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Resumo: No Brasil, vdrias pesquisas estdo sendo desenvolvidas com argilas bentoniticas extraidas da regido
Nordeste. Os resultados destas pesquisas tém apresentado resultados significativos no mesmo nivel das pesquisas
desenvolvidas em outros paises que utilizam argilas organofilicas comerciais, sendo que estas ultimas tém um custo
bastante elevado. Portanto, este trabalho teve como objetivo dar continuidade ds pesquisas em nanocompaositos
obtidos por meio da mistura de polipropileno e argila bentonitica Brasgel modificada e, especificamente, comparar
com argila importada Cloisite, ambas modificadas com o mesmo tensoativo ionico. Foi avaliado o efeito da
concentragdo de argila modificada (0,5; 3; 5 e 10 pcr) nas propriedades mecanicas do polipropileno. Os resultados
mostraram que as propriedades mecdnicas (trag¢do e impacto) dos sistemas de PP com argila Cloisite foram
superiores, isto pode estar relacionado com as qualidades superiores da argila, que favorecem para uma melhor
interagdo com o polimero.
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1. INTRODUCAO

Os nanocompositos poliméricos apresentam propriedades mecanicas e térmicas compativeis com as dos compositos
convencionais, a principal diferenga ¢ que se utiliza uma quantidade menor de refor¢o e com dimensdes nanométricas,
isto promove maior area de contato entre o polimero e a fase neste dispersa. Ademais, a elevada razdo de aspecto, favo-
rece importantes propriedades, tais como: maior rigidez e resisténcia mecanica, maior barreira a difusdo de gases, me-
nor permeabilidade, maiores temperaturas de distor¢do e amolecimento, menor inflamabilidade, melhor resisténcia
quimica e maior estabilidade dimensional (Paul & Pavlidou, 2008). O caminho para obtengdo de tal desempenho con-
siste principalmente na habilidade de dispersar individualmente estas particulas em meio a matriz polimérica (Lan &
Pinnavaia, 1994).

Dentro dos estudos de nanocompdsitos as argilas bentoniticas tém recebido uma grande atengdo nas tltimas déca-
das, como materiais reforgantes para polimeros, devido a alta razdo de aspecto caracteristicas destes materiais e a possi-
bilidade de intercalag@o/esfoliacdo das camadas do silicato pela matriz polimérica. O argilomineral montmorinolitico
prensente na argila tem uma camada estrutural, tipicamente com 1 nm de espessura, que se propriamente esfoliado pode
levar a produg@o de uma matriz polimérica com um grande niimero de particulas finamente dispersas (aproximadamente
1 um de dimensdes laterais) (Cho & Paul, 2001), (Paul & Pavlidou, 2008). Para Nejad et al. (2007), acredita-se que a
presenga de apenas uma pequena quantidade de argila pode melhorar muito um grande niimero de propriedades dos
polimeros, se a dispersao das nanoparticulas da argila na matriz ocorrer de forma regular e homogénea. (Alexander et
al., Liang et al., Hai et al.).

Segundo Junior & Mei (2009), a argila sddica pode ser modificada por meio de troca de cations interlamelares por
sais quaternarios de amonio (tensoativos), originando a argila organofilica. Esta modifica¢do reduz a energia de superfi-
cie das camadas da argila e entdo torna possivel que espécies organicas se difundam ou penetrem entre as camadas,
eventualmente separando-as ou esfoliando-as. Embora estes agentes de modificagdo tenham conquistado sucesso signi-
ficativo na preparagdo de nanocompositos polimero-argila, seu principal problema ¢ a estabilidade térmica. Como mui-
tos compositos poliméricos sdo preparados e intercalados no estado fundido, em temperaturas elevadas, a estabilidade
térmica do modificador organico ¢ de extrema importancia. Todos os componentes dos nanocompodsitos podem estar su-
jeitos a altas temperaturas durante o processo de preparagdo. Entretanto, se a temperatura de processamento for maior
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que a estabilidade térmica da argila organofilica, a decomposi¢@o desta ocorrera, e a interface entre o refor¢o e a matriz
polimérica sera efetivamente alterada.

