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ESTUDO DO EFEITO DA INCORPORAGAO DAS ARGILAS BRANCA DE
CUBATI E CLOISITE NA® NAS PROPRIEDADES DO TERMOPLASTICO
ACRILONITRILA BUTADIENO ESTIRENOSUBMETIDO A RADIAGAO
IONIZANTE

JORGE NASCIMENTO DE SALES

RESUMO

O polimero Acrilonitrila Butadieno Estireno (ABS) € um dos polimeros mais
versateis disponiveis nos dias de hoje. Atualmente o Brasil ndo produz o ABS, o
que limita a industria brasileira de plasticos a utilizar as variagdes deste polimero
importadas, ofertadas no mercado nacional por distribuidores locais. Este estudo
avaliou os efeitos da adi¢ao das argilas Cloisite Na® e Branca de Cubati na matriz
polimérica ABS e também os efeitos decorrentes do tratamento por radiacéo
ionizante no ABS e nos compésitos ABS/Argila como formas de modificagdo de
um ABS convencional. Visando avaliar a diferenga entre uma argila organofilica e
uma organofobica, a argila Branca de Cubati foi organofilizada e a argila Cloisite
Na® foi utilizada como recebida. Foram preparados, utilizando uma extrusora
dupla rosca, concentrados a 30 % em massa da argila Branca de Cubati,
previamente organofilizada e da Cloisite Na® em Estireno Acrilonitrila (SAN). Os
concentrados foram adicionados ao ABS a 1, 3 e 5 % em massa das argilas e
foram injetados corpos de prova. Parte dos corpos de prova foi submetida a
irradiacao por feixe de elétrons a uma dose de 600 kGy. Os compésitos irradiados
e nao irradiados foram caracterizados por meio de ensaios de resisténcia a
tracao, resisténcia a flexdo, resisténcia ao impacto, temperatura de distor¢ao
térmica, ponto de amolecimento Vicat, analise de termogravimétrica (TG), difragao
de raios X e microscopia eletrbnica de varredura com emissdo de campo (MEV-
FEG) e a correlagdo entre os resultados foi discutida. Foram observadas
melhorias nas propriedades mecanicas, exceto resisténcia ao impacto, nos
materiais aditivados com as argilas, sendo os melhores resultados obtidos com a
argila Branca de Cubati. O tratamento por radiagdo ionizante favoreceu o

processo de reticulagao do ABS.



STUDY OF EFFECTS OF NANOCLAYS LIGHT CREAM FROM CUBATI AND
CLOISITE NA® INCORPORATION ON PROPERTIES OF THERMOPLASTIC
ACRYLONITRILE BUTADIENE STYRENE SUBMITTED BY IONIZING
RADIATION

Jorge Nascimento de Sales

ABSTRACT

The polymer Acrylonitrile Butadiene Styrene (ABS) is one of the most versatile
polymers available today. Currently, Brazil does not produce ABS, which limits the
Brazilian plastics industry to use the variations of this polymer imported, offered in
the national market by local distributors. This study evaluated the effects of adding
Cloisite Na® and Cubati Light Cream clays to the ABS polymer matrix and also the
effects of ionizing radiation treatment on ABS and ABS/Clay composites as a way
to modify a conventional ABS. Clays are naturally hydrophilic. Thus, in order to
evaluate the difference between an organophilic clay and an organophobic, the
Light Cream of Cubati was organophilized and the Cloisite Na® clay was used as
received. A pre-organophilized Light Cream of Cubati and Cloisite Na® in Styrene
Acrylonitrile (SAN) were prepared using a double screw extruder. The
concentrates were added to the 1, 3 and 5% by weight ABS of the clays and
specimens were injected. Part of the specimens was subjected to electron beam
irradiation at a dose of 600 kGy. The irradiated and non-irradiated composites
were characterized by tests of tensile strength, flexural strength, impact strength,
thermal distortion temperature, Vicat softening point, thermogravimetric (TG)
analysis, X-ray diffraction and electron microscopy of Field-emission scanning
(SEM-FEG) and the correlation between the results was discussed. Improvements
in mechanical properties were observed, except for impact resistance, in the
materials added with the clays, and the best results were obtained with Cubati
White clay. The treatment by ionizing radiation favored the ABS crosslinking
process
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1 INTRODUGAO

Originalmente o polimero Acrilonitrila Butadieno Estireno (ABS) foi
introduzido no mercado norte americano em 1948 pela U.S Rubber Company
para ser utilizado sob a forma de chapas e, em 1953, a primeira variedade de uso
geral, Cycolac, foi disponibilizada para as industrias de transformagao de plasticos
e, desde entdo, tem se expandido para as mais diversas aplicacdes com o
surgimento de novos tipos como antiestaticos, antichamas, reforgados, resistentes
ao calor entre outros (Seymour e Kirshenbaum, 1986).

