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RESUMO

O presente trabalho trata-se do estudo de um nanpaisito a base de ceramica (fase dispersa)
+ polimero (matriz), que tem como objetivo de aali as propriedades mecanicas
nanocompoésito em relacdo as propriedades mecaicasgesmo polimero sem a adicdo das
nanoparticulas de material ceramico. As nanopdatcutilizadas foram de pseudoboemita,
obtida pelo processo sol-gel. Na obtencdo da pbeedaita utilizou-se nitrato de aluminio
como precursor e hidroxido de aménio com a adig@oaltool polivinilico durante a
precipitacdo. A matriz polimérica utilizada foi glon 6,12. As propriedades mecanicas
avaliadas foram: resisténcia a tracao, resisténcampressao e resisténcia ao impacto, indice
de fluidez, dureza SHORE e densidade. Os resultadstram que houve um aumento nos
valores de propriedades mecanicas do materialwbtid relacdo ao polimero sem adi¢éo de

nanoparticulas.

Palavras-chave: Pseudoboemita, Nanocompdsito, Nyldh



ABSTRACT

This work is about a nanocomposite compound madle avceramic material and a polymer
used as matrix. The purpose of this work is evaigathe influence of the addition of the
nanoparticles of the ceramic material in the nangmusite. The ceramic material used was
pseudoboehmite obtained by sol-gel process The dpbeehmite was obtained from
aluminum nitrate and ammonium hydroxide using pohyl alcohol during the precipitation.
The polymer nylon 6,12 has used in this proces<heeical properties also will be analyzed:
tensile strength, compression strength, impactghoess, melt flow, SHORE hardness and
density. The results has showed that increasedevatdi the mechanical properties, was

compared with the material without adding nanopkbasi.

Keywords: Pseudobohemite, Nanocomposite, Nylon 6,12
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1INTRODUCAO

A nanotecnologia e a quimica supramolecular, mepara revolucionar as areas da
guimica, da biologia, da fisica, e sem dlvida alguanengenharia, industria e pesquisas. A
utilizacdo de materiais nanoestruturados de akerdpenho € uma realidade iminente. Entre
as vantagens dos nanomateriais, podem-se citarl(N2Q03):

» Controle das caracteristicas desejaveis

» Otimizagao do uso de recursos

* Menor impacto ambiental

» Desenvolvimento de farmacos com menores efeit@darais

* Aumento da capacidade de processamento de sistemasitacionais

O inicio oficial dos estudos da nanotecnologidbaitse a Richard Feyman, em
palestra por ele proferida em 1959: “Ha muito espga@mbaixo” -There is plenty of room at
the bottom”- a partir de entdo, os diversos campos de pesgaisarea de fisica tedrica, em
particular da eletrodindmica quantica, passaram oasiderar o0 vasto assunto da
nanotecnologia, criando uma nova rede de interagdesstigacoes, divulgacdo e ensino
(NALLLI, 2003).

A nanotecnologia oferece avancgos rapidos paraasiditeas da ciéncia e engenharia.
Em um workshop realizado em dezembro de 2003, P8IoNNI (United States National
Nanotechnology Initiative), nos Estados Unidos, importante relatorio apresentou para
representantes da industria, governo, cientisteagenheiros de varias areas o quanto a
nanotecnologia vinha crescendo, e quao tamanha sed importancia para a sociedade
(ROCO, BAINBRIDGE, 2005).

Esse mesmo relatério identificou que a qualidagl¢rabalho, vida e ambiente trariam
aos cidadaos, pessoas comuns, uma consciéncia angi$a sobre a relevancia da
nanotecnologia.

Nanotecnologia ajudaria na producédo de alimemtwshorando seu armazenamento,
ajudaria na qualidade da agua, permitindo umazatifio de baixa energia de purificacdo ou
desalinizacao, reduzindo também o desperdicio da ag manufatura de farmacos. Ou ainda,
a nanotecnologia ajudaria a populacdo na questdoieatal, remediando a poluicdo
produzindo sistemas e materiais que usariam rezunsgs eficientes, reciclariam os poluentes
na obtencdo de matéria-prima, e garantiriam segararsustentabilidade de novos materiais.
Resumindo, contribuiriam com a melhoria de quakddeé vida. Todo e qualquer risco e



consequéncia inesperadas também deveriam ser maoltoe incluidas na avaliacdo para
todas as mudancas na qualidade de vida (ROCO, BRINBE, 2005).

O Esquema 1 ilustra onde e como a nanoescalacadgplem relacédo a outras escalas,
de uma forma bastante simplista e pratica.

1 — 1m Cabeca de um prego
PTl 10 num 1-2 mim
i
E ik Dispositivo
= [ 1 milimetro Mviicro eletro-mecanica
% frm 10-100 pmlargura
e |- .-:
| Acaro : ]* i+ — 0.1mm i ﬁ%(
200 pm . 100 pm
Cabelo humano “*l
~o 10-50 pm B
[&]
largura _E 0,01 mm
E 1 — 10pm
b )
= Celulas Vermelhas
£ (sangue)
i 100 — Polen
R T m Espectro
Céhilas vermethas ¢ M visivel
Calulas brancas
L] wm “];I! L 01 jum
T 10 nm !
= Manofibras de celulose
= o |— 001pm 20-100nm larguta
E
DHA g Wit
~2 102 L
= Particula de Argila
I% ¥ =1 nanometro Wineral, cada particula
) com~1nm de espessura
5 Atomos de l B Manotubo de
silicone 101 A= 0.1 nm Carbono
1nm ~2 nm didmetro

Esquem& O Tamanho da Nanotecnologia

Fonte: http://www.sustainpack.com/nanotechnologyi ht

Para a comunidade cientifica, o valor da nanoadoakada vez mais apreciada. Uma
série de documentos sobre a cinética das transfoesade fases direcionaram para as
cinéticas de nucleacdo e incremento. O entendomsoibre a porosidade da camada em
nanoescala, para uma eventual aplicacéo de fitrag®paracéo foi importante para a criagao

de equipamentos capazes de identificar e visuadese material, por exemplo.



O desenvolvimento de um modelo capaz de deterraiparosidade, volume e area de
um poro, utilizando isotermas de nitrogénio, mutibno estudo dos materiais nanométricos.
Uma vasta literatura foi relacionada aos nanonasedesde os primérdios da nanotecnologia
de Feyman (KOSTOFF, 2006).

Nesse contexto 0os nanocompositos terdo um papéb nmaportante aliando as
propriedades de diferentes materiais como, por pkenos ceramicos (com elevada area
especifica) com materiais poliméricos visando aemtfio de novos materiais com
propriedades cada vez melhores em relacdo aos iamtatilizados na obtencdo destes

nanocompaositos.

1.1 OBJETIVO GERAL

O objetivo do presente trabalho é obter em estmlbancada um nanocomposito de
pseudoboemita com nylon 6,12 para avaliar as @dades do mecanicas e térmicas em

relacdo ao polimero utilizado para a obtencdo docwmmpaosito.

1.2 OBJETIVO ESPECIFICO

Utilizando métodos de caracterizacdo de matepaisnéricos, identificar, comparar,
estabelecer propriedades mecéanicas e térmicas rdoraposito obtido pela proporcdo de
mistura 1%, 3% e 5% em massa de pseudoboemit® cgthon 6,12.

A pseudoboemita sera obtida por sintese em ededéboratorio.

1.3 JUSTIFICATIVA

Com a crescente necessidade do mercado na obtdec&ovos nanomateriais, a
pesquisa decorrente desse projeto podera fornemasninformagfes para enriquecer a
demanda.

Com o presente estudo, poderemos verificar adatié desse novo composito, e
perceber suas melhorias ou ndo em comparacdo &s cauacteristicas iniciais, seu
processamento e maleabilidade.

Tendo esses valores disponiveis, pesquisas msterestardo habilitadas para a
utilizacéo e até a substituicdo do nylon 6,12 peleocompadsito obtido.



1.4 METODOLOGIA

A metodologia utilizada no desenvolvimento dessaeaitacdo baseou-se em diversas

fontes importantes:

Aulas tedricas enfaticas a Engenharia de Materiais;
Pesquisa em bibliografias sobre o assunto nanocsitopé
Utilizacao de pesquisa em websites de empresasialsdas;
Parte laboratorial e obtencéo de dados praticos;

Informacdes com profissionais e conhecedores d& degeEngenharia de Materiais e

relacionados ao tema.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Os nanocompdsitos constituem uma classe de matddanados por hibridos de
materiais organicos e inorganicos, onde a fasgy@mica esta dispersa em nivel hanométrico
em uma matriz polimérica que pode ser constituedard polimero puro ou inclusive de uma
blenda polimérica. A matriz polimérica é seleciamguela determinacdo da temperatura
méxima de fusdo, ou pela temperatura de degradagdo mais baixa do que o material de
reforco(CALLISTER, 2002).

2.1 NANOCOMPOSITOS

Os nanocompositos comegaram a ser estudados ndadges80 pelo Laboratorio de
Pesquisa da Toyota com o desenvolvimento de narmizitos de poliamida e argila
(BEYER, 2002;BOURBIGOT, 2002). Devido as necesstdadrescentes de materiais cada
vez melhores aliando-se as propriedades de diereatasses de materiais (polimeros,
ceramicos e metais), e ao fato de que caractagstie polimeros ndo atendem a determinadas
solicitacdes, a pesquisa de nanocompaésitos potiogtem avancado muito nos ultimos anos
(ALEXANDRE; DUBOIS, 2000).

Atualmente, verifica-se uma vasta gama de criaggdmal’os nanomateriais, e uma
competicdo acirrada entre empresas e paises qganiaseus produtos cada vez mais
versateis.Estudos de tendéncias tecnoldgicas em nanotecaolagiicadas ao setor de
materiais poliméricos, tém sua base em informacéggaidas de documentos de
patentes(BORSCHIVER, 2005).

Entre os nanocompésitos estudados estdo, por exengd nanocompdsitos
desenvolvidos com silicatos em camada (PINNAVAIAAL, 2000). A adicdo de baixa
concentracdo de argilas organofilicas (5% em massa)hora as propriedades mecanicas,
térmicas, de barreira e estabilidade dimensiona danocompdésitos (BEYER, 2002;
GILMAN, 1999; WANG 2002).

