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Preparacao de Argilas Organofilicas e Desenvolvimento de
Nanocompdsitos com Matrizes Poliméricas de Polietileno e
Nylon6. Parte 1: Comportamento Mecanico

Edcleide M. Araiijo, Tomas J. A. de Melo, Amanda D. de Oliveira, Homara L. D. Aratjo, Kasselyne D. Araiijo, Renata
Barbosa
Departamento de Engenharia de Materiais, UFCG

Resumo: Argilas bentoniticas provenientes do Municipio de Boa Vista/PB foram utilizadas para a produgio de argilas
organofilicas. As argilas organofilicas foram obtidas a partir da sintese com quatro tipos de sais quaternarios de amonio:
cloreto de alquil dimetil benzil aménio (Dodigen), cloreto de estearil dimetil amonio (Praepagen), cloreto de cetil trimetil
amonio (Genamin) e brometo de cetil trimetil amonio (Brometo). As argilas tratadas com os sais e a nao tratada foram
caracterizadas por difra¢ao de raios X (DRX) e espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR). Em
seguida, as argilas foram misturadas com matrizes poliméricas do tipo polietileno (PE) e nylon6 (PA6) por meio de
técnicas convencionais de processamento. As misturas foram caracterizadas por DRX, microscopia eletronica de varredu-
ra (MEV) e propriedades mecanicas. Os resultados obtidos por FTIR mostraram a presenga dos grupos caracteristicos dos
sais na argila e 0 DRX confirmou a intercalagdo dos mesmos entre as camadas da argila. As propriedades mecanicas das
misturas mostraram um aumento na rigidez em relagdo aos polimeros puros.

Palavras-chave: Argila bentonitica organofilica, nanocompésitos, polietileno, nyloné.

Preparation of Organophilic Clays and Development of Nanocomposites with Polyethylene and Nylon6 Polymer Matrices.
Part 1: Mechanical Properties

Abstract: Bentonite clays from Boa Vista/PB were used to obtain organophilic clays. Organophilic clays were obtained
with four types of quaternary salts of ammonium: asalkyldimethylbenzylammonium chloride (Dodigen),
esthearildimethylammonium chloride (Praepagen), cethyltrimethylammonium chloride (Genamin) and
cethyltrimethylammonium bromide (Bromide). The treated clays with salts and untreated clays were characterized by X-
ray diffraction (XRD) and Fourier transformed infrared spectroscopy (FTIR). Then, the clays were incorporated into
polyethylene (PE) and Nylon6 (PA6) polymer matrices using conventional processing techniques. The mixtures were
characterized by XRD, scanning electron microscopy (SEM) and mechanical properties. The results obtained by FTIR
showed the presence of specific groups of the salts in the clay, while their intercalation among the clay layers was verified
by XRD. As for the mechanical properties, the mixtures were more rigid than the pure polymers.

Keywords: Organophilic bentonite clay, nanocomposites, polyethylene, nyloné.

Introdugao

Esmectita ¢ 0 nome de um grupo de alumino-silicatos
de s6dio, magnésio, calcio, ferro, potassio e litio, que pos-
sui como principal argilomineral a montmorilonita. A ro-
cha na qual as esmectitas sdo dominantes ¢ chamada de
bentonita. Os argilominerais deste grupo sdo constituidos
por duas folhas de tetraedros de silicato com uma folha
central de octaedros de aluminio, unidas entre si por oxi-
génio comuns as folhas!!l. Nesses silicatos com trés cama-
das a capacidade para troca de ions varia tipicamente entre
70 a 80 meq/100g]. As esmectitas sodicas, ou seja, con-

tendo o sddio como cation interlamelar preponderante sao
as de maior utiliza¢ao industrial e estas podem ser obtidas,
por meio de reacdo quimica a partir do carbonato de sddio,
uma vez que na sua forma natural ela ndo ¢ predominante-
mente sddicall. As argilas esmectiticas ou bentoniticas sio
caracterizadas por apresentar ou por poder ser desenvolvi-
do nelas propriedades de uso tecnologico®3). As argilas
podem inchar na presenga de agua ou ndo. As argilas
esmectiticas ou bentoniticas que ndo incham em presenga
de agua sdo geralmente policationicas ou preponderante-
mente calcicas. Aquelas que incham em agua, possuem o
sodio como cation interlamelar preponderante e t€ém a pro-
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priedade especifica de aumentar até vinte vezes o volume da
argila seca. Elas adsorvem agua na forma de esferas de
hidratagdo dos cations Na* intercalados e sdo altamente
hidrofilicas&71,

