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Resumo
Neste trabalho foram caracterizados nanocompédsitos constituidos de matriz de
poli(metacrilato de metila) (PMMA) e de uma outra matriz de blenda de
PMMA/elastébmero, tendo como fase dispersa a nanossilica obtida de “Cavalinha”
(Equisetum arvense L.). As propriedades mecanicas, termomecanicas e a flamabilidade
destes compdésitos foram avaliadas, comparando-se com as propriedades dos materiais
puros. As propriedades mecénicas dos compOsitos apresentaram pequenas variagoes
quando comparadas aos polimeros puros e estes resultados podem ser compreendidas por

meio da andlise das propriedades morfolégicas.

Palavras-chave: acrilico, Poli(metacrilato de metila), silica, nanocompdésitos, Equisetum

arvense L.

Introducao

Nanocompésitos poliméricos sdo considerados
uma nova classe de compdsitos, constituidos por
uma matriz polimérica e particulas inorgdnicas
com dimensdes tipicas de 1 a 10’ nm. Uma série
de micro ou nanocargas mostraram-se como
eficientes aditivos em estabilidade térmica e
retardincia de chama de polimeros 7. Os
acrilicos sao uma importante classe de polimeros
transparentes, com boa resisténcia a radiacoes UV
e a produtos quimicos. Porém, limitagdes como a
resisténcia  térmica deste material, podem
restringir seu uso em temperaturas mais elevadas.
Para melhorar as propriedades de termopldsticos.
0 uso de nanotecnologia tem sido realizado, como
a adi¢do de nanoparticulas a matriz polimérica,
tendo como exemplo, nanotubos de carbono.

argilas  modificadas, particulas de silica,
nanofibras de carbono e negro de carbono *°. As
estratégias para aumentar a estabilidade térmica e
propriedades mecénicas do poli(metacrilato de
metila) (PMMA) que tem surgido na literatura sdo
a adicdo de nanoparticulas de silica sintetizadas *
sintese de compositos hibridos 8 adsorcio de
PMMA em silica ’ e adicio de agentes
compatibilizantes no sistema PMMA/silica
Silicas provenientes de vegetais vem sendo
estudadas, como por exemplo, o uso de casca de
arroz como fonte de obtencio de silica ''. A
“Cavalinha™ (Equisetum arvense L.) uma planta
utilizada como diurético em fitoterapia. € rica em
silica, membro da familia Equisetophyta '*. Neste
trabalho o objetivo foi a caracterizacdo das
propriedades  mecanicas, térmicas e de
flamabilidade de nanocompdsitos de PMMA com
nanossilica obtida de Equisetum arvense L
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Materiais e métodos

Materiais

Dois diferentes tipos de
metila) foram utilizados. denominados PMMA
01DHAF (PMMA) e blenda de
PMMA/elastomero  (PMMAel)  gentilmente
cedidos pela  Resarbras da  Bahia. As
nanoparticulas de silica foram obtidas a partir da
queima controlada de caule de Equisetum arvense
L., usando condi¢Oes similares as descritas em
Sousa et. al ''. O copolimero MMA-GMA foi
sintetizado de acordo com Ito " e usado como
compatibilizante interfacial.

Métodos

Granulos de PMMA e PMMAel foram
pulverizado em moinho criogénico. Todos os
materiais foram previamente secos 12h a 70°C sob
vicuo antes do processamento. Os compdsitos
foram extrudados usando uma extrusora dupla
rosca co-rotacional (d=19mm and L/D=25) da
B&P Process Equipment and Systems modelo
MP19-TC, com perfil de temperatura de 200°C na
zona de alimentagdo e 220°C nas outras zonas. Os
corpos de prova foram injetados em injetora
Arburg Allrounder modelo 270V, com perfil de
temperatura de 210°C na zona de alimentagdo e
240°C nas zonas subseqiientes e temperatura de
molde de 50°C. Para cada composi¢do pelo menos
5 corpos de prova de ensaio de tracio (ASTM
D638 tipo I) foram ensaiados em uma maquina
INSTRON modelo 5569. a Smm min™'. Os ensaios
de impacto Izod foram realizados em pelo menos
10 corpos de prova, de acordo com a norma
ASTM D256 em uma maquina CEAST modelo
Resil25. As medidas de temperatura de distor¢ao
térmica, HDT., (ASTM Do648-01) foram
conduzidas usando-se um equipamento
HDT/Vicat da CEAST modelo HDT6Vicat.
Medidas de dureza Rockwell M hardness (ASTM
D785 — 98) foram realizadas em um durdmetro
SGSSEN-WOLPERT tipo Testor HT1. A taxa de
queima na posicao horizontal foi realizada de
acordo com a norma ASTM D625-98.

Poli(metacrilato de

Resultados e discussao

Na tabela 1 apresentam-se os resultados dos
ensaios de tracdo dos polimeros e compdsitos
estudados.

As propriedades mecanicas dos compdsitos
apresentaram pequenas variacoes. observando-se
uma sutil redugdo na resisténcia a tragdo, na
deformacdo na ruptura e nenhuma variagdo
significativa no modulo de elasticidade.
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Tabela 1. Resultados dos ensaios de tracio para o
PMMA. PMMAel e seus nanocompdsitos com
silica obtida de Equisetum arvense L.