As nanoparticulas tém uma area de superficie edewaduando dispersas em matrizes
poliméricas, promovem alteracdes nas propriedadesatriz, relacionadas com a interacéo
guimica especifica entre as cargas e o polimero.

Conforme a aplicagdo pretendida, podem ser usanessds tipos de cargas que
diferem entre si, por exemplo, nas propriedadedatdgricas ou em propriedades tais como a

resisténcia térmica, ou reatividade quimica.



Algumas das cargas mais comuns em nanocompositogttz polimérica, citam-se
0s carbonatos, os sulfatos, os ja mencionados dssilicatos e 0s 0xidos metalicos ABd,
Fe0s, ZnO)

As argilas e os silicatos lamelares, como por exengpomontmorilonita e a hectorita,
sao outros tipos de cargas que tém sido muito adasdpor suas propriedades ceramicas. As
nanoparticulas de semicondutores, tais como CdS, @m CdSe , tém também sido muito
usadas devido as suas propriedades o6pticas. Aipmexemplos mais citados na literatura
sdo nanoparticulas de TiGha preparacdo de compdsitos com aplicacdo na tiadde
revestimentos e tintas, e nanoparticulas de,,SgDe podem conferir maior resisténcia
mecanica ou caracteristicas retardadoras de chasmeaaocompadsitos (ESTEVES, 2004).

Entre as propriedades que melhoram pela adicioalascompdsitos podem-se citar a
melhoria das propriedades mecanicas, as proprisdadaicas como resisténcia a passagem
do fluxo de calor e a reducdo da inflamabilidade peopriedades de barreira para gases e
liquidos entre outras (FORNES; PAUL, 2003).

A melhoria das propriedades mecéanicas e de baesta relacionada a morfologia das
particulas, sendo as particulas nanométricas aétsoas responsaveis pelo efeito de reforco
devido a sua interacdo com a matriz.

Na literatura, encontram-se dados em que a adigda2 da 3% de particulas
nanomeétricas resultou no incremento das propriedateEanicas equivalente a adicdo de 30-
50% de carga constituida de particulas ndo nanmae((ULTRACKI, 2004).

As propriedades dos nanocompositos, pelas divessagposicdoes do material de
reforco (exemplo o ceramico), podem ter como imftiés o tamanho da particula, a forma da
particula, o tipo de dispersao da particula, o di@grocesso, o tipo de aditivo ou precursor ou
ainda o par polimérico da particula, no caso dedas.

No Esquema 2, observamos a formacao dos nanocdogdsnde verificamos o tipo
de composicdo e o tamanho das particulas de refoAMARES, 2007).

Recentemente, dados obtidos sobre nanocompdésitsiod¢os em camadas e nylon6,
apresentaram melhoria na resisténcia a tracao esmsténcia ao impacto dos compostos.
Silicatos originados da argila montmorilonita detjgalas com 1nm de espessura, além de
otima dispersividade no polimero, apresentaranongosi¢cdo do nanomaterial, uma alta taxa
de camadas de aluminosilicatos.

Entretanto, a comercializagdo desses materiamitétla devido a pouco conhecimento
da formacdo de nanocompdsitos utilizando-se deepsos praticos e econémicos (FORNES;
PAUL, 2003).
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Esquema 2 Tipos de nanocompdsitos (TAVARES, 2007)

Para a formacéo e sintese de nanocompadsitos, dpsstam dos componentes seja em
escala nanomeétrica.
No Esquema 3, acompanhamos o processo simplifdasi@stratégias de sinteses por

alguns procedimentos de laboratério.
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Esquema 3Estratégias de sintese de nanocompositos: Iiraistmples dos
componentes; 1) preparacdo de nanoparticulasuredil) polimerizacao
da matriz polimérica in situ (ESTEVES, 2004)



Muito interesse vem sendo focado nos nanocompddéaslicatos em camadas para
aplicacdo em larga escala. Sais quaternarios daiamém sendo utilizados para a obtencéo
de argilas organifilicas, uma vez que argilas efitascsdo abundantes no Brasil, e € um
procedimento bastante simples (BARBOSA, 2006).

No Esquema 4, observamos um esquema de formacBandeompdsito a partir de
uma argila organofilica.

A utilizacdo de Nylon 6 como matriz polimérica Rimainossilicato como carga
nanomeétrica, pode ter varios beneficios descritisscomo as demais caracteristicas ja citadas,
melhorias das propriedades mecanicas, resistéoaalar, estabilidade dimensional, barreira

e retardo de inflamacé&o por chama.
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Esquema 4Formagédo de nanocompositos por argilas orgacasili
(FORNES, PAUL, 2003)

Pode-se dizer que essas propriedades se obtémdeepe do grau de delaminagéo e
dispersdo da nanoparticula, que, por sua vez, depega maneira em que foi processada
(combinacdo de propriedades quimicas e o processizado). (FORNES; PAUL,2003).
Vide Esquema 5

A literatura sugere 2% em peso de argila modificpdaa a poliamida 6 (BARBOSA,
2006).

No caso de nanocompdsitos de polimero com argdanesmos exibem em geral
propriedades atraentes do ponto de vista Optiéiric e de barreira, além da reducdo de

inflamabilidade das resinas em que s&o empregada(JO,2006)
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Esquema $ormagéo de nanocomposito de nlon 6 por polimeizag situ (Processo Toyota)
(FORNES; PAUL, 2003)
A utilizacdo de montmorilonita esfoliada em nanaéscom nylon 6,6 € um exemplo da

acentuacdo das caracteristicas térmicas e inflided® do nanocompodsito. Resultados

caracterizados por difracdo de raio-X e microscal@dransmissao eletrénica indicaram um

aumento a resisténcia ao calor, estabilidade té&rmietardamento de chama, em comparacgéo

ao nylon 6,6 puro (SONG, 2008) .

A preparacdo de dois nanocompdsitos com proporddiesentes de montmorilonita

evidencia a diferenca na determinacédo dos resultddocaracterizacdo. No Esquema 6, sao

apresentadas as propostas de formagdo da poliamida 66 (PA66), matriz polimérica nylon

6,6, e montmorilonita.. A melhor orientacdo dasgp&tas de silicato sugerem melhores

caracteristicas mencionadas (SONG, 2008).
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Esquema 6GProposta de formacdo do mecanismo PA66 + Monkomita ( SONG; HU;YOU, 2008)



2.2 PSEUDOBOEMITA OBTIDA PELO PROCESSO SOL-GEL

A pureza e homogeneidade quimica em nivel atérmactextura, a morfologia e
estrutura de materiais nanoparticulados podemadratadas por processos de obtencao via
Uumida, com boa eficiéncia em escala industrialepradutibilidade da composicdo quimica
incluindo a adicdo de dopantes - impurezas quecadidas em pequenas quantidades a uma
substancia pura, alteram as propriedades dessaamscibs - também é possivel de ser
viabilizada industrialmente (REED, 1995). Em vigudb pequeno tamanho, as nanoparticulas
sdo invisiveis a olho nu, podendo ser utilizadasobtencdo de compostos reforcados e
transparentes.

O processo sol-gel € uma metodologia de prepardgdceramicas porosas, vitreas e
cristalinas partindo-se de precursores moleculacegual uma rede de éxidos pode ser obtida por
meio de reacdes de polimerizacdo inorganica. Estgdes ocorrem em solucéo, e o termo “sol-
gel” é utilizado para descrever a sintese de oxmwganicos obtida por métodos de via umida.

Uma caracteristica importante do processo sokgal obtencdo de materiais com as
caracteristicas e propriedades pré-determinadda,adpossibilidade de controle de todas as etapas,
desde o precursor molecular até o produto finapoBsivel realizar controle estequiométrico,
controle da porosidade, da estrutura cristalin®@ ¢athanho das particulas, que sao fatores que
influenciam as propriedades mecanicas, elétricagnhéticas e cataliticas do produto final.

Apesar de ter sido descoberto no século XIX, stenags quatro Ultimas décadas, houve
um crescimento significativo no interesse pelo gge0 sol-gel. Esta motivacéo deve-se ao fato que
0S materiais obtidos por este método apresentarpuakza, boa homogeneidade, podendo-se obter
fibras, filmes, monolitos e pds que tem aplicac@dabricacdo de revestimentos oOpticos e filmes
porosos e protetores entre outros.

Uma grande vantagem deste processo € a obtengamlds inorganicos com propriedades
desejadas como dureza, transparéncia Optica, lhmdbi quimica, porosidade e resisténcia
térmica, usando temperaturas de fusdo muito inéri@s dos métodos tradicionais de producéo de
vidros e ceramicas.

Varios exemplos de rotas praticas de obtencaowesmateriais, com propriedades Unicas,
via processo sol-gel, coincidem com o crescentnteximento de que os métodos de misturas e
aquecimentos de pos, classicamente utilizados tengdm de vidros e ceramicas, apresentam
limitagOes inerentes, no que diz respeito ao centla homogeneidade e de aglomeracdes no
material final resultante (RAHAMAN,2003).



2.2.1Transformacgdes da pseudoboemita com o aumento dantperatura

A Boemita possui a mesma estrutura da lepidocrdgiéeO-OH). Sua estrutura €
constituida de duas camadas de octaedros de axigéenchidas parcialmente com cétions
de aluminio, sendo ortorrémbica (a=0,36936nm, I4Am, c=0,28679nm). A diferenca
entre boemita e pseudoboemita é que a célula andarpseudoboemita é levemente maior
gue a da boemita. Este fato seria devido a incagdar de 4gua na estrutura cristalina (THEO
KLOPROGGE, 2006).

O Desenho 1 apresenta a estrutura da pseudobamygitado Moroz et al (MOROZ,
2006).

[
—

—grupo -0H " —oxigénio

Desenho 1 Estrutura da pseudoboemita (MOROZ 2085)

* — aluminio

Para determinacdo da composicdo da superficie thriais solidos a técnica deray
photoelectron spectroscoXPS) é muito utilizada. Pela técnica de XPS peee feita a
distincdo entre boemita e pseudoboemita baseadoramdo levemente maior de
oxigénio/hidroxila e na maior quantidade de agussg@mte na estrutura da pseudoboemita
(THEO KLOPROGGE, 2006).