Atualmente o Brasil ndo possui nenhum produtor de ABS, o que limita a
industria de transformacao nacional de plasticos a utilizar somente as variagdes
deste polimero importadas, por conta disto, o ABS acaba ndao sendo utilizado em
todas as aplicagdes para as quais poderia ser empregado. Devido a limitagao de
oferta de variedades de ABS, estudos tém sido realizados para modificar as
versoes disponiveis, chamadas de uso comum, para aplicagdes especificas, como
por exemplo, a producédo de materiais compdsitos de ABS.

Compositos podem ser definidos como um material multifasico que
exibe uma porgéo significativa de ambas as fases que o constituem, de modo que
certas propriedades obtidas através desta combinagdo sejam superiores quando
comparadas aos materiais constituintes individualmente devido ao principio de
acédo combinada dos materiais (Callister, 2008).

Devido a sua alta area superficial as argilas tém sido frequentemente
empregadas na producado de nanocompodsitos de alto desempenho (Morales e
Paiva, 2006).

A industria de transformacgao de plasticos, no geral, evita trabalhar com
materiais no estado particulado, isto se da pelos inconvenientes gerados como a
possibilidade de curtos circuitos em equipamentos devido a poeira, contaminagao
de produtos, sujeira e insalubridade no ambiente de trabalho. Visando suprir esta
deficiéncia, parte da industria se especializou em produzir concentrados de
materiais particulados como cargas, colorantes e aditivos veiculados em materiais
poliméricos especificos fornecendo aos transformadores concentrados na forma

de granulos similares aos granulos de resina. Este tipo de produto € conhecido no



mercado como masterbatch. Seguindo o raciocinio dos produtores de
masterbatch, neste trabalho foram preparados concentrados de cargas argilosas
veiculados em resina SAN para posterior incorporacdo em ABS.

Estudos mostraram que, outra forma de modificar as propriedades de
um polimero pode ser através de um tratamento com radiagdo ionizante. As
modificagcdes ocorridas nos polimeros sdo o resultado dos processos de
reticulacédo e degradacédo, que ocorrem simultaneamente durante a irradiagédo e
da compatibilizacdo e estabilizagdo da morfologia do material. A predominancia
do processo de reticulagdo sobre o processo de degradagdo depende da
estrutura do polimero e das caracteristicas da radiagdo ionizante empregada
(Nagasawa et al. 2005).

O ABS quando submetido a radiacao ionizante sofre preferencialmente
0 processo de reticulagdo o que leva a um ganho substancial de propriedades
mecanicas (Radhi, et al., 2012).

Assim, para este trabalho, uma variacdo comum de ABS, sem aditivos
e seguindo a proporg¢ao usual de cada monémero, ofertada no mercado nacional
teve suas propriedades avaliadas e foi modificada pela adicdo de concentrados
de cargas argilosas, comerciais nao organofilizadas e n&o comerciais
organofilizadas, dispersas em SAN. Os compdsitos obtidos pela adicdo das
nanocargas, posteriormente foram submetidos a radiagado ionizante por feixe de

elétrons.



2 OBJETIVO

A proposta do presente trabalho é desenvolver compdsitos por meio da
aplicacdo conjunta da incorporagdo de cargas argilosas, sendo uma argila
comercial, ndo organofilizada e uma argila brasileira organofilizada, n&o
comercial, na matriz polimérica de ABS e do tratamento por radiagcao ionizante. A
utilizagdo da argila comercial e da argila brasileira ndo comercial visa avaliar e
comparar os ganhos de propriedades mecanicas e térmicas do ABS com um
minimo de adigado de cargas. O tratamento por radiagao ionizante tem o propdsito
de avaliar os seus efeitos sobre as propriedades finais do ABS e de seus

compositos.



3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Acrilonitrila-Butadieno-Estireno

O ABS é chamado de Terpolimero por ser constituido de trés
mondémeros: acrilonitrila, butadieno e estireno.

A FIG.1 abaixo apresenta uma representacdo esquematica das

propriedades do ABS relacionadas a cada mondmero constituinte.

