo, sdo introduzidos aditivos inorganicos em sistemas de
polimeros na forma de sélidos finos para atuar como agentes de enchimento ou
como agentes de reforgo. Entre 0s materiais inorganicos que séo utilizados como
agentes de reforco, as argilas esmectiticas recebem consideravel interesse, o0 que
se deve a sua estrutura e estabilidade®*?.

A eficiéncia da argila para modificar as propriedades do polimero é
determinada principalmente pelo grau de dispersdo na matriz polimérica. Quando se
obtém boa dispersdo dessas particulas inorganicas em escala nanométrica no
polimero tem-se entdo a formacdo de nanocompdsitos, que € uma nova classe de
materiais que vém tendo uma maior atencdo devido a grande necessidade de
materiais modernos de engenharia e ao fato dos polimeros puros ndao apresentarem
as propriedades necessarias para certas aplicacoes 2.

No presente trabalho, tem-se como objetivo o processamento da PCL e da
PCL com 3% de argila MMT, e assim avaliar a influéncia da mesma nas
propriedades mecanicas e termomecéanicas da PCL.

MATERIAIS E METODOS
Materiais

Foi utilizado o polimero biodegradavel Poli (e-caprolactona) — PCL, produzida
pela Perstork, conhecido comercialmente como CAPA 6500, com massa molar de
47500 e viscosidade de 2890 Pa.s(70°C, 10 1/s). A argila bentonitica de nome
comercial Brasgel PA, denominada por MMT, com CTC = 90 meqg/100g, fornecida

pela Bentonit Unido Nordeste (BUN), localizada em Campina Grande/PB/Brasil.

Métodos

Os concentrados de PCL/argila (MMT) foram preparados pelo método de
intercalagc&o por fuséo, utilizando um homogeneizador de alta rotagdo modelo MH-
50H da marca MH equipamentos em teor de (1:1) de PCL/argila, em seguida os

concentrados foram triturados em moinho de facas.
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Os concentrados de PCL/argila foram incorporados na PCL, em teor nominal
de 3% em peso de argila, sob as mesmas condi¢des utilizadas para o polimero puro,
em uma extrusora dupla rosca corrotacional da Coperion (Werner-Pfleiderer ZSK
18),com temperaturas de 80-90°C, e rotacdo da rosca de 180 rpm.Apés a extrusao
do material, 0 mesmo foi granulado em moinho de facas e seco em estufa a vacuo
por 24 horas a 40°C. Em seguida, foram confeccionados corpos de prova para 0s
ensaios de resisténcia a tracdo, impacto e HDT, segundo as normas ASTM D638,
D256 e D648 respectivamente, em uma injetora da Fluidmec, modelo H 30/40 com

temperatura de 70 e 60°C, nas zonas 1 e 2, respectivamente.

Caracterizacbes

Temperatura de Deflexdo Térmica (HDT)

O ensaio de Temperatura de Deflexdo Térmica (HDT) foi realizado em um
equipamento Ceast, modelo HDT 6 VICAT P/N 6921.000, no Laboratério de
Polimeros do Departamento de Engenharia de Materiais da UFSCar, S&o Carlos,
conforme a norma ASTM D 648. Foi utilizada a carga de 455 kPa, taxa de
aguecimento 120°C/h e meio de imersao Oleo de silicone. A temperatura de deflexdo
térmica foi determinada apés a amostra ter defletido 0,25mm. O ensaio foi realizado

e os dados referem-se a uma medida de trés analises.

Ensaio de Tracao

O ensaio de tracdo foi realizado em uma méaquina universal de ensaios
mecanicos, o equipamento da marca EMIC modelo DL 10000, pertencente ao
Laboratorio de Caracterizacdo Materiais da UFCG, utilizando velocidade de 50

mm/min e carga de 2000kgf. Foi realizadas uma media de 7 corpos de prova.

Ensaio de Impacto

Os ensaios de impacto foram realizados em corpos de prova entalhados tipo
IZOD, segundo a norma ASTM D256, em um aparelho da marca Ceast modelo Resil
5.5, pertencente ao Laboratorio de Caracterizagdo de Materiais da UFCG, operando

com martelo de 2,5J.Foi realizadas uma media de 7 corpos de prova.

3373



e do sistema PCL/arqila

PCL

Oes da

cterizac

RESULTADOS E DISCUSSAO
Cara

g 8% -
ge82  2|f.¢ g9
= 2 Sl
% % nm 3 < w
mmwm ; oz ns - 2 a3
;€3¢ o258 A3
m m”m m_.w quaN\ SN / / ////////////////m
o o e m ©
m m .m m m M WWI n,‘_m._.u_u_,%_, . mn__\,_ve%gwsmocomwcﬁ ) : m.: MJ% w_co%cm“mmsm_
> 5 ° 2 m 233 S
8% o5 £ R4 2
m w,m m m o3 0
cf8.C oty M9
0 5 © o s o o._mv__“_ﬂ.u_
ce 22 E[REC I8y
es=f 5 5w NN
© 2 =

sE:f8 il |k
m% 2 g & Woa m mw
© © & S ©° . m m.v
22588 2

§E23% R

anicas da PCL, (a) Médulo

mecé
amento(MPa), (c) Tenséo

propriedades
maxima(MPa) e (d)Alongamento na Ruptura(%).

