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RESUMO

O presente trabalho desenvolveu nanocompasitos hibridos de polipropileno (PP) carregados
com fibra de poli-(parafenileno tereftalamida) (PPTA), denominada Kevlar®, e com cargas
nanomeétricas de pseudoboemita (PSB), obtida pelo processo sol-gel, para obtencdo de
materiais com propriedades diferenciadas e melhoradas quando comparadas as propriedades
do polimero virgem. Os nanocompdsitos sdo uma classe de materiais com propriedades
melhores que a dos polimeros convencionais. As areas de aplicagdo de nanotecnologia
abrangem praticamente todos os setores industriais e de servigos e o setor automotivo é dos
setores com maior potencial de investimento na aquisicdo dos nanocompaésitos, pelo grande
interesse em utilizar materiais mais leves e resistentes em pecas fabricadas tanto para as
carrogarias quanto para os motores. O polipropileno puro e o0s nanocompdésitos de
polipropileno carregados com fibra de Kevlar e cargas nanométricas de pseudoboemitas: C1
(96%PP/3%Kevlar/3%PSB) e C2 (91% PP/4,5%Kevlar/4,5%PSB), foram caracterizados

pelas seguintes propriedades: Ensaios reolégicos (indice de fluidez), ensaios mecanicos
(Ensaios de Resisténcia a Tragdo, Ensaios de Flexdo — Resisténcia a Flexdo e Mddulo de
Flexdo, Ensaios de Impacto, Ensaios de Dureza Shore D); ensaios térmicos (temperatura de
distor¢céo ao calor, sob carga-HDT e temperatura de Amolecimento Vicat — PAV) e ensaios
de microscopia eletrbnica de varredura (MEV e espectroscopia por energia dispersiva —
EDS).

Palavras-chave: Nanocompositos. Polipropileno. Fibra de parafenileno
tereftalamida (Kevlar). Pseudoboemita.
ABSTRACT

The present work developed polypropylene (PP) hybrid nanocomposites loaded with polyester
(paraphenylene terephthalamide) (PPTA), called Kevlar®, and with nanometric charges of
pseudoboehmite (PSB), obtained by the sol-gel process, to obtain materials with improved and
differentiated properties when compared to virgin polymer properties. Nanocompaosites are a
class of materials with better properties than conventional polymers. The areas of application
of nanotechnology cover practically all the industrial and service sectors and the automotive
sector is of the sectors with the greatest investment potential in the acquisition of
nanocomposites, due to the great interest in using lighter and more resistant materials in parts

manufactured for both the bodywork and for the motors. Pure polypropylene and polypropylene
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nanocomposites loaded with Kevlar fiber and nanometric pseudoboemite loads: C1 (96% PP
/ 3% Kevlar / 3% PSB) and C2 (91% PP / 4.5% Kevlar / 4.5% PSB), were characterized by the
following properties: rheological tests (flow index), mechanical tests (tensile strength tests,
flexural strength tests - flexural strength and flexural modulus, impact tests, hardness tests D);
(SEM) and thermal analysis (heat distortion temperature, under HDT load and Vicat
softening temperature - PAV) and scanning electron microscopy (SEM and EDS).

Keywords: Nanocomposites. Polypropylene. Paraphenylene terephthalamide fiber (Kevlar).
Pseudoboemite.
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1. INTRODUCAO

A industria de materiais poliméricos movimenta bilhdes de dolares por ano, e o
investimento no setor tem como objetivo a melhoria das propriedades e o aumento da
competitividade, que sdo fatores fundamentais para a relacdo custo/beneficio no mundo
globalizado. A industria automotiva encontra-se entre aquelas com maior potencial de

investimento na aquisicdo dos nanocompasitos, pelos motivos (DAL CASTEI, et al, 2009).

Interesse em utilizar materiais mais leves e resistentes em pecas fabricadas, tanto para
as carrocarias quanto para 0s motores; pois esses materiais contribuem para a reducao do

peso dos veiculos, melhorando a relacao custo/beneficio;

A boa resisténcia ao impacto de determinados polimeros nanomodificados os tornam em
excelente alternativa para a producdo de para-choques ou degraus para diversos tipos de

automoveis;

A alta resisténcia térmica, permite seu aproveitamento na produgdo de pecas para

motores, mangueiras ou tanques de combustiveis.

1.1 OBJETIVO

Desenvolver um material nanocompdsito hibrido a base de polipropileno e carregado
com cargas nanométricas de pseudoboemita obtida através de um processo sol-gel e para-
amida (kevlar®) para obter um material de matriz polimérica de polipropileno com melhores

propriedades ao comparada com o polimero virgem.