Acrilonitrila

Resist&ncia
Térmica e
Quimica

ABS

Resisténcia ao
impacto Processabilidade

Butadieno Estireno

FIGURA 1 — Representacao esquematica das propriedades do ABS (fonte: autor)

3.1.1 Acrilonitrila

A acrilonitrila € um liquido com ponto de ebulicdo na ordem de 77°C,
pode ser obtido através de trés rotas principais: reagao entre o acetileno e o acido
cianidrico, desidratacao da etilenocianidrina e amonoxidagao do propileno.

O método da amonoxidagcdo do propileno tem sido o preferido por
utilizar matérias primas de menor custo em relagdo as demais rotas de obtencéo.
O processo consiste basicamente em promover a reagcdo entre o propileno,
amoniaco e o0 oxigénio, na presenga de catalisadores adequados, a uma
temperatura de 370 a 560°C com pressbes oscilando entre duas e trés
atmosferas.

Em virtude da elevada energia de coesdo e do parametro de

solubilidade apresentados pela poliacrilonitrila, o0 aumento de sua concentragao
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na composicdo do ABS leva a uma melhora nas propriedades térmicas e
quimicas do material, por outro lado, teores elevados deste mondmero dificultam

a processabilidade do polimero. (Santos e Simielli, 2010).

3.1.2 Butadieno

O 1,3 butadieno é um gas a temperatura ambiente sendo os dois
meétodos mais comuns para a sua obtencao a desidrogenacgéo catalitica do butano
e a desidrogenizagao do buteno.

No método de desidrogenizagao catalitica do butano, o gas butano é
aquecido a temperaturas entre 600 e 700°C, a pressdes que variam entre 100 e
150 mmHg na presenga de vapor d'agua e de catalizadores.

No método de desidrogenizagdo do buteno, vapor de agua e o gas
buteno previamente aquecidos a temperaturas entre 600 e 700°C s&o introduzidos
em um reator, a mistura passa por um leito catalitico e depois é resfriada por uma
corrente de agua fria. Apos esta etapa sdo removidos didxido de carbono e
hidrogénio.

O polibutadieno, obtido a partir do 1,3 butadieno, por sua vez exerce
grande influéncia na resisténcia ao impacto e na tenacidade as baixas

temperaturas das resinas ABS (Wiebeck e Harada, 2005).

3.1.3 Estireno

O estireno, também conhecido vinil benzeno, € um liquido em
temperatura ambiente e pode ser preparado de diversas maneiras, sendo a
desidrogenizagcdo do etil benzeno rota mais utilizada. Neste método
primeiramente o benzeno reage com o etileno na presengca de diversos
catalizadores. A desidogenizagao do etil benzeno é realizada na fase gasosa na
presenca de catalizadores constituidos de éxidos metalicos.

O poliestireno, obtido através do estireno, presente na cadeia é o
responsavel pelas propriedades de brilho, rigidez e facil processamento

apresentado pelo ABS. (Santos e Simielli, 2010).



3.2 Processos de producao do ABS

O processo quimico para a produg¢ao de ABS via emulséo é a rota mais
utilizada para a producao deste polimero e pode ser dividido em duas etapas:
polimerizagdo do butadieno a polibutadieno e a etapa de grafitizagdo com os a
acrilonitrila e também com o poliestireno em meio aquoso. Apds a etapa de
polimerizagao o material é seco, extrusado e granulado. Em alguns casos durante
a etapa de granulagdo o material recebe os aditivos necessarios. (Margolis,
2005).

A FIG. 2 abaixo apresenta um esquema simplificado do processo de

B/D
TNAK PBL
TANK

Poly PBL Polymerization Recovery PBL
Aggiomeration

polimerizagao por emuls3o.

Polymerization

Coagulant

Compound

ABS

Coagulation

Extruder

FIGURA 2 - Representacao esquematica do processo de polimerizacéo por

emulséao (fonte: Margolis, 2005).

Existe também o processo de polimerizacdo em massa onde o
polibutadieno e o estireno séo dissolvidos em solventes adequados e transferidos
para um misturador que é alimentado com acrilonitrila e iniciadores de reacéo,
esta mistura é enviada para um reator, onde, apos atingido o grau de
polimerizagdo desejado, os mondémeros que nao reagiram e O excesso de

solventes retornam para o misturador e o polimero formado segue para as etapas



de remocéo do excesso de solventes, ativagdo e € granulado. A FIG. 3 abaixo

apresenta um esquema simplificado para este processo.
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FIGURA 3 - Representacao esquematica do processo de polimerizacdo em

massa (fonte: Versalies ENI, 2010)

O terceiro processo mais utilizado para obtencao de ABS é o processo
fisico, ou mecanico, que consiste basicamente na mistura fisica, através
misturadores do tipo banbury ou extrusoras dupla rosca, da borracha de

polibutadieno ao estireno-acrilonitrila (Wiebeck e Harada, 2005)

3.3  Caracteristicas gerais do ABS

As resinas de ABS apresentam boas propriedades mecanicas, térmicas
elétricas com um custo beneficio interessante, esta combinacao de caracteristicas
faz com que o ABS seja um dos 10 polimeros mais consumidos no mundo
(Rahimi et al., 2014).