As argilas organofilicas tém sido obtidas a partir da adi-
¢do de sais quaternarios de amonio (com pelo menos 12 ou
mais atomos de carbono em sua cadeia) em dispersdes aquo-
sas de argilas esmectiticas sodicas. Nessas dispersdes aquo-
sas as particulas elementares ou lamelas, devem encontrar-se
(em maior ou menor grau) umas separadas das outras (e nao
empilhadas), facilitando a introducdo dos compostos organi-
cos, que irdo torna-las organofilicasl’-!%l. Dessa forma, os
cations organicos do sal substituem os cations da argila sodica,
passando-a de hidrofilica para organofilical'!l. Essa troca é
importante nao s6 para igualar a polaridade da superficie da
argila com a polaridade do polimero, mas também para au-
mentar as distancias entre as camadas (espacamento basal).
Na montmorilonita, ocorre aumento da distancia entre as ca-
madas de 0,98 para 1,2 a 2,5 nm — conforme o comprimento
da cadeia do sal quaternario de amonio. A argila assim obti-
da ndo mais serd soluvel em 4gua e serd compativel com
matrizes poliméricas, desde que tenham sido escolhidos os
ions de amonio organicos adequadost?!?), Os nanocompdsitos
polimero/argila exibem em geral propriedades atraentes do
ponto de vista dptico, elétrico e de barreira, além da redugio
de inflamabilidade das resinas em que sdo empregados.- Nos
nanocompositos polimero/argila, a fase dispersa (argila) esta
presente sob a forma de lamelas de aproximadamente 10 A
de espessura e varios microns de largura e comprimento,
possuindo, portanto fator de forma (relagdo comprimento/
espessura) elevadissimo. As cargas, dentro dos nanocom-
positos estdo dispersas e interagindo com o polimero em es-
cala nanométrical3].

O objetivo desse trabalho ¢ obter argilas organofilicas e
com elas produzir nanocompositos com matrizes poliméricas
de polietileno (PE) e nylon6 (PA6). Para tornar as argilas
organofilicas, serdo testados quatro tipos diferentes de sais
quaternarios de amonio, para observagdo do desempenho
deles nas propriedades dos nanocompdsitos produzidos.

Experimental

Utilizou-se a argila bentonitica sddica BRASGEL PA,
fornecida pela Industria Bentonit Unido Nordeste (BUN),
localizada em Campina Grande — PB. Para tornar as argilas
mais compativeis com o polimero, os ions de sédio foram
trocados por ions de amodnio. Essa troca foi realizada na pre-
senga de quatro sais quaternarios de amonio distintos: o
Dodigen (cloreto de alquil dimetil benzil amo6nio), o
Praepagen (cloreto de estearil dimetil amoénio), o Genamin
(cloreto de cetil trimetil amonio), fornecidos pela Clariant -
Sdo Paulo e o Brometo (brometo de cetil trimetil amonio),
produzido pela VETEC - Sdo Paulo/SP.

A preparagdo da argila organofilica tratada com os sais:
Dodigen, Praepagen e Genamin ¢ similar. Portanto, foram
preparadas dispersdes contendo 768ml de agua destilada e
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32g de argila. A argila foi adicionada aos poucos com agita-
¢do mecanica concomitante ¢ mantida por 20 minutos. Em
seguida, foi adicionada uma solug@o contendo agua destila-
da e o sal quaternario de amonio. A agitagdo foi mantida por
mais 20 minutos. Em seguida, os recipientes foram fechados
e mantidos a temperatura ambiente por 24 horas. Apos esse
tempo, o material obtido foi filtrado para ser retirado o ex-
cesso de sal. A lavagem foi feita com aproximadamente
2000ml de agua destilada empregando Funil de Buchner com
kitassato, acoplado a uma bomba de vacuo. Os aglomerados
obtidos foram secados em estufaa 60 °C + 5 °C, por um perio-
do de 48 horas. Finalmente, os aglomerados ja secos foram
desagregados e passados em peneira ABNT n° 200 (D =
0,074mm) para serem posteriormente caracterizados.