2. REFERENCIAL TEORICO
2.1 NANOCOMPOSITO

Segundo Alves (2008), os nanocompdsitos constituem uma classe de materiais
formados por hibridos de materiais organicos e inorganicos onde a fase inorganica esta
dispersa em nivel nanométrico em uma matriz polimérica. Esta classe comecou a ser
estudada na década de 1980 pelo laboratério de Pesquisa da Toyota com o
desenvolvimento de nanocompdsito de poliamida e argila. A fase inorganica mais utilizada
na preparacdo de nanocomposito polimérico é a argila bentonita de origem natural. A argila
bentonita pertence ao grupo dos filossilicatos 2:1, e € composta por camadas estruturais
constituidas por duas folhas tetraédricas de silica, com uma folha central octaédrica de
hidréxido de aluminio, as quais se mantém unidas por atomos de oxigénio comuns a ambas
as folhas que apresentam espessuras que podem chegar a 1nm, e dimensfes laterais que
podem variar de 300 a varios microns (PAIVA; MORALLES; GUIMARAES, 2006).

Segundo Paiva, Morales e Guimaraes (2006), trés principais tipos de estruturas podem

ser obtidas quando um material cerdmico é disperso em uma matriz polimérica: estrutura de
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fase separada, quando as cadeias poliméricas ndo intercalam as camadas do material
ceramico levado a obtencdo de uma estrutura com propriedades similares a um compaosito
convencional; estrutura intercalada quando as cadeias poliméricas sao intercaladas entre a
camada no material ceramico, formando uma estrutura multicamada bem ordenada, que
apresenta propriedades superiores a um compaosito convencional; e estrutura esfoliada, onde
0 material ceramico é completa e uniformemente disperso em uma matriz polimérica,
maximizando as interacdes entre as fases e elevando significativamente as propriedades

fisicas e mecanicas.

A industria automobilistica estd utilizando os avancos proporcionados pelos produtos
“nano” e alguns modelos automotivos ja utilizam varios componentes que sdo desenvolvidos
pelo centro de pesquisas em parceria com fornecedores de matérias-primas e

transformadores.

O desenvolvimento de novos materiais hanocompd@sitos, objetiva o aprimoramento das
propriedades do polimero, a reducdo do custo de fabricagdo e a manutencdo das
propriedades organolépticas do material. A utilizagdo de materiais ceramicos que possam dar
esta contribuicio aos nanocompésitos € de grande importancia na pesquisa e

desenvolvimento da nanotecnologia.
2.2 POLIPROPILENO

Polipropileno € um polimero termopléstico convencional, linear, de grande importancia,
sendo atualmente classificado também dentro da categoria dos polimeros com aplicagées em
engenharia, devidas a sua versatilidade, aliada ao bom desempenho em inimeras condi¢cfes
(MASSON,1998). O polipropileno é uma resina de baixa densidade que oferece um bom
equilibrio de propriedade térmica, quimicas e elétricas, acompanhadas de resisténcia
moderada. As propriedades da resisténcia podem ser significativamente aumentadas ou
melhoradas através de materiais de refor¢os. A tenacidade € melhorada em graduacdes
especiais de elevada massa molar modificadas com materiais de reforgco, como borrachas

(SOUZA, HAGE, 2009).

O polipropileno é um termoplastico que é originado pelo monémero chamado propileno
(C3H6) e é polimerizado por um processo de reacdo de poliadiacdo, com massa molar
variando entre 80.000 e 5000.000. E um polimero semicristalino, com densidade
aproximada de 0,90-0,91 g/cm , indice de refracéo de 1,45 e temperatura de transicao vitrea

e a temperatura de fusdo de -18°C e 165°C, respectivamente (CALISTER,2012).

O polipropileno, um dos materiais poliméricos mais comercializados, apresenta-se como
um dos materiais mais utilizados no estudo de compdésitos reforcados (ULLOA; MIRANDA,
ANDRADE E SILVA, 2007). Compdsitos poliméricos (também denominados plasticos

reforcados) sdo materiais formados por uma faze matriz de material polimérica e uma fase
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reforcadora (fase descontinua, hormalmente uma fibra) (LUZ, GONCALVES, DEL"ARCO JR.,
2006). Entre as vantagens dos compdésitos poliméricos estdo: baixo peso, resisténcia a
corrosdo e a temperaturas elevadas e 6timas propriedades mecéanicas, quando comparados

aos materiais convencionais de engenharia (SOUZA, 2009).
2.3 PARA-AMIDA (KEVLAR)