Diferentes polimeros sdo empregados como matrizes poliméricas no desenvolvimento de nanocompositos, e um dos
mais utilizados ¢ o polipropileno (PP) por ser amplamente aplicado em diversos produtos. Entretanto, este polimero por
ser apolar, torna-se um desafio produzir nanocompositos de PP com argila organicamente modificada, uma vez que esta
tem um carater polar. Em virtude disso, na maioria dos casos, um compatibilizante polar compativel com a matriz poli-
mérica ¢ utilizado para permitir a formagao de nanocompositos (Nejad et al., 2007).

No Brasil, varias pesquisas estdo sendo desenvolvidas com argilas bentoniticas extraidas da regido Nordeste. Parti-
cularmente na Paraiba, pesquisadores do Departamento de Engenharia de Materiais (DEMa) da Universidade Federal de
Campina Grande (UFCG), desenvolvem pesquisas com argilas bentoniticas que tém apresentado resultados significati-
vos no mesmo nivel das pesquisas desenvolvidas em outros paises que utilizam argilas organofilicas comerciais, sendo
que estas ultimas t€ém um custo elevadissimo. Portanto, este trabalho visa dar continuidade as pesquisas em nanocompo-
sitos obtidos por meio da mistura de polipropileno (matriz polimérica) e argila bentonitica Brasgel PA modificada e,
especificamente, comparar com argila importada Cloisite Na+ ambas modificada com o mesmo tensoativo idnico. Foi
avaliado o efeito da concentragdo de argila modificada (0,5; 3; 5 e 10 pcr) nas propriedades mecanicas do polipropileno.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1. Materiais

e Polipropileno (PP) H103. [F=40g/10 min, da Brasken S.A.

o Argila Bentonita Brasgel (sddica), da Industria Bentonit Unido Nordeste (BUN) - Campina Grande-PB. A capaci-
dade de troca de cations (CTC) desta argila é de 90 meq/100g de argila.

e Argila Bentonita Cloisite (sddica), importada da empresa americana Southern Clay Products, Inc. A capacidade de
troca de cations ¢ de 92,6 meq/100g de argila. A sua escolha foi por ser a argila sddica comercial importada mais
utilizada no mundo no desenvolvimento de nanocompositos.

e Tensoativo organico do tipo Praepagen WB, com 75% de matéria ativa, da Clariant - Recife/PE.

2.2. Métodos
2.2.1. Processo de organofilizacio das argilas bentoniticas

Para a obtencio da argila organofilica com o sal iénico Praepagen WB® foi seguido o mesmo método utilizado em
outra pesquisa por Rodrigues (2009), cuja eficiéncia na organofilizagdo fora confirmada pelas técnicas de difra¢do de
raios-X e espectroscopia de infravermelho. De forma resumida, a modificagdo das argilas bentoniticas foi realizada pela
preparagdo de dispersdes de argila em agua destilada sob agitagdo mecanica; Em seguida, foi adicionado a dispersao o
tensoativo com massa referente a 1:1 em relagdo a CTC da argila. Apds essa etapa, os materiais obtidos foram lavados
com agua destilada e filtrados para a retirada do excesso de tensoativo. Os aglomerados obtidos foram secados em estu-
fa por um periodo de 48 horas e depois desagregados com o auxilio de almofariz até a obtengdo de materiais pulveru-
lentos passados em peneira ABNT n° 200. Posteriormente foram incorporados ao polimero nas concentragdes definidas.