A obtencdo day-alumina a partir de pseudoboemita é possivel @dcinacao.
Aluminas ativadas possuem uma area superficiabdievpor exemplo, 250-300*g e uma
estrutura de poro e superficie quimica muito adéguzara serem utilizadas em catalise e
adsorcao. Um exemplo de aplicacéo, devido a suschgule de adsorgcdo € na cromatografia.
A alta afinidade da alumina ativada pela agua kzadia na secagem de gases e liquidos,
podendo reduzir o teor de umidade nos gases atlaitppm (ALMEIDA FILHO, 1999).



Em catélise a alumina ativada € utilizada na reagé® de enxofre de,H no gas
natural ou de refinaria nos conversores Claus,as&dchtacdo de alcoois e como suporte de
catalisadores nos conversores cataliticos dos aseapos de veiculos automotores.

O envelhecimento das pseudoboemitas confere pdaplés importantes para as
mesmas. Os resultados de area especifica obtitlmsngtodo de Brunnauer-Emmett-Teller
(BET) mostram que a area especifica para as amagrpseudoboemitas ndo envelhecidas é
de 325,2 Mg aumentando para 377,8m para as amostras envelhecidas durante 4 horas
(MARTENS, 2002). Teoh e outros, trabalhando conugsboemitas sintetizadas a partiride
propéxido de aluminio e agua em meio alcoolico,eollss que o envelhecimento a
temperatura ambiente, 50, 100 e 150° C nao inflaenmuito a morfologia das fibras.
Entretanto com o aumento da temperatura ocorrenangad nas propriedades fisicas como a
reducdo da area especifica de 3%@mara 248rflg e aumento do diametro dos poros de 12
para 18,4 nm (TEOH, 2007).

A partir de analise térmica, utilizando analisemegravimeétrica, observa-se que a
perda de massa associada com a perda de agua idim@garmente com o0 aumento do
tamanho dos cristalitos. Observa-se experimentdémgne a razdo agua/alumina varia de
2,38H0:Al,0; para as amostras nao envelhecidas até 2MMO; para as amostras
envelhecidas por 4 horas (MARTENS, 2002).

A difracdo de raios-X pode ser utilizada para dateas estruturas presentes com o
aumento da temperatura.

Martens e outros pesquisadores (MARTENS, 2002)alnaimdo com alcoxido de
aluminio estudaram a cinética de peptizacdo dadpbeemita. No estudo do envelhecimento
da pseudoboemita, pela técnica de difracdo de-Kamsliou-se a presenca de pseudoboemita
utilizando a primeira reflexado do difratograma (PabBservada parad213°. A largura do pico
a meia altura para a primeira reflexdo da pseudohaealiminui com o aumento do tempo de
envelhecimento (MARTENS, 2002).

A temperatura de transformacéo de fase da pseuchiaoem corundumoAl,O3) se
reduz de aproximadamente 30° C quando é adicioRetimu corundum, como germens de
cristalizacdo, ao sol de pseudoboemita. As pa#scpequenas deAl,Oz (~ 20 nm) atuam
como centros de nucleagcdo ativos enquanto que gna@osres (200-400 nm) sdo menos
eficazes (NOFZ, 2005).

As transformacotes de fase de fibrilas de pseudoit@em funcdo da temperatura e a
morfologia das fibrilas foram exaustivamente estladapor SANTOS e outros (SANTOS,
2002).



A pseudoboemita, obtida pelo processo sol-gel, pedeautilizada para a obtencdo de
alumina. A calcinacédo do gel de pseudoboemita sageexjiéncia de transformacdes de fase
do hidréxido de aluminio, fornecendo as estrutpmsnorficas da alumina.

As seguintes transformacbes de fase (eq. 1) sé@enwaos com o0 aumento da
temperatura:

pseudoboemita y-alumina- d-alumina - 6-alumina - a-alumina (eq. 1)

Os 6xidos de aluminio ndo se transformam diretéeniea estrutura estavel hexagonal
do corundum d-alumina). Os compostos de aluminio se decompdesn ahaminas de
transicdo que sao fases metaestaveis antes dasmdtmar enu-alumina.

Estas sequiéncias de transformacdes de fase padaégido de aluminio, (Al(OH)
como o mineral Gibsita, para a Bayerita obtida petacesso Bayer e para boemita (AIOOH)

em aluminas s&o mostradas no FluxograrG&HFERS, 1972).
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Fluxograma 1 Sequéncia de transformacdes deléakelréxidos de aluminio
(WEFERS; BELL, 1972).

Em condi¢cdes hidrotérmicas, gibsita e bayerita giionse decompdem em boemita
(AIOOH) e entdo enmy-d-0-a-alumina. A desidratacdo em torno de 2%D produz
alumina com alta area especifigalumina, a qual é utilizada em catélise.

A decomposicdo posterior, em temperaturas mais@des, desta fase reduz a area
especifica do po obtido e finalmente a transformalg® — a-alumina ocorre pelo processo de
nucleacdo e crescimento terminando as transforrmagéefase da alumina. Souza Santos
(SOUZA SANTOS, 2000), trabalhando com aluminasredasicdo da Alcoa concluiram que

todas as amostras analisadas apresentavam poros.



A precipitacdo em pHs elevados favorecem a formag&oboemitas, resultando em
um produto que apresenta uma elevada temperatirangdéormacdo das boemitag-Al,O3 e
as outras fases de transformacéo da alumina (PAGRANZ05).

O envelhecimento das boemitas promove o aumentarek especifica da alumina
obtida pela calcinacdo da boemita e também aunagmbaosidade das aluminas obtidas.

Um método muito importante para preparar alumireds processo sol-gel a partir de
alcoxidos é o método desenvolvido por Yoldas (YOII)A975a; YOLDAS, 1975b). Outro
método para obtencdo de aluminas a partir de sasuwhinio (utilizando AI(N@)s ) pelo
processo sol-gel com a utilizagdo de ultrassommgpeeatura ambiente foi desenvolvido por
Nan Yao (NAN, 2001). O ultrasom foi utilizado payaebrar ligacdes fracas que causam a
formacao de agregados a temperatura ambiente.

As aluminas obtidas por este método possuem a&taefpecifica.

De acordo com Rodriguez (RODRIGUEZ, 1992), a fgsebtida a 500 C pela
calcinacdo de pseudoboemitas sintetizados pel@gsocsol-gel apresenta alta area especifica.
A utilizacdo de aditivos organicos como alcool walilico (PVAL) e acido oxalico no
processo sol-gel para a obtencao do gel foi estupadKunze (KUNZE, 1991).

2.3 SOBRE O NYLON

O nylon foi a primeira fibra téxtil sintética pradda. Dos fios desse polimero
fabricam-se o velcro e os tecidos usados em mefaiinas, roupas intimas, maids e biquinis.

Materiais sintéticos foram desenvolvidos em graedeala a partir de 1921, e o
principal objetivo foi criar substitutos para méeer naturais e aprimorar o desempenho
mecanico. Atribui-se a Wallace Hume Carothers oiandos estudos de polimerizacdo por
condensacdao, patenteada pela empresa DuPont (KOLPAS).

Curiosidade: varias sao as historias que explicatinaologia dessa palavra. A mais
famosa (ainda que ndo seja provada) conta que aksien chamado, pois a fabrica que
inicialmente o produziu tinha sede tanto nos Estadnidos (em Nova York) quanto na
Inglaterra (em Londres). Os criadores dessa fiiemte da necessidade de dar-lhe um nome,
decidiram juntar as iniciais de New York, com a&stprimeiras letras de London, dando
origem a palavranylon Outra possivel explicacdo para o termo seria gu#edurante a 22
Guerra Mundial os EUA usaram o tecido nos para-gsie@® "nylon" seria entdo uma
abreviacdo de "Now you've lost, Old NippdWIKIPEDIA, 2008).



O nylon consiste, também, no mais conhecido reptaste de uma categoria de
materiais chamados poliamidas, que apresentam d@&gsisténcia ao desgaste e a tracdo. O
nylon e as demais poliamidas podem também ser omddsob outras formas, além de fios,
possibilitando a confec¢cdo de objetos como parafusegrenagens e pulseiras para relégios.
Podem ser biorientados, o que aumenta suas prageasdisicas, barreira e transparéncia. As

poliamidas ndo soldam com calor.

Tabela 1 Comparativo entre tipos de nylon

(Fonte:http://www.polymerprocessing.com/polymers/alphalhtm

Nylon 6,6 Nylon 6 Nylon 6,12
o acido adipico e . o
Polimerizagéo por _ acido adipico e
. Caprolactana hexametileno _ o
condensacéo o hexametileno diamina
diamina

Semicristalino comum em
_ _ Utilizado em tecidos,
aplicacdes de fibras, como o _
_ ] Semicristalino instrumentos de alta
Caracteristicas carpete, roupas e fios. Na . , _
_ utilizado em fios preciséo e elevado
engenharia para engrenagens .
_ desempenho mecéanico
e mancais.

Monbémero GoH»,0,N, CeH11ON CigH3405N5

[ N
Férmula N—(CHy)g—N—C—(CH,),—C - A(N_(CHQ)E)_C);I -[N-(CHZ)G-N-E-(CHz)lu-E]_

Temperatura

. 50°C 47rC 46C
Vitrea
Temperatura de
. 255°C 220C 224C
Fuséo
Densidade _
1.07 glcrd 1.084 g/cri N&o informado
Amorfa (a 28C)
Densidade de
Cristalinidade(a 1.24 glcm 1.23 g/lcm Né&o informado
25°C)
Massa molar do
226.32 g/mol 113.16 g/mol 310.48 g/mol

Monbémero




Também é muito utilizado para realizacédo de sutemagerimentos, uma vez que € um
material inerte ao organismo e ndo apresenta raaffamatoria como outros fios de sutura
(ex.: vicryl, cat-gut, seda, algodao).

O nylon é obtido em diferentes combinac¢des de diasncom &cidos dicarboxilicos,
sendo comuns a reacado de hexametilendiamina cowoido adipico ou com o cloreto de
adipoila, para o nylon "6,6" (estes numeros refeserao nimero de carbonos de cada um de
seus constituintes, e com o acido sebacico oulordio de acido sebacico, alternativamente
para obter o nylon "6,10", entre outras variagdes.