As fibras de para-aramida, comercialmente denominada de DuPont™ Kevlar® se
destacam pelos altos valores especificos de resisténcia a tragdo e médulo de elasticidade e
por estas caracteristicas sdo utilizadas em produtos especiais com alto valor agregado e
grande diferenciacdo no mercado. Além de suas aplicacbes na industria de seguranca —
coletes a prova de balas, blindagens automobilisticas, luvas de protecdo contra corte, entre
outras, também € utilizada na industria petrolifera, que utiliza um sistema trancado de
filamentos continuos de Kevlar® como reforco para a estrutura de cabos submersos; na
industria de mineracdo, na qual as fibras de aramida séo utilizadas como reforco em esteiras

transportadoras; na industria de pneus, dentre outras (LOUREIRO, 2016).

Segundo a Organizacao Internacional Normas (ISO), o termo aramida é um termo
genérico para “uma fibra sintética composta por poliamida de longa cadeia em que, no minimo,
85% de suas ligagbes amida estdo diretamente ligadas a dois anéis arométicos, e cujos
grupos imida passam ser substituidos por até 50% dos grupos amida” (ISO 2076, 2013). O
mero da para-aramida é exibido no dois, mas existem outras varia¢cdes de aramida, sedo a
meta-aramida e mais conhecida — comercializada pela DuPont com 0 home Nomex ®. Em
relacdo a sua estrutura molar, a principal diferenca entre para-amarida e a meta-aramida esta
nas posicdes das ligagbes com s anéis aromaticos. Entretanto, esta mudanca molar afeta

diretamente a estrutura cristalina e, por sua vez, as propriedades mecéanicas.

A aramida é um cristal liquido polimérico, cuja sigla é LCP - Liquid Crystal Polymer. Os
LCP’s se diferenciam dos outros tipos de polimeros, pois suas moléculas extensas e rigidas

continuam altamente orientadas mesmo no solubilizado (LOUREIRO, 2016).
2.3.1 Polimerizagdo da Para-aramida

A reacado de polimerizacdo da para-amida é representada no Esquema 2. Esta reagéo
inicia-se com acido tereftdlico (C6H4(COOH)2 ou C8H604) e a p-fenilenodiamina

(C6H4(NH2)2) em solvente. Entdo o polimero produzido é solubilizado em &cido sulfurico

€,logo em seguida, formam-se as fibras através do processo de fiagdo Umida. Os filamentos
sdo levados em solugdo com carbonato de sddio para neutralizacdo e remocdes do acido
sulfurico, obtendo-se uma fibra com alta resisténcia mecéanica, quimica e térmica. Este
processo de fiacdo (1973,1975), foi fundamental para o desenvolvimento e comercializacédo
da fibra (TANNER, FITZGERALD, 1989; LOUREIRO, 2016).
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Esquema 2 - Reacao de polimerizacdo do p-fenileno tereftalamida.
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2.4 PSEUDOBOEMITA

A pseudoboemita (PSB) é um material ceramico (polimero inorganico) obtido pelo
processo sol-gel, sendo constituido por uma rede de éxidos inorganicos de alta porosidade e
pureza (MARCOS, 2008; MUNHOZ JR, et al, 2016).

A pseudoboemita € considerada, por alguns, amorfa ou ndo cristalina a difracdo de
raios- X, porém é cristalina & difracdo de elétrons (MARCOS, 2008; ALVES, 2008). No sentido
estrito da palavra significa “boemita falsa”, que nao é verdade, pois se trata de uma boemita
com estrutura cristalina defeituosa ou mal cristalizada cuja composi¢cdo quimica €
Al203.XH20, sendo 2>x>1 (SOUZA SANTOS et al., 2000, MUNHOZ JR., et al, 2016).

Segundo Macedo et al. (2007), a pseudoboemita, obtida pelo processo sol-gel, pode
ser utilizada para a obtencédo de fases do hidroxido de aluminio, fornecendo as estruturas
polimoérficas da alumina, ou seja, pode ser utilizada para a obtencédo de alumina pelo processo
de calcinacdo do gel obtido, conforme a sequencia de transformacédo de fases do hidréxido
de aluminio, fornecendo as estruturas polimérficas da alumina. As transformacdes de fase
sdo observadas com o aumento da temperatura. A pseudoboemita fibrilar ndo é encontrada
na natureza, sendo necessaria sua sintese. A Equacéo (1) apresenta a reacdo de obtencéo

da alfa-alumina, que é um oxido de aluminio.