A preparagdo da argila organofilica tratada com o sal
Brometo foi realizada a partir de dispersdes contendo agua
destilada. Inicialmente, um becker com 4dgua destilada foi colo-
cado em um aquecedor com temperatura controlada em 80 °C
+ 5 °C. Em seguida, a argila e o sal foram adicionados aos
poucos e com agitagdo mecanica concomitante e continua onde
permaneceram por 20 minutos. Passado este tempo, seguiu-se
o mesmo procedimento de filtragdo, desaglomeragao e classi-
ficacdo granulométrica descrito anteriormente.

Caracterizagdo das argilas

Espectroscopia de Infravermelho

As analises de FTIR das bentonitas foram realizadas em
um Espectrometro de Infravermelho marca AVATAR TM 360
ESP Nicolet, com varredura de 4000 a 400 cm™'. As amostras
foram preparadas na forma de pastilhas misturadas com KBr.

Difracio de raios-X
Foi utilizado um aparelho de difragao de raios-X Siemens,
modelo D5000, utilizando radiagio Kot do Fe (1,936 A), ope-
rando na faixa 20 de 0 a 10 graus, para analisar o grau de
intercalagdo e/ou exfoliagdo das argilas na presenga dos sais.
Essas medidas foram realizadas diretamente no p6 das argilas.

Preparagédo dos (nano)compdsitos

As argilas com tratamento (ACT) e as sem tratamento
(AST), foram misturadas com o polietileno (PE) em concen-
tragdes de 3 e 5% em peso, em um misturador interno
acoplado a um Reometro de Torque System 90 da Haake-
Blucher, operando a 190 °C e 60rpm, por 7 minutos. As amos-
tras foram granuladas em moinho de facas e moldadas por
compressao, na forma de corpos de prova de tragdo (ASTM
D638) em prensa hidraulica a temperatura de 200 °C sob pres-
sdo de 9 toneladas por 2 minutos, com pré-prensagem de 30
segundos.

Os compositos com matriz de Nylon6 (PA6), na propor-
¢do de 3 e 6% em peso de argila, foram preparados em uma
extrusora de rosca dupla acoplada a um Redmetro de Torque
System 90 da Haake-Blucher, nas seguintes condi¢des de
mistura: 230 °C a 60 rpm. Para essa matriz foi utilizada ape-
nas a argila tratada com o sal Brometo. Antes da mistura ser
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realizada na extrusora, um “master” foi obtido em um
misturador interno acoplado a um Redémetro de Torque System
90 da Haake-Blucher, na proporgao de 50/50% em peso (PA6/
argila), nas condigdes de 240 °C, 10min e 60rpm. Este foi
posteriormente triturado em moinho de facas e incorporado
na extrusora, junto ao nylon 6, para efeito de dispersdo da
argila no polimero, ja que a mesma se apresenta na forma de
um pod fino o que dificulta bastante sua dispersdo com os
granulos de polimero na extrusora. O material final obtido da
extrusora foi granulado em moinho de facas e moldado em
prensa hidraulica, a 230 °C, na forma de corpos de prova de
tracdo (ASTM D638). Antes de cada etapa de processamento,
os materiais contendo nylon foram secados em estufa a 80 °C
por 48 horas, para a retirada de umidade.

Caracterizagao dos (nano)compdsitos

Difracéo de raios-X

Filmes de PE/argila foram obtidos por compressao, na tem-
peratura de 200 °C e analisados em um aparelho de difragdo de
raios-X Siemens, modelo D5000, utilizando radiagdo Kot do Fe
(1,936 A), operando na faixa 20 de 2 a 10 graus. Para as amos-
tras de PA6, foram analisados os corpos de prova de PA6/argila,

(@
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por difragdo de Raios-X, utilizando um aparelho Shimadzu XRD
6000, com radiagiio Kow do Cu (1,5418A) (40Kv/30mA).

Propriedades mecanicas

Para o ensaio de tragdo, foi utilizada uma maquina universal
de ensaios Lloyd Instruments 10 KN, operando a uma velocida-
de de deformagao de 50 mm/min para obtengdo do médulo de
elasticidade, resisténcia no escoamento e alongamento na rup-
tura, conforme norma ASTM D638. Foram ensaiados aproxi-
madamente 5 (cinco) corpos de prova de cada composigao.