2.2.2. Preparacdo dos sistemas PP/argilas bentoniticas modificada

Apds a organofilizagdo, a argila foi misturada na propor¢ao de 1:1 em peso com o polipropileno no misturador fe-
chado do tipo Banbury na temperatura de 200°C e velocidade dos rotores de 50 rpm, durante 10 minutos. O concentrado
resultante do PP com as argilas organofilizadas foi posteriormente, triturado e misturado com o PP, em concentragdes
de 0,5, 3, 5 e 10% para a argila Brasgel e em concentragdes de 0,5, 3 e 5% para a argila Cloisite Na+ numa extrusora
com rosca dupla contra-rotativa, acoplada a um redmetro de torque System 90 da Haake-Blucher, nas seguintes condi-
¢des: temperatura do cilindro de 180/200/200/200/200°C (da alimentagdo a matriz), velocidades de rotagdo da rosca de
60rpm e alimentacdo constante. Os extrudados apds resfriamento foram granulados e moldados por inje¢do, na mesma
temperatura de extrusdo (200°C), na forma de corpos de prova de tragdo e impacto, segundo normas ASTM D638 e
D256, respectivamente.

2.2.3. Ensaio Mecdnico sob Tragdo

O ensaio mecanico sob tra¢do foi realizado segundo a norma ASTM D 638. Os ensaios foram conduzidos em ma-
quina universal de ensaios Lloyd LR-10KN empregando-se uma velocidade de deformagdo de 50 mm/min.

2.2.4. Ensaio Mecdnico sob Impacto

O ensaio mecanico sob impacto IZOD foi realizado segundo a norma ASTM D256. Foi utilizada uma maquina tipo
RESIL 5, 5 J da CEAST com martelo de 2,75 J. Cada corpo de prova foi pré-entalhado com profundidade do entalhe de
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2,5 mm antes de serem submetidos ao impacto. Para os ensaios mecanicos foi utilizada uma média de 10 corpos de
prova.
3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1. Ensaio Mecéanico sob Tracio

A Tabela 1 e as Figuras 1 e 2 apresentam os dados de modulo de elasticidade e resisténcia a tragdo no ponto de es-
coamento, obtidos no ensaio sob tragdo para o polipropileno puro e para os sistemas com as argilas organofilizadas
Brasgel e Cloisite. Em geral, observa-se que o modulo de elasticidade dos sistemas foi inferior com o aumento do teor
de argila organofilica Brasgel ao do PP puro, porém, com a argila Cloisite foi superior, isto sugere que houve uma mai-
or intera¢@o do polimero com a superficie da argila Cloisite modificada organicamente aumentando a rigidez da matriz
polimérica. Sabe-se de trabalho recente (Rodrigues, 2008) que a argila Cloisite apresenta maior pureza e concentragdo
de argilomineral montmorilonitico e tamanho médio de particula inferior a Brasgel. Portanto, estas caracteristicas po-
dem ter contribuido pelo aumento desta propriedade nos sistemas PP/Cloisite. Vale lembrar que este aumento ¢é signifi-
cativo para o teor de carga utilizado, uma vez que nos compositos convencionais o aumento da rigidez da matriz poli-
mérica somente ocorre com elevado teor de carga, segundo Ray & Okamoto (2003). Na Tabela 1 e Figura 2, observa-se
que a resisténcia a tracdo no ponto de escoamento para ambos os sistemas apresentou redugdo em fungido do teor de
argila incorporado na matriz de PP. Para esta propriedade a redugdo foi desprezivel em baixo teor de argila (0,5 pcr),
porém para teores acima de 3 pcr a redugdo parece ser mais significativa. Provavelmente o tipo de equipamento de
mistura e as condi¢des de processo utilizadas (cisalhamento) ndo tenham sido suficientes para dispersar por completo as
particulas de argilas na massa polimérica. Estdo sendo realizados estudos complementares de morfologia por microsco-
pia Otica e eletronica, além de difracdo de raios-x e reologia oscilatoria para auxiliar na interpretagao destes resultados.

Tabela 1. Resultados obtidos no ensaio de tracgao.