A reacao geral é apresentada no Esquema 7:

Q P Q@ 9
n  G-R—C + nHN-R-NH; —= ——C-R—-C—N-R'-N
H H

Esquema 7 Polimerizacdo do nylon Foht#://pt.wikipedia.org/wiki/N%C3%Alilon

Na Tabela 1 podemos verificar alguns dados daseatifes tipos de nylon/poliamidas
em funcéo de suas caracteristicas fisicas.
Em concluséo, nylons ou poliamidas possuem bast&asia quimica a solventes nao-

acidos apresentando alta absor¢éo de agua .

2.4 SOBRE O NYLON 6,12

Fotografia 1 Filamentos de nylon 6,12 (Fonte: $dncorporated)



Nylon 6,12 é amplamente utilizado na fabricacdo fili@mentos, com O&timas
caracteristicas de recobrimento, sdo inertes ecaxA absorcdo de agua € menos que 3%
com pequena perda da rigidez, por isso, utilizada pplicacdes com agua, devido a curva de
recuperacdo de suas caracteristicas e resistéatieasfo, como exemplos pincéis e escovas
(Fotografia 1).

Um exemplo que pode ser bem verificado, sdo osacagetos de cabos elétricos da
indUstria automotiva, que isolam o componente eoimtempéries e acidentes, devido a

propriedades como resisténcia a tensao dielétigcaitada abrasado, vistos no Esquema 8

Esquema 8 Aplicacdo do nylon 6,12 em capeamentaloias elétricos automotivos

(Fonte: www.russfrei.de)

Por sua alta resisténcia quimica, é geralmentézadid como reservatorios para
combustivel, 6leos, lubrificantes, graxas e umaaydm solventes, excetos solventes polares.
Pecas mecanicas de equipamentos industriais sulameii tensdes variaveis de resisténcia,
compressao e tracdo, tais como suportes e maapgagsentam bons resultados com o nylon

6,12, exceto as submetidas as altas temperaturas.



3 MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAIS

A Tabela 2 apresenta os principais reagentes eriaatutilizados para a realizacédo da
obtencdo da pseudoboemita, caracteristicas e dé@dusos. Equipamentos laboratoriais sé&o

descritos conforme sua utilizago.

Tabela 2 Materiais utilizados

Material Historico Caracteristicas Técnicas

Agente oxidante em forma de sal de aluminiBabricante: Dindmica LTDA
utilizado para processar couro, em antiperspirantelassa Molecular: 375,13 g/mol
inibidores de corrosao, na extracao de uranimaeefireor: 98,0 — 102.0 % em massa
de petréleo sendo também um agente de nitretacdomites de impureza:
E usual encontrar o material como nitrato desolGveis em KD: 0,005%
aluminio nona-hidratado, com a férmula descrit@loreto (Cl): 0,001%
Al(NO3)3-9H,0 Sulfato (S@): 0,005%

Metais Pesados: 0,001%

Como SG*: 0,05%

Ferro (Fe): 0,002%

Nitrato de Aluminio

Material também designado como Acetato dabricante: Vetec Quimica Fina
Polivinila, € um termoplastico quimicamente inertetda

gue, quando “atacado” por acidos ou alcalis, af€lazas Max: 0,4% em massa
sua solubilidade em agua, adesividade, sendo pih(4%) : 4.5—-7.0

plastificante utilizado para a conformacdo de um

material cerdmico, melhorando a reologia (a

consisténcia de espessamento estd relacionada a

massa molar) O Esquema 9 representa a férmula

guimica do PVAL

R—ECHZ—?HJ—ETH—CHE}R
0 n o] n
I I

COCH; COCH;

Alcool Polivinilico

Esquema 9 Formula PVAL

Fonte:http://pt.wikipedia.org/wiki/PVA




Por definicdo, é uma base fraca solavel (ou alcatgor : min 28

que libera hidroxila. ~ Sua férmula quimica RKlax de impureza

(NH,OH). Residuos apdés ignicdo: 0,002%
em massa
Dioxidos de Carbono

(CO,):0,002% em massa

.g Cloreto (Cl) : 0,00005% em
e massa
é Ferro (Fe) : 0,0002% em massa
S Fosfato (PQ : 0,002% em massa
5 Enxofre total (como (S§%):
'-jc_:j 0,0002% em massa
Lote: 0603154
Massa molar 35,059 P.A.:
A.C.S.
Fornecedor: Audaz Reagente
Tecnolbgico
As Poliamidas apresentam: Resisténcia a altagabricante: Evonik Degussa
baixas temperaturas; boa resisténcia a o0leos/estamid DX9300
gorduras; boa resisténcia quimica; Otimas
propriedades mecanicas; alta barreira a gasesy bBensidade (ISO 1183):
barreira ao vapor de agua. O Esquema 10 apresent® g/cc
N a formula quimica do nylon 6,12. Temperatura de fusdoMelt
LE" e Nylon 6,12 — laurolactana point): 215°C
§~ H H ©O O

1 1 1 1
-[ N - (CHZ)G—H—C - [Cszm—C]—
Esquema 10: Férmula quimica do nylon 6,12
Fonte:http://www.polymerprocessing.com/polymers
/PA612.html




3.1.1Nylon 6,12 - Consideragdes

Os granulos séao cristalinos e duros (Fotografia @¢vem ser mantidos a temperatura
ambiente e lugares seco, pois por serem muito sedpico (absorvem umidade do ar), o que

dificulta o seu processamento.

| .

Fotografia 2 Granulos de nylon 6,12

ApOs 0 processamento, nota-se que 0 materialdesadnastante resistente a agua.

3.2 METODOS

3.2.10btencéo da Pseudoboemita

A pseudoboemita foi sintetizada em laboratériadéecomo precursor a solucdo de
nitrato de aluminio, acrescido da solucao de alpobvinilico.

O PVAL (32g) foi solubilizado com agua ( 368 gatpia) por agitador magnético por
meia-hora (Fotografia 3).

Apo6s a solubilizacdo do PVAL, o mesmo foi adiciomaal uma solu¢cdo aquosa de
nitrato de aluminio .

O precursor, obtido pela mistura da solucdo datoitde aluminio com a solucdo de
alcool polivinilico, foi utilizado na obtencdo desqudoboemita, gotejando a solugéo
precursora em uma solucdo de hidroxido de aménid,@8) em agua (28pp%), vide

Fotografia 4.



Fotografia 3 PVAL+ H20

A solucéo de hidroxido de amonio foi mantida emhanho termostatico resfriado a -
-9° C.

A precipitacdo a baixa temperatura facilita na @apsterior de filtracdo e lavagem do
produto obtido .

O gotejamento lento da solucdo de nitrato de alemgarante a formacédo da
pseudoboemita, vide Fotografia 5.

A solucgéo de éalcool polivinilico foi utilizada paaamentar a viscosidade da solucéo de
nitrato de aluminio.

N&o é recomendado a homogeinizacdo da pseudoboengjte@nto precipitada, para
nao dificultar a lavagem posterior para a elimimagéd amoénio; e a Fotografia 6 apresenta o
produto obtido ao término do experimento.

O pH final da obtenc¢&o de pseudoboemita é 9 a 10.

A temperatura inicial da precipitacéo total da pedoemita € 13C.



Fotografia 5 Precipitacdo de formacdo de pseudnitae



Fotografia 6 Precipitagao total Al(NJ2

Apb6s a precipitacdo o produto foi filtrado em uamif de Buchner (Fotografia 7) e
lavado com agua destilada até pH neutro, pararadetde eventuais sobras de aménio.

Fotografia 7 Filtracdo e lavagem da pseudoboemita

Apos lavagem com agua, o produto foi lavado no fwofunil de Buchner com o
solvente (acetona) para evitar a formacao de agatos (MOHALLEM, 2008),



3.2.2Métodos de Caracterizacdo da Pseudoboemita

Os métodos de caracterizacao utilizados para adpbeemita foram a calorimetria
exploratodria diferencial (DSC), analise termograétiiica (TG), Espectroscopia de absor¢éo
na regido do infravermelho e Espectrofotometrialsiorcdo atdbmica .

Andlises térmica produto da secagem a 70° C foi utilizado pararglises térmicas.

As analises térmicas realizadas foram a calorimm&ixploratéria diferencial (DSC) e analise
termogravimétrica (TG).

As andlises foram realizadas em um equipamentashleiSTA409C. A temperatura
inicial e final da anélise foram 20°C e 1300° (beesivamente.

A razdo de aquecimento utilizada foi de® 2D min* utilizando uma vazdo de
50cnt/min de gés nitrogénio ou ar sintético como o géardaste.

Espectroscopia de absorcdo na regido do infraVleoma espectroscopia de absorcao

na regiao do infravermelho foi determinada utild@amum equipamento Perkin Elmer modelo

Spectrum BX.

Espectrofotometria de absorcdo atbmikanalise quantitativa dos metais da amostra
calcinada a 1100° C, foi realizada utilizando umpeetrofotdmetro de absorcédo atdbmica com

chama Analyst 200 da Perkin Elmer.

3.2.30btencé@o do Nanocomposito

O nanocompasito foi obtido da mistura entre a gebaemita sintetizada pelletsdo
polimero nas propor¢des de 1%, 3% e 5% em magssededoboemita.

Processamos 3kg de pellet do polimero Nylon 6,8Pa pcada propor¢do de
pseudoboemita obtida no laboratério. Sendo x aqugdie de pseudoboemita a se misturar, na

Tabela 3, verificamos sua massa.

Tabela 3 Proporcdo de pseudoboemita a misturamocoolimero
3000g Nylon 6,12 99% 97% 95%
X 1% 3% 5%
Pseudoboemita hidratada
(Al,05.1,8H:,0)

115,99 354,89 603,89




3.2.3.1 Nylon 6,12 + pseudoboemita — Processaxtteigaio Pellets

As misturas entre o nylon 6,12 e as propor¢Oesrideitas mecanicamente, e todas as
amostras de nylon com as proporc¢des foram pardugagepara extinguir a umidade gerada
pelo processo da mistura.

A temperatura de estufa foi em torno dé®00 material permaneceu por mais de 24
horas, até que o material ndo apresentou mais demida

A pseudoboemita, foi misturada ao polimero em &rde gel, aderiu de forma
homogénea agselletsde Nylon 6,12.