Pseudoboemita — Alo03 — Alo03 — Alo03  (E1)

A temperatura da transformacdo de fase da pseudoboemita corundum se reduz de
aproximadamente 30°C quando € adicionado F ou corundum, como germens de
cristalizacéo, ao sol de pseudoboemita (MACEDO et al., 2007). As transformacdes de fases
da pseudoboemita em funcéo da temperatura e sua morfologia foram estudadas por Souza
Santos e outros (2000).

A pseudoboemita fibrilar ndo é encontrada em natureza, sendo, , um material sintético,
apresentando diferentes comprimentos de fibras em funcdo de tempo de envelhecimento
empregado. Quanto mais tempo de envelhecimento, maior o comprimento das fibrilas, até um

tamanho critico de fibrilas que ndo aumenta mais a funcédo do tempo (MUNHOZ JR., 2016).
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2.4.1 Processo Sol-Gel

O processo sol-gel envolve a formacdo de uma suspenséo de particulas de tamanho
coloidal dispersas num liquido (sol), e sua transformacdo numa rede continua (gel). E
realizada a baixas temperaturas, e sobre condicbes apropriadas, dando origem a um gel
umido, que apos etapas de envelhecimento, secagem e densificacdo, forma um produto soélido
final (RING 1996, MIRANDA, et al, 2016).

A estrutura de gel tem importancia fundamental na fabricagcdo de ceramica e vidros pelo
processo sol-gel, podendo ser constituido tanto por uma rede de particulas coloidais e vidros
pelo como por cadeias poliméricas. A quimica do processo sol-gel est4 baseada na hidrélise
e posterior condensacao de precursores moleculares, isto €, solugdo de um composto
metdlico que se forma numa massa sélida. As reagfes de hidrélise segunda de condensacéo
das espécies hidratadas formam uma rede de particulas coloidais ou cadeias poliméricas
lineares. A polimerizacéo restringe a difusao quimica e a segregacao. O gel é seco, calcinado,
e finalmente moido para a obtencéo de um p6 (MUNHOZ JR., et al, 2018).

No processo sol-gel é possivel a obtengdo de uma consideravel homogeneidade de
Oxidos de metais em escala atbmica. Aluminas ativadas, que podem ser obtidas pela
calcinacdo de pseudoboemita, que possuem uma area superficial grande (250-300 m /g) e
uma estrutura de poro com superficie quimica bastante adequada para serem utilizadas em
catalises e em adsor¢do. A pseudoboemita, obtida pelo processo sol-gel, pode ser utilizada
para a obtencdo de alumina. A calcinagdo do gel de pseudoboemita obtida pelo processo
sol-gel segue a sequencia de transformacado de fases do hidréxido de aluminio, fornecendo

as estruturas poliméricas de alumina (CARRIO et al., 2007).

3 METODOLOGIA
3.1 Materiais Utilizados

Os materiais utilizados foram: béquer; provetas de 100 ml e 250 mL; pipetas de 20 mL e
100 mL; bureta de 25 mL; pas; agua destilada; cloreto de aluminio; alcool polivinilico (PVAI) ;

hidréxido de amonia 28%; fita para pH; baqueta de vidro.

3.2 Nanocompdsitos

Os nanocompositos de Polipropileno (PP) reforcados com Kevlar e Peseudoboemita

(PSB) obtidos s&o constantes da Tabela 1.

Tabela 1: Composicao das formulacdes Experimentais Obtidas

Denominacéo Formulacdes Composigéo
100% PP

Co - PPpuro Polipropileno puro
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c1 PP + Kevlar + PSB 96%PP/3%Kevlar/3%PSB
c2 PP + Kevlar + PSB 91% PP/4,5%Kevlar/4,5%PSB
3.3 METODOS

Os nanocompositos foram obtidos por intercalacdo por fusdo e a incorporacdo da
pseudoboemita tratada e da polpa de kevlar® na matriz polimérica foram realizadas em um
misturador fechado MIX, TH equipamentos.Posteriormente, os compostos obtidos foram
moidos em um moinho de facas SEIBT e processados por injecdo, em uma injetora ROMI,
PRIMAX 65 R, para obter diferentes corpos de provas.As amostras foram caracterizadas por
meio de ensaios reométricos (indice de fluidez), ensaios mecéanicos e morfolégicos por

microscopia eletrénica de varredura (MEV).
3.4 PREPARO DA SOLUCAO
Para o preparo da solugéo, foram seguidos 0s passos:

*Utilizando um béquer foi, determinou-se a massa m = 156,87g de cloreto de aluminio;
*Adicionou-se 160 mL de agua destilada;

*Em outro béquer foi adicionado 90 ml de agua destilada e 10 mL de alcool polivinilico
(PVAI). Na solugéo de cloreto de aluminio adicionou-se 64 mL da solucdo de PVAI, para
facilitar o gotejamento lento e a formacéo da pseudoboemita (PSB). Em seguida, a solucéo
foi colocada em um agitador magnético por 30 minutos, para boa homogeneidade. Foi
utilizado hidréxido de aménio (28%) para que o meio ficasse alcalino e assim, ocorreu a

formacgéo de pseudoboemita.