Microscopia eletrénica de varredura

A analise morfologica foi realizada em um Microscopio
Eletronico de Varredura (MEV), marca Shimadzu, modelo
SSX 550 SUPER SCAN. Foram analisadas as superficies de
fratura das amostras. Estas foram recobertas com ouro usan-
do um IC-50 ION COATER, marca Shimadzu.

Resultados e Discussao

Caracterizagdo das argilas

A Figura 1 apresenta os espectros na regido do infraver-
melho da argila sem tratamento e tratada com os sais

(®)
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Figura 1. Espectros de Infravermelho da amostra natural e apos tratamento de organofilizagdo com os sais quaternarios de amoénio: (a) Dodigen, (b)

Genamin, (c) Praepagen e (d) Brometo.
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quaternarios de amoénio Dodigen, Genamin, Praepagen e
Brometo. Observando o espectro de infravermelho para a
argila sem tratamento, verifica-se um pico em 3632 cm™! refe-
rente a freqiiéncia de vibragdo dos grupos OH da argila
bentonitica. O pico presente a 3435 cm™ corresponde as
vibragdes de H,O e o pico complexo a 1048 cm™! estd relaci-
onado com as vibragdes de grupos Si-O. A Figura compara
os espectros da argila tratada com os da ndo tratada. Verifi-
ca-se que os picos caracteristicos das camadas octaédricas
sdo freqiientes nas faixas 920 cm™!, 800 cm™', € 525 cm! e
estdo presentes tanto na argila tratada quanto na nao tratada.
Observam-se novas bandas na faixa de aproximadamente
3629 cm™!, que indicam a presenga de vibragdes do grupo
NH; bandas na faixa de 3001cm™ correspondentes a vibra-
¢oes de estiramento assimétricos do grupo CHs; o par de
bandas na faixa de 2846 € 2918 cm™' ¢ respectivamente as
vibragdes de estiramento simétricas e assimétricas do grupo
CH, e abanda na faixa de 1459 cm™ indica vibragdo de flexdo
do grupo CH,!'>!41 A presenga das bandas de absorg¢ao devi-
do aos grupos NH, CH; e CH, nos espectros de infravermelho
das argilas bentoniticas tratadas, evidencia a presenga do
cation quaternario de amonio nos espagos interlamelares da
argila.

Os resultados de DRX da argila Brasgel PA sem tratamento
e tratada com os sais Dodigen, Genamin, Praepagen e Brometo
estdo apresentados na Figura 2. Os picos caracteristicos
correspondem ao plano dy, das argilas. O pico caracteristico
para o plano (001) da argila ndo tratada aparece em aproxima-
damente 8,4° e corresponde ao espagcamento basal (dy,;) de
14,47 A. Apés a introdugdo dos sais, os picos de difragio mu-
dam e mostram um aumento do espagamento basal de acordo
com o tipo de sal, ou seja, 22,01 A para a bentonita tratada com
o Dodigen; 21,82A para a bentonita tratada com o sal Genamin;
35,16A para a bentonita tratada com o sal Praepagen e 39,1A
para a bentonita tratada com sal Brometo. A partir dos resulta-
dos de DRX nio se pode fazer uma correlagao entre a estrutu-
ra quimica do sal e o aumento da distancia interplanar basal da
argila, pois quando se comparam as estruturas moleculares dos
sais Genamin e Brometo, ambas sdo semelhantes diferencian-

o » ACT-Dodigen

Intensidade

ACT-Genamin

ACT-Praepagen

ACT-Brometo

AST

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18
20 (graus)

Figura 2. Difratogramas da argila sem tratamento e tratada com os sais
Dodigen, Genamin, Praepagen e Brometo.
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Tabela 1. Distancia Interplanar Basal da argila sem tratamento ¢ tratada
com o0s sais quaternarios de amonio