Apbs a secagem das amostras,peliets foram processados pela extrusora marca
HAAKE, Rheometer 252 (Fotografia 8)

Fotografia 8 Rebmetro HAAKE

Os valores de processo de funcionamento da ex&restéio listados na Tabela 4 , foram
obtidos experimentalmente, com base na temperdafasdo do Nylon 6,12, citado no data
sheet Evonik-Degussa entre 1@0= 220C .



Tabela 4 Valores de processamento da extrusora
Nylon 6,12 Nylon 6,12 Nylon 6,12 Nylon 6,12
+1% PB +3%PB + 5% PB

T1(°C) 210 200 208 195
T2(°C) 215 205 208 198
T3(°C) 220 210 210 202
T4(°C) 225 205 212 202
Torque (Nm) 6.4 23.0 19.0 20.8
V1 (RPM) 50 50 50 50
V, (RPM) 15.75 26.8 23.8 26.8

T, — Temperatura de alimentacao
T, — Temperatura de compressao
T3 — Temperatura de dosagem

T4 — Temperatura de extrusao

V1 — velocidade da rosca

V., — Velocidade do puxador

Os pelletsformados pelo nylon 6.12 e as devidas proporcégsséudoboemita foram
processadas por extrusdo e encaminhadas a edtafelipanacao de umidade.

A presencga de umidade entre os granulos pode=irdiar no processo de injecao de
corpos de prova quanto a formacao de bolhas detiae @ material e engripamento do fluxo
devido a formacéao de bolhas de ar e agua nos injebsres.

A pseudoboemita, apds 0 processo de extrusdosteveor incorporada ao nylon 6,12.
Provavelmente pela alta temperatura de extrus@ceu,enquanto gel, era branca, apés a
extrusao, e variando as proporcoes, tornou-se &adarena proporcdo de 1% e por fim,

marrom na proporcéo de 5%.
3.2.3.2 Nylon 6,12 + Pseudoboemita — Processajdedo — Corpos de Prova
O processo de injecao dos corpos de prova paoa Byl2 puro e 0s compositos nylon

+ propor¢cdes de pseudoboemita foi realizado comjetora ROMI, modelo Primax 65R

(Fotografia 9).



Fotografia 9 Injetora ROMI Primax 65R

As temperaturas de processo também foram basead@ansheet Evonik-Degussa.

No Desenho 2 visualizamos a posicdo das diferaeteperaturas de processo na
injetora aplicadas no processamento do nylon eistairas do nylon + pseudoboemitas.

Séo:

T3 AT
! |

T2

il

T1 - Temperatura de alimentagcéo = 200
T, — Temperatura de plastificacdo = 2C0
T3 — Temperatura de compresséo ="Z30

T, — Temperatura de recalque = 1G0
Desenho 2 Temperaturas de injecdo
Desse processo de inje¢do, obtivemos os seguiptes de corpos de prova e suas

aplicacdes, conforme Tabela 5.



Tabela 5 Corpos de prova injetados e aplicacdes

Tipo Aplicacéo

* Ensaio de resisténcia de flexdo em 3
_ pontos
» Ensaio de resistencia a compressao

~ « Dureza Shore D

* Ensaio de amolecimento VICAT

* Ensaio de deflexao térmica HDT

* Dureza Shore D

* Ensaio de resisténcia a tracéo

* Dureza Shore D

L * Ensaio de resisténcia a impacto

3.2.4Caracterizacao dos compdsitos

A caracterizacdo do compasito foi realizada corsegmiintes técnicas:
» andlises térmicas (DSC e TG)
* microscopia eletrbnica de varredura (MEV), utilidan detector de elétrons
retroespalhados.
e caracterizacao fisica pelos seguintes ensaiofnices, utilizando a maquina de ensaios
universal:
e ensaio de resisténcia a flexdo em 3 pontos (ASTRODQ)
e ensaio de resisténcia a tracao (ASTM D 638)
* ensaio de resisténcia a compressado (ASTM D 695)
e 0s demais ensaios mecanicos de caracterizacao:
« indice de fluidez (ASTM D 1238) (indice de fluid@A90C e 2.16kg, condi¢éo E)

* ensaio de resisténcia ao impacto Izod (ASTM D 256)



* ensaio de temperatura de amolecimento VICAT ( (AT 625)
* ensaio de deflexdo térmica HDT (ASTM D 648)
» ensaio de dureza SHORE (ASTM D 2240)

Andlises térmicas produto da secagem a 70° C foi utilizado parargilises térmicas.

As analises térmicas realizadas foram a calorimetxploratdria diferencial (DSC) e andlise
termogravimétrica (TG).

As analises foram realizadas em um equipamentoshletSTA409C (Fotografia 10).
A temperatura inicial e final da andlise foram 2@°C300° C respectivamente.

A razdo de aquecimento utilizada foi de® 20 min® utilizando uma vazdo de
50cnt/min de gas nitrogénio como o gas de arraste.

Fotografia 10 : Equipamento Netzsch-STA409C — BebteC e TG

A Microscopia Eletrénica de VarredufMEV) produz imagens de alta definicdo de
ampliacdo, com resolucéo bastante definida.

Sao de carater virtual, pois é transcodificad@rirpda energia emitida pelos elétrons
retroespalhados.

As leituras por MEV foram realizadas utilizandaedtor de elétrons retroespalhados.



3.3 DADOS DE ENSAIOS MECANICOS

3.3.1Ensaio de resisténcia a flexdo em 3 pontos (ASTMT30)

. Equipamento: Maquina Universal de Ensaios
Marca: Q-Test
Modelo: DXL
. Metodologia: Ensaio de Resisténcia a flexdo com&st um corpo de prova apoiado

pelas extremidades na horizontal e submetido a ecarga até que sua deflexdo atinga 5%
(Desenhos 3 e 4).

L 1
Desenho 3 Configuragé@o do ensaio de resistérftl@ado em 3 pontos

(fonte: http://www.ides.com)

Desenho 4 Localizacdo da maxima deflexado

(fonte:http://www.ides.com )

Na Tabela 6, apresentam-se o0s tipos de procedimpard o ensaio de flexao.

Tabela 6 Tipo de procedimentos para ensaio dédlex trés pontos

Procedimento Descricao indice de tens&o aplicada

Para materiais que quebram com baixa
A . ) 0.01 mm/mm/min
deflex&o relativa

Para materiais que possuem alta taxa de
B . ) 0.10 mm/mm/min
deflexdo durante o ensaio




Na Fotografia 11 , a aplicacdo da carga até ameftio de 5% € observada.

Fotografia 11 Ensaio de flexdo em 3 pontos —caghio

A verificagdo das propriedades também é feitegp@fiicos TensdoXdeformagéo.

3.3.2Ensaio de resisténcia a tragdo (ASTM D 638)

. Equipamento: Maquina Universal de Ensaios
Marca: Q-Test
Modelo: DXL
. Metodologia: Ensaios de Resisténcia a tracao saatesizados por alongamentos de

corpos de provas presos por suas extremidadesidases cargas de carregamento, vide
Fotografia 12 .



Fotografia 12 Ensaio de tracdo

No Desenho 5, verifica-se 0 alongamento do cdggprova conforme a aplicacao da
forca de tracéo.

A

i

f%f’rfﬂ

Desenho 5 Corpos de prova para ensaios de tragdte:(fttp://www.ides.com

Existem diferentes tipo de corpos de prova parangaie, listados na Tabela 7, e
observamos seus formatos e dimensfes nas Deserhbs 6



Tabela 7 Tipo de corpos de prova Ensaio de Resis a tracdo

(fonte: http://www.ides.com

Tipo Utilizacao Observacoes Espessura

I Rigido Modelo mais usual <7 mm

o Utilizado quando o corpo de prova tipo | néo
I Rigido . <7 mm
quebra na secao de estrangulamento

7
Il Rigido / N&o-rigido i - mm

<14 mm

Utilizado para comparacéo entre materiais de

diferentes durezas. Similar a corpos de prova
<

vV Rigido / Nao-rigido 4 mm

de borracha vulcanizada segumgTm
D412.

Utilizado quando o material € pouco

Vv Rigido disponibilizado e/ou a area de ensaio € uma <4 mm
preocupacéao
Desenho 6 Corpo de prova tipo LI, Il e V (fontétp://www.ides.com
—
ﬂ

Desenho 7 Corpo de prova tipo IV (fontbétp://www.ides.com

Nos ensaios de tracdo de materiais ducteis, évebssirificar o “empescocamento” do
material, conforme a aplicacdo da tracdo, vide dgrafa 13. Esse empescocamento € 0
indicio de onde o material se partira. Nos materianis frageis, como por exemplo os

materiais ceramicos, normalmente ndo ha o empeasenga.



Fotografia 13 Ensaio de tracdo

3.3.3Ensaio de resisténcia a compressdo (ASTM D 695)

. Equipamento: Maquina Universal de Ensaios
Marca: Q-Test
Modelo: DXL
. Metodologia: O teste de compressao € feito em @massetangulares ou cilindricas.

Posicionadas entre os platbés da maquina univeesahsaios, serdo submetidas a uma taxa de
compressao constante de 1.3mm/min, como na Fotagréat

Fotografia 14 Ensaio de resisténcia a compressao



3.3.4indice de fluidez (ASTM D 1238) (indice de fluide& 19C°C e 2.16kg, condic&o E)

. Equipamento: Plastdmetro (Fotografia 15)

Marca: Tinius Olsen

Modelo: MP993a
. Metodologia: Controlar a qualidade do polimero pexa de fluidez em g/10min.
Funde-se o polimero a temperatura padronizadaieasg® peso sobre o material, de modo a

se medir a quantidade de material vazado a umendetala temperatura (Fotografia 16).

Fotografia 15 Plastdmetro Ensaio de indice delEu

A temperatura é de 236 , conforme norma ASTM D1238, e verificado em dlab
valores padronizados de massa; o material colhidcada 30s de vazdo, com formas
irregulares e é medido em balanca digital.



Fotografia 16 Recolhimento do material

3.3.5Ensaio de resisténcia ao impacto I1zod (ASTM D 256)

. Equipamento: Equipamento de impacto (Fotografia 17)

Marca: Tinius Olsen

Modelo: 892
. Metodologia: Um corpo de prova é submetido a cugor impacto. Um péndulo é
solto a uma altura determinada e impacta sobreteriala A caracteristica mecanica do corpo
de prova é verificado com a energia cinética perdidrante 0 ensaio, que sera igual a

absorvida pelo corpo de prova. A Tabela 8 desalexgrsos tipos de testes de impacto.