Inicialmente, adicionou-se em um Becker, 135 mL de hidréxido de amobnio, onde foi
gotejado a solucdo de cloreto de aluminio e PVAI. Utilizando uma bureta de 25 ml, mediu-
se 0 pH por quatro vezes durante todo processo. Adicionou-se 20 ml de hidroxido de

amonio 28% em cada medi¢&o para garantir pH igual a 11.

Ao final do gotejamento, pseudoboemita formada, foi filtrada em um funil de Blchner
(com uma bomba a vaco MA05712) e lavada com agua destilada até ficar pH 7. Nesse
processo, o pH foi medido 6 vezes. A PSB ficou na geladeira por dois dias e depois levada

para liofilizac&o.

Colocou-se a pseudoboemita (PSB) em um misturador fechado MIX. A seguir, utilizou-
se 0 moinho de facas SEIBT e processou-se por inje¢do, para a obtencdo dos corpos de
prova dos nanocompoOsitos para caracterizacdo. ApOs a caracterizagdo, comparou-se 0S
valores obtidos nos ensaios para as formucgbes: polipropileno virgem (PPpuro),

polipropileno com 3% de kevlar e 3% PSB (C1) e polipropileno com 5% de kevlar e 5%

PSB (C2), ambas para um 1,00kg de polipropileno.
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4 RESULTADO E DISCUSSAO
4.1 RESULTADOS DOS ENSAIOS DE INDICE DE FLUIDEZ

Os ensaios para a medida referencial do indice de fluidez (IF) foram realizados no
Plastémetro Tinius Olsen, modelo MP993a, conforme pode ser visualizado na Fotografia 1.
Os ensaios seguiram a norma ASTM D1238, utilizando a condicdo E (temperatura T =
190°C e massa M = 2,160kg). Os nanocompdsitos estavam na forma de granulos

irregulares, coletados apos a etapa de moagem.

Fotografia 1 — Plastdmetro Tinius Olsen MP993a.

A unidade usual do indice de fluidez € g/10min, conforme norma ASTM D-1238. Foram

realizados 5 ensaios para cada composicéo, na condicdo L (T = 230°C e carga de 2,160
kg). Para os compdsitos, o material utilizado estava na forma de granulos, coletado apds a
etapa de extrusdo das formulacdes em rosca dupla. A Tabela 2 apresenta os valores do

indice de fluidez nas condi¢des g/10min, 230°C, 2,16 kgf, obtidos para os hanocompositos.

Tabela 2 - Resultados Médios dos Ensaios de indice de Fluidez

Formulacdes indice de fluidez — IF (g/10min)
PP (puro) 13,73+ 0,03
C1: 96%PP/3%Kevlar/3%PSB 8,60 + 0,09

C2:91%PP/4,5%Kevlar/4,5%PSB | 9,71 + 0,01

De acordo com a Tabela 2, observou-se uma reducdo de aproximadamente 37% nos

valores da formulacdo C1 em relagdo aos valores do PPpuro € 29% nos valores do C2 em

relacéo ao PPpuro- Houve um aumento de aproximadamente 13% nos valores de C2 em

relacédo ao C1.
4.2 ENSAIOS MECANICOS

4.2.1 Ensaios de Resisténcia a Tracdo (Mpa)

Os ensaios de tragdo foram realizados segundo a ASTM D 638-94, com 10 ensaios
para cada composi¢do. Para cada corpo-de-prova foi determinado a resisténcia a tracdo. A
unidade utilizada nas determinacdes foi MPa. As medi¢Bes foram realizadas em Maquina

Universal de Ensaios Zwick/Roel com célula de carga 500 kgf. O Grafico 1 apresentam os
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valores médios da resisténcia a tracdo obtidos para o polipropileno puro (PP) e para os
compésitos C1 (96%PP/3%Kevlar/3%PSB) e C2 (91% P/4,5%Kevlar/4,5%PSB).

Gréfico 1 — Resultados dos Ensaios de Resisténcia a Tragao

Ensaios Resisténcia a Tracao
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Observou-se que houve uma redugdo aproximada de 11% nos valores dos ensaios de
resisténcia a tracdo de C1 em relagdo ao PP puro e de 9% em relagdo ao PP puro. Houve

um aumento de 3% nos valores de C3 em relacdo ao C2.