Amostra Espacamento basal A)
Argila sem tratamento 14,5
Argila tratada com dodigen 22,0
Argila tratada com genamin 21,8
Argila tratada com praepagen 35,2
Argila tratada com brometo 39,1

do-se apenas no anion (um tem cloro e o outro tem bromo,
respectivamente) e, no entanto, as distancias interplanar basal
foram bem diferentes sendo 21,82 A paraa argila com Genamin
e 39,1A para a argila com Brometo. Os resultados indicam
uma intercalagdo dos ions dos sais quaternarios de amonio
dentro das camadas de silicato com conseqiiente expansao do
espagamento basal d;, de acordo com a literatural'>!¢l. Dessa
forma, a compatibilidade da argila com o polimero ¢é favorecida
durante o processamento. Os sais Brometo ¢ Pracpagen foram
mais eficientes na organofilizagdo do que o Dodigen e o
Genamin como indicado pelos maiores valores da distancia
interplanar basal. Caso interessante também ¢ observado para
a argila na presenga do sal Praepagen, onde um segundo pico
aparece em 20 = 5,98°, correspondendo a distincia 18,56A.
Esse pico pode ser atribuido ao d, que ¢ um plano paralelo ao
do;=35,16A, conforme observado em outro trabalhol's, A
Tabela 1 apresenta os valores da distancia interplanar basal
para a argila tratada com os quatro sais quaternarios de amonio.

Caracterizagdo dos (nano)compésitos de PE

A Figura 3 mostra os padroes de difracao de raios-X para
as misturas de PE com 5% de Argila. Comparando-se os siste-
mas PE/AST e PE/ACT-Praepagen, podem ser observados dois
picos de difragdo para o sistema com o sal Praepagen. Para as
misturas com os sais Dodigen e Genamin, sdo observados picos

PE/ACT-Praepagen

Intensidade

PE/ACT-Genamin

PE/ACT-Dodigen

PE/AST

0 2 4 6 8§ 10 12 14 16 18 20 22 24
20 (graus)
Figura 3. Padrdes de difragdo de raios-X de Polietileno com 5% de Argila:
PE/AST (Argila sem tratamento); PE/ACT-Dodigen (Argila tratada com
Dodigen); PE/ACT-Genamin (Argila tratada com genamin) ¢ PE/ACT-
Praepagen (Argila tratada com Praepagen).
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mais alargados e menos intensos na mesma faixa do angulo de
reflexdo (20). Esse comportamento nos sistemas PE/ACT-
Dodigen e PE/ACT-Genamin pode indicar exfoliagao'®. Com-
portamento semelhante foi observado para os padrdes de
difracdo das amostras de PE com 3% em peso de argila.

As Tabelas 2 e 3 mostram os resultados dos ensaios me-
canicos de tragdo para o polietileno puro e suas misturas com
5 ¢ 3% em peso de argila bentonitica sem tratamento e trata-
da com os sais. Observa-se que o teor de carga exerce efeito
consideravel nas propriedades mecanicas dos materiais estu-
dados. Entretanto, os tipos de tratamentos utilizados com dife-
rentes sais parecem ndo influenciar as propriedades
mecanicas. Em todos os sistemas investigados, observam-se
melhores propriedades mecénicas para baixos teores de car-
ga (3% em peso). Tanto a resisténcia a tragao quanto o modulo
de elasticidade tenderam a decrescer quando aumentamos o
teor de carga. O sistema contendo polietileno com 3% de
argila sem tratamento mostrou aumento significante no
modulo de elasticidade quando se compara com o mesmo
sistema em concentragdes de 5% em peso, ou seja, houve um
aumento no modulo de elasticidade de 53%. Em principio, o
aumento no teor de carga proporciona aglomeragdo o que
reduz as propriedades mecanicas. Os valores de alongamento
na ruptura dos sistemas PE/bentonita foram relativamente
baixos quando comparados aos da matriz e cresceram com o
aumento do teor de carga. Estes resultados sdo muito interes-
santes devido ao baixo teor de argila empregado e ao efeito

Tabela 2. Propriedades mecénicas do PE puro e dos sistemas PE com 5%
em peso de argila

Moédulo de  Resisténcia Alongamento
Material Elasticidade a Tracio na ruptura
(MPa) (MPa) (%)
PE Puro 741,7 £ 15,1  225+0,5 11,1 £0,7
PE+AST 846,1 + 44,6 21,6 0,4 9,7+0,5
PE+ACT/Dod 860,3 +54,8 19,5+09 9,110
PE+ACT/Praep 9814 +71,6 20,8+0,6 8,8 +0,8
PE+ACT/Gen 990,8 £ 68,8 21,0+ 1,3 8,9 +0,8
PE+ACT/Brom  1103,3 +46,2 20,4 +0,2 82+04