O método utilizado foi o 1IZOD (Desenho 16), segundmos de prova de acordo com

a ASTM D256.

w 40%
Bt

Desenho 8 Corpo de prova IZOD

(fonte:http://www.ides.comh




Fotografia 17 Equipamento Tinius Olsen modelo 892

Tabela 8 Testes e Modelos de Ensaio de Impéwte: http://www.ides.com

Método Nome Descricdo do Teste Diagrama
CP é preso na vertical e é quebrado pe Impacto
Impacto ~ ) )
A péndulo.O impacto ocorre no lado do vince
modelo 1ZOD
do CP
CP é preso pelas extremidades e € quebre
Impacto pelo lado oposto ao vinco. Esse ensaio nac
B —— Impacto
modelo CHARPY  vinculado & ASTM D256, porém é reportadt
como tal.
_ Idem ao método A. Exceto pela energic Impacto
Impacto estimado _ .
C requerida para a quebra do CP é inclusa r
Modelo 1ZOD ) _
célculo da energia total.
Indica a sensibilidade do nd. Calculado
usando: b = (E- B) / (R, - R), onde kE e
Teste de . ] i Impacto
o ~ E; sdo a energia para a quebra de vincos |
D Sensibilidade do raio _ .
do né raios menores e maiores; 8 R e sdo os
ono
raios menores e maiores. Unidade en:
J/m/mm
Impacto Idem ao método A, exceto pela disposica — Impacto
E Modelo 1ZOD do CP no ensaio. O impacto € feito no lad
reverso oposto ao vinco
I[dem ao método A, exceto pelo CP néacr
Impacto o i i _ Impacto
possuir vinco. Esse método € descrito n
Modelo 1ZOD sem i i
) ASTM D4812, porem €& comum ser
vinco

reportado pelo ASTM D256




3.3.6Ensaio de temperatura de amolecimento Vicat (ASTM [1525)

. Equipamento: Dinateste
Marca: Tinius Olsen
Modelo: HD94/398
. Metodologia: Submeter o corpo de prova até umaméiada temperatura que permita
a penetragcédo de uma agulha a 1mm de profundidadetiial (Desenho 9). A carga e a taxa
de calor sédo especificadas. A temperatura vicat ged usada para comparar a temperatura de

penetracdo, caracteristicas de diferentes materiais

Carga
L
LI

Desenho 9 Carga de penetracdo Ensaio Vicat

(fonte: http://www.ides.com

Nas Fotografias 18 e 19, podemos verificar a nmagDinateste para o ensaio vicat.
Para o nylon 6,12 e suas propor¢des foram utdzadfaixa de temperatura de 50°C a

230°C , e 9N como carga.

BeNOT USED i

Fotografia 18 Ensaio Vicat



Fotografia 19 Ensaio Vicat

3.3.7Ensaio de deflexdo térmica HDT (ASTM D 648)

. Equipamento: Dinateste

Marca: Tinius Olsen

Modelo: HD94/398
. Metodologia: Submeter um corpo de prova preso eas pontas a temperatura que
determine uma deflexdo de 0,25mm, com uma cargegtabelecida (no Desenho 10,
aplicada em sua espessura, ou seja, Hbdat( deflection temperatyréd carga externa
utilizada para o teste podem ser: 0.455 MPa (66ep$.82 MPa (264 psi). A temperatura
aumenta a taxa de°Z até que o corpo de prova apresente a deflex@wvastp A temperatura
de deflexéo € utlizada para determinar a resisi@@onica do material.

Carga

\ Localizacio da curva

de maxima deflexdo

Desenho 10 Carga de deflexdo ensaio HDT

(fonte: http://www.ides.com




Na Fotografia 20, a maquina de ensaio HDT pode seesma do Vicat, e 0s ensaios
podem ser feitos simultaneamente.

Fotografia 20 Ensaio HDT

3.3.8Ensaio de dureza SHORE (ASTM D 2240)

. Equipamento: Durdbmetro (Fotografia 21)

Marca: Mitutoyo

Modelo: Hardmatic
. Metodologia: A medicdo da dureza € utilizada pasteminar a dureza relativa de
materiais leves, comumente plasticos ou borrachast® consiste na penetracdo de uma ponta
rigida no material sob condi¢cdes de forca e tempanidade de medida é o Shore A para
materiais mais macios e Shore D mais rigidos.

Fotografia 21 Ensaio de dureza Shore D



4 RESULTADOS E DISCUSSOES

A Fotografia 22 apresenta o gel de pseudoboeshiida em escala laboratorial. Sua
textura € bem dispersante ao atrito, devido a anaeastrutura. Tém elevada &rea especifica,

gue facilita a adesdo ao polimero quando misturados

Fotografia 22 Gel de Pseudoboemita em escalard=bta

4.1 EXTRUSAO DO NYLON COM A PSEUDOBOEMITA

A Fotografia 23 apresenta o inicio da precipitagémia-se a formacdo de grumos de
pseudoboemita, que se aglomeram no béquer de manepilhada.
Notou-se, pela diminuicdo das temperaturas queda propor¢cdo de pseudoboemita
aplicada, a processabilidade do nylon p6de seizagld em uma temperatura mais baixa. Vide
Tabela 4.



Fotografia 23 Grumos de pseudoboemita

4.2 ANALISES TERMICAS DA PSEUDOBOEMITA SINTETIZADA

Os Gréficos 1 e 2 apresentam a DSC e a TG régp®ente para a amostra
sintetizada. A curva tipica da calorimetria expiora diferencial para a pseudoboemita
mostra um pico endotérmico em torno de 100° C,ddew vaporizacao da agua. Um pico
exotérmico em torno de 300° C devido ao inicio eeothposicdo do PVAL. Na andlise DSC
o pico endotérmico em torno de 300°C é devido @aede transformacédo da pseudoboemita

emy-alumina segundo a reacéo (eq.2) (NAN, 2001).

2AI0(OH)— y-Al ,05 +H,0 (eq.2)

A decomposicdo da PVAL e a transformacdo da p$meinita emy-alumina em
faixas de temperaturas proximas, resultam em micogplexos nesta faixa de temperatura. Os
dados das andlises térmicas sdo semelhantes ams mlaslicados anteriormente na literatura
por Almeida Filho e outros (ALMEIDA FILHO, 1999)
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Grafico 2 TG da amostra da pseudoboemita; linhdevénitrogénio); linha vermelha (ar sintético)

A aproximadamente 1200C, observa-se um pico atribuido a transformacdo da
penultima fase metaestavel da aluminacealumina. A analise termogravimétrica, no Grafico
2, mostra as perdas de massa correspondentes adeer@ua e a formacéo das diferentes
fases da alumina. Os resultados obtidos sdo mertelbantes aos publicados por Almeida
Filho et al. (ALMEIDA FILHO, 1999). Comparando asé&ises DSC, observa-se que as



transformacdes endo e exotérmicas para as andbs¢igadas com fluxo de nitrogénio

ocorreram em temperaturas mais elevadas que asesn@alizadas com fluxo de ar sintético.
4.3 ESPECTROSCOPIA DE ABSOR(;AO NA REGIAO DO INFRAREELHO

Para a amostra ndo calcinada, foi observado a980-cni* o pico caracteristico da
ligacdo aluminio-oxigénio (Grafico 3). Nas amostecadcinadas a 500° C, observa-se uma
banda a 1650 cthdevido & presenca de agua. Este dado é coerante dado publicado na
literatura (PACENSKA, 2005)

Nas amostras calcinadas a 1100° C néao é obseryadaemca de agua.
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Grafico 3 Espectroscopia de absor¢ao na regianfdavermelho

4.4 ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCAO ATOMICA

A andlises qualitativa e quantitativa dos metaisstnoo a presenca somente de
Aluminio.
Esta analise foi realizada para confirmar a pudemareagentes (P.A.) utilizados na

sintese da pseudoboemita.



Essa dissertacao trata principalmente da utilizalgasol-gel da pseudoboemita para a
obtencdo de um nanocompdsito com nylon 6,12. Maidos sobre a caracterizacdo da
pseudoboemita podem ser encontrados nos artigdgqulds pelo grupo de pesquisa do
Departamento de Engenharia de Materiais da Unodexnsi Presbiteriana Mackenzie
(MUNHOZ, 2006; CARRIO, 2007)

4.5 ANALISES TERMICAS DO NANOCOMPOSITO

Na Fotografia 24, temos opellets de nylon 6.12 puros de cor branca sem

processamento.

-
—

Fotografia 24 Pellet Nylon 6,12 Puro

Analisando visualmente @elletsformados, constatou-se também fibras orientadas na
guebras dogpellets nas proporcdes de 3% e 5%, indicando possivgliftade do material e

irregularidade do corte (Fotografias 25,26 e 27)



Fotografia 25 Nylon 6,12 + 1% Pseudoboemita em aass

Fotografia 26 Nylon 6,12 + 3% Pseudoboemita ensmas



Fotografia 27 Nylon 6,12 + 5% Pseudoboemita ensmas

4.5.1Andlises térmicas dos compdésitos (DSC e TG)

Os nanocompa@sitos ne nylon com 1%, 3% e 5% dedpbeemita foram submetidos

aos ensaios de calorimetria exploratéria diferéfBI&C) e analise termogravimétrica (TG).

Com o ensaio podemos avaliar a temperatura emseguimicia a fusdo do
material (TM= Melt Temperature, temperatura de d)sé o inicio de sua degradacao, até por
fim a perda de massa por exposicdo a temperatura.

No Gréfico 4, observamos que o nylon puro iniceua fusdo a temperatura de 218,0
°C, em um pico endotérmico. Comparando com dadosddta-sheet da Degussa Evonik,
verificamos que o valor obtido esta préximo dooked do catalogo ( 140°C a 220°C ). O
nylon com 1% de pseudoboemita, a 220;6a0 passo que o nylon com 3% inicia seu
processo de fusdo a temperatura de 205.Bor fim, o nylon contendo 5% de pseudoboemita,
funde-se a 215°F.