O Grafico 2 apresentam os resultados do alongamento na ruptura.

Gréfico 2 — Alongamento na Ruptura Sob Tracdo
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Observou-se que houve um acréscimo de aproximadamente 16% nos valores do
alongamento na ruptura sob tracdo de C1 e de C2 em relacdo ao PP puro. A adicdo de

kevlar provavelmente aumentou a ductilidade do compdésito.
4.2.2 Ensaios de Flexao — Resisténcia a Flexao (Mpa) e M6dulo de Flexao (Mpa)

O ensaio de flexao foi realizado segundo a ASTM D 790-94, com 10 ensaios para cada
composi¢do, em Maquina Universal de Ensaios, com célula de carga 500 kgf. Para cada
corpo-de-prova determinou-se a Resisténcia a flexdo (or) e 0 Mddulo de elasticidade sob
flexdo (of). O Gréfico 3 fornece os valores da resisténcia a flexdo obtidos para o

polipropileno puro (PP) e para os hanocompdsitos C1 (96%PP/3%Kevlar/3%PSB) e C2 (91%
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P/4,5%Kevlar/4,5%PSB).

Gréfico 3 - Resultados dos Ensaios de Resisténcia a Flexao
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Observou-se que houve uma redugdo aproximada de 14% nos valores dos ensaios de
resisténcia a tracdo de C1 em relacdo ao PP puro e de 17% em relacdo ao PP puro. Houve
uma reducao de 4% nos valores de C3 em relagéo ao C2.

O Gréfico 4 apresentam os valores obtidos nos ensaios do Médulo de Elasticidade a

Flex&do (GPa) entre o PP puro e as formulacdes citadas, C1; C2 e C3.
Gréfico 4 — Ensaios Médulo de Resisténcia a Flexao
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Observou-se que houve uma reducéo aproximada de 4,5% nos valores do modulo de
elasticidade sob flexdo nos valores de C1 em relagdo ao PP puro e de 19% em relacédo ao
PP puro. Houve uma reducédo de 15% nos valores de C3 em relagdo ao C2. A reducéo dos
valores de resisténcia a flexdo em 3 pontos com a adi¢éo do reforco, provavelmente esta

associada ao aumento da ductilidade do material.

4.2.3 Ensaios de Impacto
Os ensaios de impacto foram realizados segundo a norma ASTM D 256-94, com 10
ensaios para cada composi¢édo. Para cada corpo-de-prova com entalhe determinou-se a
energia necessaria para ruptura do material por impacto, sendo que a unidade utilizada nas
determinagGes foi em Joule por metro (J/m). O Gréfico 5 apresentam os valores dos ensaios
da resisténcia ao Impacto Izod com entalhe obtidos para PPpuro e para os nanocompositos
C1 (96%PP/3%Kevlar/3%PSB) e C2 (91% P/4,5%Kevlar/4,5%PSB).
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Gréfico 5 — Valores dos Ensaios de Resisténcia ao Impacto

Resisténcia ao Impacto

— 19,5 19,24

e 19

= 19

o

© 18,5 18,25

S 17,95 M PPpuro
g 18 o
S 17,5

© mC2
o 17

‘% PPpuro C1 Cc2

@ Formulacdes

o

Observou-se que houve um acréscimo aproximado de 3,3% nos valores dos ensaios de
resisténcia ao impacto de C1 em rela¢éo ao PP puro e de 7% em relagcdo ao PPpuro. Houve

um acréscimo de 5,5% nos valores de C3 em relacdo ao C2.

42.4 Ensaios de Dureza Shore D

Para cada composicdo. O Grafico 5 apresentam os valores médios dos ensaios de
dureza Shore D obtidos para o polipropileno puro (PP) e para os nanocompdsitos C1
(96%PP/3%Kevlar/3%PSB) e C2 (91% P/ Os ensaios foram realizados segundo a norma
ASTM D 2240, com 5 medidas 4,5%Kevlar/4,5%PSB). A dureza mede a resisténcia a

penetracdo ou risco. As ligagbes cruzadas aumentam a dureza, e a adicdo de plastificantes
ao polimero a diminuem.

A partir dos valores dos ensaios de Dureza Shore D, observou-se que houve um

decréscimo de aproximadamente 3% nos valores do C1 em relagéo aos valores do PPpuro

e de aproximadamente 1% nos valores de C2 em rela¢éo ao PPpuro® Os valores da dureza
para C2 foi de aproximadamente 2,1% maior que o de C1.