Concentracao Moédulo de elasticidade (MPa) Resisténcia a Tracio Maxima no
(per¥) Ponto de Escoamento (MPa)
Brasgel Cloisite Brasgel Cloisite

0,0 1350 £ 44 1350 £ 44 30,1 £0,5 30,1£0,5
0,5 1322 £ 24 1344 + 44 29,6 £ 0,1 28,8+ 0,6
3,0 1259 £ 48 1365 £25 27,6 £0,7 27,9+0,3
5,0 1285 £ 21 1396 + 37 27,4+0,2 27,5+0,4
10,0 1285 £ 42 - 26,1 £0,1 -

*per — partes por cem de resina.
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Figura 1. Mddulo de elasticidade do PP puro e dos sistemas PP/argila Brasgel, para as concentracdes de 0,5, 3, 5
e 10 pcr e PP/argila Cloisite, para as concentracées de 0,5, 3, 5 pcr.
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Figura 2. Resisténcia a tracio maxima no ponto de escoamento do PP puro e dos sistemas PP/argila Brasgel,
para as concentragdes de 0,5, 3, 5 e 10 pcr e PP/argila Cloisite, para as concentracdes de 0,5, 3, 5 per.

3.2. Ensaio Mecanico sob Impacto

Na Tabela 2 e na Figura 3 encontram-se os dados de resisténcia ao impacto para o polipropileno puro e para os sis-
temas com as argilas organofilizadas Brasgel e Cloisite. Observa-se que nos sistemas os quais foram utilizados a argila
Brasgel os valores foram ligeiramente inferior ao do PP puro, exceto para o sistema com concentragdo de 3 pcr de argi-
la, embora apresentaram desvio-padrdo maior. Ja para os sistemas que utilizaram a argila Cloisite, percebe-se um au-
mento das propriedades em todas as concentragdes de argila utilizadas. Estes resultados s@o interessantes, pois na litera-
tura os resultados de resisténcia ao impacto de sistemas PP/argila sempre apresentam redug@o, conforme foi observado
por Lopez (2003) no sistema PP/organofilica onde a resisténcia ao impacto reduziu com teores de argila de até 7%.

Tabela 2. Resultados do ensaio de impacto.

Concentracio (p- Resisténcia ao impacto (J/m)
cr) Brasgel Cloisite
0,0 24,5+29 245+29
0,5 229+28 32,1+53
3,0 28,8+ 5,6 29,3+28
5,0 23,5+2,6 28,8 £4,5
10,0 22,9+3.0 -

*per — partes por cem de resina.
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Figura 3. Resisténcia ao Impacto do PP puro e dos sistemas PP/argila Brasgel, para as concentracées de 0,5, 3, 5
e 10pcr e dos sistemas PP/argila Cloisite, para as concentragées de 0,5, 3, 5 per.

4. CONCLUSOES

Quanto as propriedades mecanicas sob tragdo:
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- Para o sistema PP/Brasgel o modulo de elasticidade e resisténcia a tragdo maxima no escoamento foram reduzidos
em fungéo do teor de argila;

- Para o sistema PP/Cloisite 0 mddulo aumentou e a resisténcia a tra¢do maxima no escoamento foi reduzido em
fungdo do teor de argila;

Quanto as propriedades mecanicas sob impacto:

- Para o sistema PP/Brasgel a resisténcia ao impacto reduziu enquanto que para o sistema PP/Cloisite aumentou em
fungdo do teor de argila utilizado;

- Em geral as propriedades mecanicas dos sistemas de PP com argila Cloisite foram superiores, isto pode esta rela-
cionado com as qualidades da argila (pureza e maior concentragdo de argilomineral montmorilonitico ¢ menor tamanho
médio de particula) que favorecem na melhor interagdo polimero-argila.
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Abstract
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In Brazil, several researches are being made with bentonite clay taken from the Northeast. The results of these studies
have shown significant results on the same level of research developed in other countries that use commercial
organoclays, but the latter have higher costs. Therefore, this study aims to carry on the research in nanocomposites by
mixing the polypropylene and bentonite modifie Brasgel clay and, specifically, compared with the imported Cloisite
clay, both modified with the same ionic surfactant. The effect of the concentration of modified clay (0.5, 3, 5 and 10
pcr) on the mechanical properties of polypropylene was checked. The results showed that the mechanical properties
(tensile and impact) of the systems of PP with Cloisite clay were higher, this might be related to the superior qualities
of clay, that promotes a better interaction with the polymer.

Key-words: nanocomposite, arganoclay, polypropylene