Tabela 3. Propriedades mecanicas do PE puro e dos sistemas PE com 3%

em peso de argila

Moédulo de  Resisténcia Alongamento
Material Elasticidade a Tracdo na ruptura
(MPa) (MPa) (%)

PE Puro 741,7+ 15,1 225+0,5 11,1 £0,7
PE+AST 1297,4+1274  22,8+1,6 6,7+1,4
PE+ACT/Dod 1153,1+x123,5  24,5+0,8 7,8+0,5
PE+ACT/Pracp  1123,8+112,8 22,2+ 4.7 6,8+2,1
PE+ACT/Gen 1179,5+116,1  24,5+1,0 7,8+0,8
PE+ACT/Brom 1131,7+75,2 23,5+1,0 8,9+1,2
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acentuado no aumento da rigidez nas propriedades mecani-
cas dos materiais.

A Figura 4 apresenta as fotomicrografias do polietileno
(PE) puro e suas misturas PE/argila Brasgel (3%) sem trata-
mento e tratada com o sal Genamin obtidas por obtidas por
MEYV. Na Figura 4(a), observa-se a superficie de fratura do
PE puro mostrando o tipo de deformacdo e a presenca de
vazios. Essa deformagdo pode ser do tipo deformagao plasti-
ca e/ou escoamento por cisalhamento. Na Figura 4(b) - PE/
AST, observam-se vazios na morfologia, o que indica que
provavelmente a argila foi arrancada da matriz durante a so-
licitagdo ou esses vazios podem ser bolhas resultantes do tipo
de moldagem. Na Figura 4(c) (PE/ACT-Genamin), aparece a
argila no PE e de acordo com a analise por EDX, essa con-
tem os elementos C, O, Al, Si e Fe, confirmando a sua pre-
senca. A presenga de vazios também ¢ observada. A Figura 5
apresenta as superficies de fratura das misturas para a com-

(800X)
Figura 4. Fotomicrografias de MEV para (a) PE puro ¢ PE com 3% em

peso de argila: (b) PE/argila Brasgel sem tratamento; (c) PE/argila Brasgel
tratada com o sal Genamin.
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(700X)

Figura 5. Fotomicrografias de MEV para amostras de PE com 5% em peso
de argila: (a) PE/argila Brasgel sem tratamento; (b) PE/argila Brasgel trata-
da com o sal Genamin.

posi¢do de 5% em peso de argila. A Figura 5(a) mostra a
superficie de fratura do PE/AST e a Figura 5(b) mostra a
fotomicrografia do PE com argila na presenga do sal Genamin.
As superficies de fratura apresentadas na Figura 5 aparente-
mente nao diferem daquelas apresentadas na Figura 4. Para
as duas composigdes, ¢ interessante observar que a distribui-
¢do e a dispersao das particulas parecem ser semelhantes. O
tamanho de particulas para a composi¢do com 3% em peso
de argila aparentemente ¢ menor. O que confirma os melho-
res resultados de propriedades mecanicas obtidos, tais como
o modulo ¢ a resisténcia a tragao.

Caracterizagdo dos (nano)compdésitos de PA6

A Figura 6 mostra os padroes de difracdo de raios-X para
o sistema de PA6/argila e para o p6 da argila tratada com o
sal Brometo. Pode-se observar os picos de difracdo para a
argila tratada com o sal brometo, indicando a intercalagdo
dos fons desse sal dentro das camadas de silicato com conse-
qiiente expansao do espagamento basal (de 14,47 para 39,1A)
conforme comentado anteriormente. Para o PA6 puro e suas
misturas com 3 e 6% de argila sem tratamento, nao se obser-
va pico no intervalo estudado. Para as misturas com 3 ¢ 6%
de argila organofilica em PA6, picos aparecem em torno de
2,5° ou abaixo desse valor ou pode ser também background
do equipamento. Além disso, pode-se também sugerir
exfoliacdo da argila na matriz de PA6 com expansdo do
espagamento basal, o que excede também a faixa de teste do
aparelho, conforme discutido por GONG et all'l. Todas es-
sas suposicdes podem ser confirmadas por meio da técnica
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Figura 6. Padrdes de difragdo de raios-X da argila tratada com brometo e
das misturas de PA6/argila sem tratamento e PA6/argila com tratamento,
para as composicdes de 3 e 6% de argila.