Gréfico 6 — Resultados dos Ensaios de Dureza Shore D
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A reducdo da dureza do material, provavelmente esta associada ao aumento da
ductilidade conforme observado nos ensaios de tragao.
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4.3 ENSAIOS TERMICOS
4.3.1 Temperatura de Distorcéo ao Calor, sob Carga (HDT)

Foi utilizado o equipamento Medidor de Temperatura de Distorcdo Térmica (HDT) e
Temperatura Vicat, marca Ceast, modelo HDT 6 Vicat P/N 6921. Os ensaios foram realizados
segundo a norma ASTM D 648-94, com 05 ensaios para cada composi¢éo, com duas tensdes
(455 kPa e 1820 kPa). O grafico 7 apresenta os valores médios dos ensaios de temperatura
de distorcdo ao calor sob carga, a uma tensdo de 455 kPa, obtidos para o polipropileno puro
(PP) e para o0s nanocompositos Ci1  (96%PP/3%Kevlar/3%PSB) e C2
(91%PP/4,5%Kevlar/4,5%PSB).

Gréfico 7 - Resultados do Ensaios de Temperatura de Distor¢éo ao Calor Sob Carga (tensdo de 455
kPa)
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Observou-se um decréscimo de aproximadamente 5,8% nos valores de HDTna
formulagéo C1 em relagédo do PPpuro e de 10,8% nos valores de C2 em relagéo ao PPpuro

e um decréscimo de 5,4% na formulagdo C2 em relag&o aos valores da formulagéo C1.

4.3.2 Temperatura da Temperatura de Amolecimento Vicat - PAV (°C)

O ensaio de temperatura de amolecimento Vicat permite a definicdo da temperatura de
trabalho maxima que um material pode ser submetido quando solicitado sob compresséo. Os
ensaios foram realizados segundo a norma ASTM D-1525, com 05 ensaios para cada
composicao. O gréafico 8 apresenta os valores dos ensaios do ponto de amolecimento Vicat
obtidos para o polipropileno puro (PP) e para os compositos C1, C2 e C3.

Gréfico 8 - Resultados do Ensaios de Temperatura de Amolecimeto Vicat
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Analisando os dados da temperatura de amolecimento Vicat, observa-se que o0s
resultados praticamente se equivalem e ndo houve reducgéo do valor conforme esperado pela
adicéo de pseudoboemita. Entretanto considerando que o compaosito também possui Kevlar e
gue o mesmo aumentou a ductilidade, provavelmente a adigdo de kevlar impediu a redugéo

da temperatura de amolecimento Vicat.

4.4MICROSCOPIO ELETRONICO DE VARREDURA — MEV

4.4.1 Micrografias do PPpuro e das formulagdes C1 e C2 com 50 vezes de
aumento

As micrografias 1, 2 e 3 apresentam a microestrutura do PPpuro e das composicGes
C1:96%PP/3%Kevlar/3%PSB e C2:91%P/4,5%Kevlar/4,5%PSB com 80 vezes de aumento.

Micrografia 1 — PPpuro cOm 50 vezes Micrografia 2 — Microestrutura do Compoésito C;
de aumento com 80 vezes de aumento

Micrografia 3 — Microestrutura do Composito C;
com 80 vezes de aumento

! )

SEI'_30kV £ "WD10mm SS63 200pm  —
MACKENZIE X 0000 310ct 2018

4.4.2 Micrografias do PPpuro e das composi¢cdes C1 e C2 com 500 vezes de
aumento

As micrografias 4, 5 e 6 apresentam a microestrutura do PPpuro e das composi¢bes C1:
96%PP/3%Kevlar/3%PSB e C2: 91% P/4,5%Kevlar/4,5%PSB com 500 vezes de aumento.
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Micrografia 4 — PPpuro com 500 vezes de ) ] ) )
aumento Micrografia 5 — Microestrutura do Compésito C1 com

500 vezes de aumento
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Y7 - 0000 31 O2P2Q

4.4.3 Micrografias do PPpuro e das Composi¢cdes C1 e C2 com 1000 vezes de
aumento

As micrografias 7, 8 e 9 apresentam a microestrutura do PPpuo

C1: 96%PP/3%Kevlar/3%PSB e C,: 91% P/4,5%Kevlar/4,5%PSB com 1000 vezes de

aumento.

Micrografia 7 — PPpuro com 1000 vezes de

Micrografia 8 — Microestrutura do Composito C4
aumento

com 1000 vezes de aumento
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Micrografia 9 — Microestrutura do Composito C2 com 1000 vezes de aumento

t.’
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4.4.4 Micrografias do PPpuro e das composi¢cdes C1 e C2 com 5000 vezes de
aumento
As micrografias 10, 11 e 12 apresentam a microestrutura do PPy,
Ci: 96%PP/3%Kevlar/3%PSB e C: 91% P/4,5%Kevlar/4,5%PSB com 5000 vezes de

aumento.