Na faixa de 400C a 440C, todas as amostras apresentaram picos exotérmicpse
significam que iniciaram o processo de degradagiandterial. O que concordou com a

analise termogravimétrica, onde o grafico iniceua curva descendente.



Notou-se que durante o processamento, a adicd@sdadoboemita reduziu a
temperatura de extrusdo do compadsito (Tabela dde. fato relacionou-se, provavelmente com

a reducdo da temperatura de fusdo co compositdi¢Gr
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Gréfico 4 DSC/DTA Nanocompdsitos Nylon 6,12 +UrEEboemita

Nylon 6,12 Puro

Nylon 6,12 + 1% PB
Nylon 6,12 + 3% PB
Nylon 6,12 + 5%PB

4.5.2Microscopia eletrénica de varredura

Para o detector de elétrons retroespalhados,egpmais brilhantes (iluminados) séao
caracterizados por regides com materiais que aptegeanassa molar maior.

As Micrografias 1 e 2, representam a mistura Nylom 1% de pseudoboemita, sendo
gue as partes brancas visiveis indicam que a pbeaduta nao foi bem dispersa ao polimero,

talvez por ndo estar em escala nanométrica conus®BdD.



As Micrografias 3 e 4, que representam a promodgh3% s&ao0 mais visiveis a pouca
dissolucéo da pseudoboemita ao polimero, devidaraanho dos pontos brancos.

Nas Micrografias 5 e 6, correspondem & propodgas%o.

TM-1000_1430 2008M12/08 1510 L D21 x100 1 mm

Micrografia 1 Nylon 6,12 + 1% pseudoboemita enssaa— Resolucdo 100x



TM-1000_1431 2008M12/08 1514 L D21 x1,5k 20 um

Micrografia 2 Nylon 6,12 + 1% pseudoboemita enssaa— Resolucdo 1500x



TM-1000_1432 2008M2/08 1530 L D2,0 x100 1 mm

Micrografia 3 Nylon 6,12 + 3% pseudoboemita eassa — Resolucdo 100x



TM-1000_1433 2008M12/08 1532 L D2,0 x1,5k 50 um

Micrografia 4 Nylon 6,12 + 3% pseudoboemita emsaasResolu¢cdo 1500x



......

TM-1000_1438 2008M12/08 16:.08 L D1,9 x100 1 mm

Micrografia 5 Nylon 6,12 + 5% pseudoboemita eassa — Resolucdo 100x



TM-1000_1437 2008M2/08 1606 L D1,9 x1,5k 50 um

Micrografia 6 Nylon 6,12 +5% pseudoboemita enssaa— Resolucdo 1500x



4.6 ANALISES DAS CARACTERISTICAS MECANICAS DO NANOGMPOSITO

4.6.1Ensaio de resisténcia a flexdo em 3 pontos (ASTMT90)

A Tabela 9 apresenta os resultados dos ensaitexde em 3 pontos e os Graficos 5, 6

e 7 apresentam a comparacéao entre as proporcisea@oboemita adicionada ao nylon 6,12

com o nylon 6,12 puro, quanto suas caracteristEasnicas.

Tabela 9 Valores médios obtidos pelo ensaio déiflele 3 pontos

NYLON NYLON NYLON
NYLON
+ + + )
PURO i
1% PB 3% PB 5% PB o
5
Média Desvio Média Desvio Média Desvio Média Desvio
Espessura 12,80 0,08 12,75 0,11 12,80 0,08 12,84 0,08 mm
Largura 6,13 0,06 5,99 0,06 6,02 0,07 6,11 0,11 mm
Carga maxima
. 200,89 11,86 190,70 7,03 200,98 7,87 206,2719,14 N
no pico
Resisténcia de
62,58 2,32 62,50 1,50 64,96 1,90 64,61 4,15 MPa
curvatura
Deformacédo até
13,50 0,17 13,37 0,78 13,76 0,14 12,87 1,64 mm
a carga max
Momento de
6,43 0,41 6,08 0,25 6,43 0,28 6,61 0,42 kN
ruptura

# Nylon 6,12 Puro

Ensaio de Flexiao em 3 pontos (ASTM D 790)

® Nylon6,12 + 1% PB

H Nylon6.12 + 3% PB M Nylon 6,12 + 5% PB
206,27

Carga de Flexao (N)

Grafico 5

Comparacdao entre a carga de flexdomaaxi



Ensaio de Flexido em 3 pontos (ASTM D 790)

® Nylon 6.12 Puro H Nylon6.12+ 1% PB
® Nylon6,12 + 3% PB MNylon6.12 + 5% PB
13,76

35 )
e 13,37
. . ’

Deformacao até a carga maxima (mm)

Gréfico 6 Comparagédo entre a deformacéo até cadgana

Ensaio de Flexido em 3 pontos (ASTM D 790)

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

HNylon6.12 + 3% PB ENylon6.12 + 5% PB
64,96

64,61

= B i

Resisténcia de Curvatura (MPa)

Gréfico 7 Comparagédo entre a resisténcia de tueva

Por todas as medicdes feitas e listadas na Taleehlalores extraidos dos Graficos 5,6
e 7, analisamos e concluimos que:
. Pelos Grafico 5,6 e 7, a proporcao de 1% de psegtola apresentou mais resisténcia
a flexdo, uma melhora de 3,8% em relacdo ao nylbh guro.
. O acréscimo da proporcéo de pseudoboemita, segqun@oaficos 5 e 7, sugeriram que
a proporcéo de 3% e 5% de pseudoboemita em masteaada ao nylon 6,12 fragilizaram o
material, perdendo a propriedade resiliente domytbminuindo a capacidade de absorver

carga.



4.6.2Ensaio de resisténcia a tracdo (ASTM D 638)
A Tabela 10 apresenta os resultados dos ensaiesidéncia a tracéo, e os Graficos 8
e 9 apresentam a comparacéao entre as proporc@sea@oboemita adicionada ao nylon 6,12

com o nylon 6,12 puro, quanto suas caracteristEasinicas.

Tabela 10 Valores médios obtidos pelo ensaioatgitr

NYLON NYLON NYLON
NYLON
+ + +
PURO
1% PB 3% PB 5% PB

unidade

Média desvio Média desvio Média desvio Média desvi

Espessura

3,39 0,11 3,32 0,09 3,23 0,03 3,29 0,11 mm
do CP
Largura

13,39 0,03 13,45 0,16 13,31 0,09 13,32 0,09 mm
do CP
Area 45,07 1,34 44,69 1,12 43,05 0,49 43,84 1,69 mm

Modulo  1023,43 90,22 1011,69 152,76 1115,09 152,70 1206,45 156,69 MPa

Tens
- 22,30 4,08 22,54 8,68 21,78 5,58 14,92 2,48 MPa
Escoam.

Carga
Mg 2482,16 180,32 2441,40 232,25 1480,61 226,68 1191,17 108,44 N
axima

Tens
o 54,69 3,26 54,64 5,06 34,40 5,28 27,21 2,75 MPa
Maxima

Derform
_ 40,79 17,75 - 3,82 0,58 2,93 - %
Final




Ensaio de Tracao (ASTM D 638)

® Nylon 6,12 Puro H Nylon6,12+ 1% PB
® Nylon 6,12 + 3% PB M Nylon 6,12 + 5% PB

2482.16 2441.40

1679,93

1191 17

(Carga Maxima Ruptura (N)

Gréfico 8 Comparacao entre a carga de rupturaifivigx

Ensaio de Tracao (ASTM D 638)

® Nylon6.12 Puro ®Nylon6.12+ 1% PB
ENylon6.12+ 3% PB M Nylon+ 5% PB

40,79
17,75
[l ————]

Deformacao Final (%)

Gréfico 9 Comparacdo entre a deformacéo entreopemoes

Por todos as medicOes feitas e valores extraidoBatlala 10 e dos Graficos 8 e 9,
analisamos e concluimos que:
. A medida em que se aumenta a propor¢éo de pseuddaa@® nylon, a solicitagdo de
carga até a ruptura do material diminui, visto mafiéo 8 .
. O Nylon 6.12 puro apresentou uma deformacéo ptasbosideravel, e apresentou um
empescocamento antes de partir. A ductilidade demahcaiu mais de 43 % ao se aumentar

as proporc¢des de pseudoboemita ao polimero, codenpms observar no Gréfico 9.



. A Fotografia 28 mostra a deformacao pelo estiramdotnylon 6,12 puro. Notou-se a

formacdo de um empescocamento na regido onde aaywebra.

Fotografia 28 Ensaio de tragdo em nylon 6,12 puro

. Na Fotografia 29, observamos o tipo de trinca nebru do material com 1% de

pseudoboemita. Praticamente ndao houve estiramentwatkrial e a trinca foi do tipo fragil.

Fotografia 29 Ensaio de tracdo



4.6.3Ensaio de compressao (ASTM D 695)

A Tabela 11 apresenta os resultados dos ensaigesg#éncia a compressdo, e 0
Gréfico 10 apresenta a comparagao entre as pragmdgpseudoboemita adicionada ao nylon

6,12 com o nylon 6,12 puro, quanto suas caradterssinecanicas.

Tabela 11 Valores médios obtidos pelo ensaio dgpoesséo

NYLON NYLON NYLON

NYLON o
+ + + S

PURO 5
1% PB 3% PB 5% PB =

Média desvio Média desvio Média desvio Média  desvio

Espessura 5,99 0,64 6,46 0,34 6,31 0,42 6,14 0,29 mm

Largura 6,57 0,49 6,24 0,30 6,18 0,29 6,23 0,41 mm
Carga
o 1822,71 252,73 1912,00 280,94 1835,67 221,75 1707,00 348,31 N
maxima
Tensao
o 4,64 4,99 47,31 5,40 47,09 4,56 44,46 6,95 MPa
maxima

Mddulo 2237,77 159,02 2017,12 358,64 2200,89 261,79 2235,15 309,41 MPa

Ensaio de Compressao (ASTM D 695)
H Nylon 6.12 Puro H Nylon6.12+ 1% PB
H Nylon6.12 + 3% PB ENylon6.12 + 5% PB

1912.00

- . B

Carga de Compressao (N)

1707.00

Grafico 10 Comparacgéao entre a carga de compresdateformacao maxima

Pelos ensaios, valores obtidos (Tabela 11, Graficp analisamos e concluimos que:

. A adicdo de 1 % de pseudoboemita em massa de Byléhfoi o que apresentou
melhora quanto a caracteristica mecanica de resiaté compressao.