Tabela 4. Propriedades mecanicas da PA6 e dos sistemas PA6 com 3% e
6% em peso de argila sem tratamento e tratada com o sal brometo

Moédulo de  Resisténcia Alongamento
Material Elasticidade a Tracgdo na ruptura
(MPa) (MPa) (%)

Nylon6 1250,0 + 0,2 47,7 +2,4 61,8 12,7
Nylon6/AST 3%) 1033,4+99,2 419=+24 38,1 £7,6
Nylon6/AST (6%) 18254 +191 36,1 + 1,6 23,8 +4,1
Nylon6/ACT (3%) 1424,7 +80,2 44,0+ 1,2 16,1 = 1,3
Nylon6/ACT (6%) 1469,6 =652 40,4 +1,9 89 +1,7

de MET. Esses estudos estdo sendo realizados e serdo apre-
sentados posteriormente.

A Tabela 4 apresenta os resultados das propriedades me-
canicas para a PA6 e suas misturas com argila sem tratamen-
to e argila tratada com o sal brometo. Pode-se observar que a
rigidez do material aumenta com o teor de argila. Para os
compdsitos de PA6/argila sem tratamento, observa-se um
aumento no mddulo de elasticidade e uma redugdo na resis-
téncia a tragdo. Um aumento ¢ observado para o teor de 3%
em peso de argila tratada com o sal brometo e uma diminui-
¢do para o alongamento na ruptura. Tanto para o mddulo
quanto para o alongamento, o aumento do teor de argila tra-
tada (3 para 6%) parece afetar fortemente essas proprieda-
des. Aparentemente, houve uma boa dispersao e interagao da
argila organofilica com a matriz de PA6, favorecendo ao au-
mento da rigidez do composito. O teor de 3% parece ser su-
ficiente para a melhoria das propriedades.

A Figura 7 apresenta as fotomicrografias do PA6 puro e
dos compdsitos de PA6/argila sem tratamento e tratada com
o sal brometo. Na Figura 7(a), observa-se a superficie de fra-
tura da PA6 mostrando a dire¢do da deformagdo. Na Figura 7
(b) - PA6/AST (3%), observam-se vazios na morfologia, o
que indica que provavelmente aglomerados de argila foram
arrancados da matriz durante a solicitagdo por tragao, com-
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(300 X)

(300 X)

(300 X)

(300 X)

Figura 7 - Fotomicrografias de MEV para amostras de PA6: (a) PA6 puro; (b) PA6 /argila sem tratamento (3%); (c) PA6/argila sem tratamento (6%); (d)

PAG /argila com tratamento (3%); (e) e (f) PA6/argila com tratamento (6%).

prometendo dessa forma as propriedades mecanicas em rela-
¢do a PA6 com argila tratada, como indicado na Tabela 4. A
regido ao redor desse aglomerado aparenta ser deformacao
plastica. Na Figura 7(c) — PA6/AST (6%), observa-se a pre-
senga de argila e de acordo com analise por EDX, esta con-
tém os elementos C, O, Al, Si e Fe. A dimensio dessa fase
dispersa (aglomerado) fica em torno de 6,19 pm. Nas Figu-
ras 7 (d) a (f) — PA6/ACT (3%) e PA6/ACT (6%), respectiva-
mente, observam-se particulas dispersas, onde a dimensio
destas ¢ de 19,3 um (Fig. 7d) a 12,0 um (Fig. 7f). A Figura
7(e) mostra pequenos vazios que ndo da para dizer se estes
sdo devido a bolhas presentes na matriz ou falta de adesao da
argila com o nylon. Das fotomicrografias observadas, apa-
rentemente pode-se dizer que houve adesdo da matriz com a
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argila tratada, devido a presenga do sal brometo o que € reve-
lado por meio das propriedades mecanicas. Entretanto, ndo
dé para mencionar se houve ou ndo intercalacdo e boa dis-
persdo, ou seja, a formacdo de um nanocompo6sito propria-
mente dita.

Conclusdes

Argilas organofilicas foram obtidas a partir de argilas
bentoniticas sintetizadas com quatro tipos de sais quaternarios
de amonio. Os resultados mostraram a presenga dos grupos
caracteristicos dos sais na argila e a intercalagao destes entre
as camadas da argila, a partir das técnicas de FTIR e DRX,
respectivamente. Os resultados das propriedades mecanicas
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das misturas mostraram um aumento na rigidez destas em
relagdo aos polimeros puros.
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