Micrografia 10 — PPpur com 5000 vezes de Micrografia 11 — Microestrutura do Compgésito
aumento C; com 5000 vezes de aumento

SEl  20kV WD32mm SS51 x5,000 Sum
MACKENZIE 0000

Micrografia 12 — Microestrutura do Compdsito C;
com 5000 vezes de aumento

SEl 430KV $558 : B e ——
MACKENZIE » A 310ct 2018
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4.4.5Micrografias do PPpuro e das composi¢cdes C1 e C2 com 10.000 vezes de
aumento

As micrografias 13, 14 e 15 apresentam a microestrutura do PPpuro,
C1: 96%PP/3%Kevlar/3%PSB e C2: 91% P/4,5%Kevlar/4,5%PSB com 10.000 vezes de

aumento.

Micrografia 13 — PPpuro com 10000 vezes de Micrografia 14 — Microestrutura do Compgsito C1
aumento

com 10000 vezes de aumento

SEl  30kV WD11mm SS58 x10,000 1pm e
MACKENZIE 0000 31 Oct 2018

SEl  30kV WD10mm SS58 x10,000 1pm — 2
MACKENZIE 0000 31 Oct 2018

Micrografia 15 — Microestrutura do Compésito C2 com
10000 vezes de aumento

31 0Ogt 2018

5 CONSIDERACOES FINAIS

A adicdo do material de reforco geralmente reduz o indice de fluidez dos polimeros,
pois a presenca de particulas na matriz polimérica restringe a mobilidade das
macromoléculas, dificultando o fluxo do polimero fundido e consequentemente aumentando

a sua viscosidade.

Quanto aos ensaios de tragdo houve um acréscimo de aproximadamente 16% nos
valores do alongamento na ruptura sob tragéo de C1 e de C2 em relagéo ao PPpuro € uma
reduc@o aproximada de 11% nos valores dos ensaios de resisténcia a tracdo de C1 em

relacdo ao PPpuro. A adicdo de kevlar provavelmente aumentou a ductilidade do
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compoaosito.

Quanto aos ensaios de flexdo houve uma reducéo aproximada de 4,5% nos valores do
modulo de elasticidade sob flexdo nos valores de C1 em rela¢do ao PP puro e de 19% em
relacdo ao PP puro. Houve uma reducéo de 15% nos valores de C3 em relagdo ao C2. A
reducdo dos valores de resisténcia a flexdo em 3 pontos com a adicdo do reforco,

provavelmente esta associada ao aumento da ductilidade do material;

Um acréscimo aproximado de 3,3% nos valores dos ensaios de resisténcia ao impacto
de C1 em relacdo ao PP puro e de 7% em relagdo ao PP puro, pois como os valores dos
ensaios do indice de Fluidez s&o baixos, entdo a massa molar é alta, 0 que aumenta a

resisténcia ao impacto. Houve um acréscimo de 5,5% nos valores de C3 em relacdo ao

C2. Considerando-se o desvio padrdo, pode-se afirmar que a variacédo é pequena;

Os valores obtidos nos ensaios de dureza praticamente se equivaleram. A dureza
mede a resisténcia a penetracdo ou risco. As ligacdes cruzadas aumentam a dureza, e a
adicdo de plastificantes ao polimero a diminuem. A pequena reducdo da dureza do
material, provavelmente estd4 associado ao aumento da ductilidade conforme observado

nos ensaios de tracao;

Os resultados de distor¢cdo térmica apresentam uma reducdo nos valores obtidos com
a adicao do reforco. A adicdo de pseudoboemita reduz a temperatura de distorcdo térmica
e reduz a temperatura de amolecimento Vicat. Portanto, a reducé@o dos valores de HDT é,
provavelmente, devido a adicdo de pseudoboemita.

Os valores obtidos para a Temperatura de Amolecimento Vicat praticamente se
equivalem e ndo houve reducdo do valor conforme esperado pela adicdo de

pseudoboemita.

Entretanto considerando que o compdsito também possui Kevlar e que 0 mesmo
aumentou a ductilidade, provavelmente a adicdo de kevlar impediu a reducdo da

temperatura de amolecimento Vicat.

Analisando-se as micrografias do MEV, o kevlar ficou bem distribuido nas amostras.
De uma forma geral, a pseudoboemita promoveu uma melhoria ha homogeneizagcdo do

reforco na matriz de polipropileno (PP)
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