; uéncia da argila nas
elastico sob tracao (MPa), (b) Tenséo no esco



58° Congresso Brasileiro de Ceramica
18 a 21 de maio de 2014, Bento Gongalves, RS, Brasil

Diante dos valores na Tabela 1 e na Figura 1 ilustradas, pode-se analisar as
propriedades mecéanicas caracteristicas da PCL e do sistema PCL/argila.
Inicialmente pode-se notar a diferenca para os valores indicados pelo fabricante®? e
para os valores obtidos, essa mudanca pode ter sido influéncia do processamento a
gue o material foi submetido. Pode-se notar que a PCL apresenta boas propriedades
mecanicas, sendo um polimero ddctil, dessa forma quando a argila é adicionada
nota-se uma mudanca das mesmas. Para o valor de médulo percebe-se um
decréscimo com a adicdo de argila. Com relacdo a tensdo no escoamento o
comportamento do polimero € bem semelhante ao de seu sistema com argila e para
a tensdo maxima o valor para o sistema com argila é maior que o valor encontrado
para o polimero puro.

No estudo que se segue, o0s valores de médulo diminuiram com a adicdo de
argila sendo uma forte indicacdo que houve uma ma interagcdo entre o
polimero/argila MMT. Talvez esse efeito negativo nas propriedades possa ter sido
causado pelo tipo de processamento a que o material foi submetido, tendo em vista
gue em outras pesquisas com PCL/argila foram realizadas utilizando o método de
compressdo que ndo utiliza cisalhamento™®*? diferentemente do presente trabalho
que houve cisalhamento na homogeneizacdo e na extrusdo e ainda um terceiro

processo que envolve pressao e temperatura, que foi a injecao.

Ensaio de Impacto

Na Tabela 2 estdo apresentados os resultados obtidos no ensaio de impacto.
Os dados da referidas tabela foram dispostos na forma de figura para melhor
visualizacdo e compreensao dos resultados. A Figura 2 ilustra os resultados obtidos

para os corpos de prova da PCL e PCL/argila.

Tabela 21: Resisténcia ao Impacto da PCL e PCL/argila.

Composicoes Resisténcia ao Impacto (J/m)
PCL 243,6+7,6

PCL/MMT 148,6+7,7
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Oresultado obtido de resisténcia ao impacto para a PCL foi maior do que o
verificado para o sistema PCL/argila. Esse resultado foi coerente com o encontrado
para o valor de modulosob tracdo. Dessa forma, tais resultados podem esta
relacionados possivelmente a uma ma interacéo da argila com o polimero que pode
ter ocasionado a fragilizagéo dos corpos de prova.
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Figura 2: Resisténcia ao Impacto para as composi¢coes, PCL e PCL/argila MMT.

Temperatura de Deflexdo Térmica (HDT)

Na Tabela 3 e Figura 3 estdo apresentados os valores obtidos para 0 ensaio
de HDT para a PCL e seu sistema com 3% de argila.

Tabela 3: Temperatura de Deflexdo Térmica (HDT) para a PCL e seu sistema com

argila.
Composicdes HDT(°C)
PCL 42,55
PCL/MMT 53,80
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Figura 3: Temperatura de Deflexdo Térmica (HDT) para PCL e PCL/argila.

3376



58° Congresso Brasileiro de Ceramica
18 a 21 de maio de 2014, Bento Gongalves, RS, Brasil

Na Figura e Tabela 3 € possivel observar que a presenca de argila na
composi¢édo promoveu um aumento em torno de 10°C na HDT. E possivel visualizar
uma melhora significativa da temperatura de deflexdo térmica com a adicdo de
apenas 3% em peso de argila ao polimero, significando que a argila provavelmente
teve boa dispersdo no polimero. Segundo Sinha Ray & Okamoto (2003), o0 aumento
da temperatura de deflexdo térmica (HDT) ocorre para hanocompdsitos poliméricos
qgquando ha dispersdo das camadas de argila, ou seja, formacdo de estruturas
esfoliadas. Sendo obrigatorias afinidades quimicas entre os componentes, bem
como, a otimizacao das condicOes de processamento para que ocorra dispersao de

particulas, consequentemente, melhorias em suas propriedades V.

CONCLUSOES

Sistemas PCL/argila foram obtidos com sucesso a partir dos estudos
realizados pode-se concluir que: por meio do ensaio de tracdo observou-se que a
PCL apresenta boas propriedades sendo um polimero ductil. Para os sistemas com
argila os valores de médulo obtidos foram menores que para a PCL pura. J& 0s
resultados de impacto mostraram uma diminui¢éo da resisténcia para o sistema com
argila. E a analise termomecéanica mostrou que com a incorporacdo da argila houve
uma elevacgao na HDT do sistema em aproximadamente 10°C, mostrando assim que

a presenca da argila provocou modificacdes na PCL.
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EFFECT OF CLAY CONTENT IN MECHANICAL BEHAVIOR OF POLY ([I-
CAPROLACTONE) PCL

ABSTRACT

Poly (e-caprolactone) PCL is a relatively new biopolymer. Cleaned from impurities it
is an aliphatic biopolymer and properties as biocompatibility and biodegradability can
be target with it. Recent searches are supplying information which fillers can be
added to PCL for broadening its usefulness market. In a common way, clays are
being compounded to PCL aiming to positively modify its performance, good
interaction between polymer matrix and clay filler, in the most cases is required. The
present work has focused at improving several properties of PCL converging with a
faster degradation rate. To achieve the work’s purpose, masterbatches were
compounded in a laboratory internal mixer and letdown with pure matrix to 3% w/w
clay in a twin-screw extruder, samples tests were molded by injection processing.
Tensile, impact and heat deflection temperature (HDT) tests were performed. Falling
down in tensile strength and in impact was verified while a rise of 100C in HDT was

reached.

Keywords: Poly (E€-caprolactone), Biodegradable, clay.
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