. A adicdo de mais proporcdo da pseudoboemita tepeléundo afetar e a diminuir a

resisténcia a compressao.



4.6.4indice de fluidez (ASTM D 1238) (indice de fluidea 235C e 1.0kg, condicio Q)

A Tabela 12 apresenta os resultados dos ensaipxlide de fluidez e o Grafico 11
apresenta a comparacao entre as propor¢des deopseutta adicionada ao nylon 6,12 com

o nylon 6,12 puro, quanto suas caracteristicas mas

Tabela 12 Valores médios obtidos pelo ensaio dedru fluidez

NYLON NYLON NYLON

NYLON PURO + + + (%;
1% PB 3% PB 5% PB 2

o

Média Desvio Média Desvio Média Desvio Média Desvio
15,83 0,88 21,10 2,25 30,56 3,69 31,18 2,40 g/10min

Indice de Fluidez (ASTM D 1238)

® Nylon6.12 Puro H Nylon6.12+ 1% PB
H Nylon6.12 + 3% PB M Nylon6.12 + 5% PB

30,55 31.18

Fluidez (g/1 0mun)

Grafico 11 Comparacéao entre a fluidez entre apqrgdes

Pelos valores obtidos, segundo norma ASTM D1238b€l 12, Grafico 11),

analisamos e concluimos que:

. A adicao de proporcdes de pseudoboemita podem raeladluéncia do nylon 6,12.

. Esse dado também é comprovado pelas temperatunacessamento na extrusora
(Tabela 4), que quanto maior foi a proporcéo degsigoemita adicionada processada, menor

foi a temperatura indicada no equipamento.



4.6.5Ensaio de resisténcia ao impacto 1zod (ASTM D 256)

A Tabela 13 apresenta os resultados dos ensai@sidéEncia ao impacto e o Grafico

12 apresenta a comparacao entre as proporcdes$oquas caracteristicas mecanicas.

Tabela 13 Valores médios obtidos pelo ensaio dadtop

NYLON NYLON NYLON

NYLON PURO + + + t%;
1% PB 3% PB 5% PB 2

o

Média Desvio Média Desvio Média Desvio Média Desvio

77,819 18,884 41,490 11,576 27,782 5,258 20,878 6,087 J

—

m

Ensaio de resisténcia ao impacto Izod
(ASTM D 256)

HNylon6.12 Puro H Nylon6.12+ 1% PB
ENylon6.12 + 3% PB @ Nylon6.12 + 5% PB

77,819

41,490

27 T2
i 21,782 20.878

(Carga absorvida ao 1mpacto (J/m)

Grafico 12 Comparacao entre a energia absorvitta as proporcdes

Em concluséo, de acordo com os valores obtidose{@dl8, Grafico 12) , analisamos e
concluimos que:
. a adicao de pseudoboemita diminuiu a resisténdimpacto do nylon 6,12 em 74%.
. O Nylon 6,12 puro absorveu maior energia no impacticando sua resiliéncia. A
fratura dactil péde ser visualizada ap6s o impdetdografia 30.
. Na Fotografia 31, os corpos de prova de nylon coh 8e pseudoboemita
apresentaram uma fratura fragil, e o impacto fonimd, j& que a energia absorvida foi

consideravelmente menor que a energia absorvidang&in puro.



Fotografia 30 Ensaio de Impacto Nylon 6,12 Puro

Fotografia3l Ensaio de Impacto Nylon 6,12 + 5% PB



4.6.6Ensaio de temperatura de amolecimento VICAT (ASTMD 1525)

A Tabela 14 apresenta os resultados dos ensaidengjgeratura de amolecimento
VICAT e o Gréfico 13 apresenta a comparacdo ensrepraporcdes de pseudoboemita
adicionada ao nylon 6,12 com o nylon 6,12 purontpuauas caracteristicas termo-mecanicas.

Tabela 14 Valores obtidos pelo ensaio Vicat

Nylon Nylon + Nylon + Nylon + .
Amostra Unidade
Puro 1% PB 3% PB 5% PB

208,3  206,0 203,8 202,7 °C
208,5 206,1 203,7 2026 °C
208,4  206,0 2042 2029 °C
208,7 206,1 2036 2026 °C
206,8 206,5 2039 203,00 °C

6 2075 206,1 2039 2028 °C
media 208,033206,133 203,850 202,767 °C
desvio 0,731 0,186 0,207 0,163 °C

aa b~ W N

Temperatura de Amolecimento VICAT
(ASTM D 1525)

H Nylon6.12 puro E Nylon6.12+ 1% PB
M Nylon6.12 + 3% PB M Nylon6.12 + 5% PB

208.033

206.133
203,850
- =

Temperatura de Amolecimento( °C)

Grafico 13 Comparacao das temperaturas Vicat estpgoporcdes
De acordo com os valores obtidos no ensaio de (iedoela 14, Gréaficol3 ), analisamos
e concluimos que:
. A temperatura de amolecimento do nylon 6,12 dimiaumedida das misturas das
propor¢cdes da pseudoboemitas em 3%.
. Resultados de acordo com a diminuicdo de temperdtiprocessamento na extrusora
(Tabela 4)



4.6.7Ensaio de deflexdo térmica HDT (ASTM D 648)
A Tabela 15 apresenta os resultados dos ensaidsfléedo térmica HDT e o Gréfico
14 apresenta a comparacao entre as proporcoessddopsemita adicionada ao nylon 6,12

com o nylon 6,12 puro, quanto suas caracteristiEzaso-mecanicas.

Tabela 15 Valores obtidos pelo ensaio HDT

Nylon Nylon + Nylon + Nylon +

Amostra Puro 1% PB 3% PB 5% PB Unidade
HDT  HDT  HDT  HDT
157,8 161,2 162,2 1549 °C
160,4 160,2 170,7 1654 °C
160,2 156,2 154,7 167,7 °C
158,7 165,3 170,9 168,6 °C
156,2 171,8 169,6 159,1 °C

6 1395 1558 168,0 158,2 °C
média 155,467161,750 166,017 162,317 °C
desvio 7,976 6,042 6,406 5,662 °C

a b~ W N P

Deflexio Térmica - HDT (ASTM D 648)

® Nylon 6.12 puro H Nylon6.12 + 1%PB
H Nylon6.12 + 3% PB ® Nylon6.12 + 5%PB

166,017

161,750

Temperatura de Deflex@o ( °C)

Gréfico 14 Comparacgédo das temperaturas HDT estpeaporcdes



De acordo com os valores obtidos no ensaio de HDdbgla 15, Graficold ),
analisamos e concluimos que:
. A temperatura de deflexdo térmica do nylon 6,12enima medida das misturas das

proporc¢des da pseudoboemitas em 3%, pois a reSBsiE temperatura aumenta em 6,8%

Fotografia 32 Ensaio de HDT e Vicat

Na Fotografia 32, a finalizacdo dos ensaios de HDVicat apos o alcance da
temperatura limite para a deflexdo do corpo de@mypenetracdo da agulha, respectivamente
para cada ensaio.



4.6.8Ensaio de dureza SHORE (ASTM D 2240)

Gréfico 15 apresenta os valores de Dureza Sheam Domparacéo entre as propor¢cdes
de pseudoboemita adicionada ao nylon 6,12 comanrg/ll2 puro, quanto suas caracteristicas

mecanicas.

Dureza Shore (ASTM D 2240)

H Nylon6.12 puro M Nylon6.12+ 1% PB

®Nylon6.12 + 3% PB @ Nylon6.12 + 5% PB
79.37 79,57

?8‘?2 . i

Dureza Shore D

76.35

De acordo com o Grafico 15, analisamos e conclunbse o ensaio de Dureza Shore

Gréfico 15 Comparagéo de Durezas Shore D

que:
. A medida do aumento da propor¢céo de pseudoboewgitdicamos um aumento da
dureza do composito;

. A dureza do nylon com 5% de pseudoboemita aumesntod.2% em relagcdo ao nylon

puro.



5 CONCLUSOES

A partir dos dados obtidos para os reagentexeraticdes estudadas, conclui-se que:

Com os gréficos sobre as analises de calorimexdoratoria diferencial e analises
termogravimétricas, comparando com dados publichigoatura, concluiu-se que as amostras
apresentaram a curva caracteristica da pseudolzoeasitanalises térmicas DSC e TG.

Os dados de Espectroscopia de absorcao na regiéfravermelho mostraram que as
amostras apresentaram dados coerentes com auligerat

A Espectrofotbmetria de absorcdo atdmica comproeopureza dos reagentes
utilizados na preparacéo das pseudoboemitas.

A adicao de pequena porcentagem de pseudoboaymitdan 6,12 conferiu ao mesmo
caracteristicas de materiais ceramicos. Isso pade cemprovado pela fratura fragil,
praticamente sem deformacao plasticas nos enseidsmacBio e de impacto, 0 aumento da
dureza, aumento da resisténcia a compressao pangorasntagens de 1% e 3% de
pseudoboemita, e a reducao da resisténcia ao impact

No inicio dos processos de obtencéo de corposai@ para 0s ensaios mecanicos, ja
foi constatado que a temperatura de fusdo (TM, puétit) do nylon 6,12, que pelo fornecedor
Degussa-Evonik estaria na faixa de 14D a 220°C, diminuiu conforme a adicdo da
nanocarga. Os ensaios de Vicat, DSC e indice ddezlicomprovam a menor viscosidade do
material com a adi¢do de pseudoboemita no compaosito

As micrografias dos compositos e suas proporcogersm que as particulas de
pseudoboemita ndo se dispersam homogeneamentérmenpo porém, ainda assim, conferem
as caracteristicas ceramicas ja relatadas.

O teste de HDT (deflexdo térmica) indicou que sisténcia do nylon 6,12 a
temperaturas foi maior na proporcdo de 3% de psmaioita, Em geral, concluimos que a
mistura de pseudoboemita sintetizada em escalaadeatia em laboratério e misturada a
proporcdes de 1%, 3% e 5% em relacdo a massa d& ByL2 conferiu ao polimero
caracteristicas ceramicas, perdendo algumas dastedsticas dos materiais poliméricos, tais
como ductilidade, resisténcia a deformacao plastiemacidade.
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