Composigao Resisténcia a Mddulo de Elongagao na

(% massa) tragcao (MPa) elasticidade Ruptura (%)
(GPa)

PMMA (100) 58,1 £1.6 30103 33+07

PMMA/Si0, 56.2+27 30102 27+03

(98/2)

PMMA/SiO, 53,0134 312072 24103

/MMA-GMA

(96/2/2)

PMMAel 492+08 24102 22,632

(100)

PMMAEel/SiO 49.0+0.3 250,22 22,7 +3.2

(98/2)

PMM Ael/SiO, 488+0.5 25102 244149

/MMA-GMA

(96/2/2)

Na tabela 2 apresentam-se os resultados de

ensaios de impacto Izod e de dureza superficial
Rockwell. Pode-se observar uma redug¢ao na
resisténcia ao impacto Izod dos nanocompositos
em relacio ao PMMA (ou PMMAel) puro. Este
fato indica uma mudanga de comportamento de
fratura da matriz polimérica, o que pode estar
relacionada com a presenga da fase inorginica nao
totalmente  dispersa, com a presenga de
aglomerados '*. Com relagio a dureza superficial.
as nanoparticulas de silica foram efetivas no
aumento desta propriedade para o PMMA,
enquanto para o PMMAel ndo apresentou
variagdo de propriedade. Em aplicagdes com
necessidade de aumento de dureza superficial
encontra-se uma potencialidade de aplicacido da
nanossilica adicionada ao PMMA.

Tabela 2. Resultados dos ensaios de impacto Izod
e dureza Rockwell para o PMMA, PPMAel e seus
nanocompositos com silica obtida de Equisetum
arvense L.

Composi¢ao (% massa) Resisténcia ao Dureza Rockwell
impacto Izod (J/m) (HR)
PMMA (100) 3.0 £ 11 50+ 2
PMMA/SIO, (98/2) 2510 1.2 574
PMMA/SiO, /MMA- 245+1.0 57+4
GMA (96/2/2)
PMMAel (100) 41,8140 123+ 3
PMMAel/SiO; (98/2) 352+ 1.1 123+ 4
PMMAel/SiO> /MMA- 36.6+1.0 123+ 3
GMA (96/2/2)
Na tabela 3. os resultados de HDT sido

apresentados, mostrando um sutil aumento desta
propriedade dos nanocompdsitos. Isto € um
indicativo que a propriedade de distor¢do térmica
¢ sensivel a presenca de silica, o que pode ser
intensificado em maiores concentragdes do
aditivo.

Embrapa Soja, Londrina, 15 ¢ 16 de outubro de 2007

117




3 Workshop de Rede de Nanotecnologia Aplicada ao Agronegocio

Tabela 3. Propriedades termo-mecanica (HDT) e
de flamabilidade (taxa de queima) do PMMA,
PMMAel e seus nanocompositos com silica
obtida de Equisetum arvense L.

Composi¢do (% massa) HDT (°C) Taxa de queima
(mm/min)
PMMA (100) 60.1 £04 238+ 1,1
PMMA/SIO: (98/2) 66.7 £0.6 26.1+1.0
PMMA/SiO, /IMMA- 00.8 + 0.8 273 £0.6
GMA (96/2/2)
PMMAel (100) 65,010.2 26.6+0.7
PMMAel/Si0- (98/2) 60.2 £ 0.0 26.1+£0.5
PMMAEel/Si0. /MMA- 60.1 £0.8 275+ 110
GMA (96/2/2)

Com relacdo aos testes de flamabilidade (tabela 3)
nenhuma melhoria foi observada, provavelmente
devido a pequena concentragao de silica (2%).
Comparando-se com o trabalho de Kashiwagi et
al. ° foram investigadas composi¢cdes com
nanocompositos PMMA/nanossilica com 13% de
silica para se obter um resultado efetivo com
relacdo a retardancia de chama.

O copolimero metacrilato de metila — metacrilato
de glicidila (MMA-GMA), um compatibilizante
interfacial, foi adicionado nos compdsitos devido
a presenca do grupo reativo ep6xi do GMA, com
possibilidades de aumento de interagdo entre o
PMMA (ou PMMAel) e as particulas de silica.
Porém os resultados deste trabalho demonstram
que para a quantidade de silica adicionada ao
sistema, o compatibilizante ndo apresentou
efetividade de interag@o, sugerindo-se a sua nao
utilizac@o para baixas concentragdes de silica.

No balango de propriedades mecanicas, a adi¢ao
de 2% de nanossilica de Cavalinha mantém as

propriedades mecanicas médias dos
nanocompositos, podendo-se utilizar este material
como aditivo sem efeitos deletérios nas

propriedades da matriz polimérica.

Conclusoes

As caracterizagOes realizadas mostraram um
balangco de propriedades mecénicas e termo-
mecanicas que foram mantidas com pequenas
variagOes com a adi¢do de 2% de nanossilica de
Cavalinha.

Estudos de trabalhos futuros devem  ser
direcionados para a forma de sintese das
nanoparticulas e sua utilizacio como aditivo
nestes compositos para fornecer um melhor
desempenho para o sistema em andlise.
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