Um ABS comum possui cerca de 20% de butadieno, 25% de
acrilonitrila e 55% de estireno, este tipo de material apresenta uma densidade que

varia entre 1,01 e 1,05 g/cm?, resisténcia ao impacto I1zod a 23°C entre 100 e 450



J/m. O ABS é resistente a acidos inorgéanicos diluidos, mas é atacado por acidos
fortes, apresenta uma boa resisténcia a bases e a solugdes de sais acidos,
basicos e neutros, ndo é afetado pela maioria dos gases secos ou umidos, porém
€ altamente sensivel a maioria dos solventes organicos.(Santos e Simielli, 2010).
Quando submetido a luz ultravioleta, em presenca de oxigénio o ABS
sofre oxidagdo devido a reticulacdo da fase butadieno, este fendmeno faz com
que o polimero figue com um aspecto amarelado e tenha algumas de suas

propriedades mecanicas alteradas (Wang et al., 2015).

3.4 Materiais Compoésitos

A demanda da humanidade por materiais com propriedades cada vez
melhores levou a pesquisa de materiais compositos, que podem ser definidos
como um material multifasico, que exibe uma porgao significativa de ambas as
fases que o constituem, de modo que certas propriedades obtidas através desta
combinagdo sejam superiores quando comparadas aos materiais constituintes
individualmente devido ao principio de acdo combinada dos materiais
(Callister,2008).

Grande parte dos materiais compositos sao formados apenas por duas
fases: matriz e a fase dispersa.

A fase denominada matriz € continua e envolve a outra fase dispersa.
Esta fase pode ser constituida de materiais metalicos, poliméricos ou ceramicos.

Os materiais compdsitos de matriz metalica utilizam uma classe de
matais ducteis como, por exemplo, as ligas de aluminio, magnésio, titanio e cobre.
Estes compodsitos podem ser utilizados em temperaturas mais elevadas que o
metal base, além disso, dependendo do tipo de reforgo utilizado, podem haver
melhorias em propriedades como rigidez e resisténcia especifica, resisténcia a
abrasdo e a fluéncia, condutividade térmica, estabilidade dimensional entre
outras. Os materiais compédsitos de matriz metalica tém sido aplicados em
diversos ramos da industria. O setor automotivo, por exemplo passou a produzir
alguns dos componentes de seus motores com compdsitos de matriz metalica
constituido de uma liga de aluminio reforgada com fibras de carbono e oxido de
aluminio, o resultado desta combinagdo € um material mais leve, com excelentes
propriedades de resisténcia ao desgaste e distorcdo térmica. A industria
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aeroespacial também utiliza compostos de matriz metalica como a liga de
aluminio reforgada com fibras continuas de grafita utilizada para a construgdo de
partes do telescopio Hublle (Callister,2008; Su, et al., 2014).

Os materiais ceramicos sao altamente resistentes a oxidagcdo e a
degradagdo em temperaturas elevadas, porém apresentam baixos valores de
tenacidade a fratura. Os compdsitos de matriz ceramica recebem reforcos de
outros materiais ceramicos sob a forma de particulas, fibras ou whiskers de um
segundo material ceramico. A fabricagao deste tipo de compdsito pode se dar por
prensagem a quente ou mesmo por sinterizacdo a partir de uma fase liquida.
(Callister,2008; Longbiao, 2016).

Os compositos de matriz polimérica sdo os mais utilizados hoje em dia.
devido a facilidade de fabricacdo, baixo custo de formulacdo e alta versatilidade
de aplicagdes (Callister, 2008)

A fase dispersa pode ser formada por lamelas, particulas ou fibras
conforme FIG. 4 (Hussain et al., 2006).

@ I I
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FIGURA 4 — Geometria e area superficial das principais particulas (fonte: Hussain
et al., 2006)

A geometria e a area superficial da fase dispersa estdo diretamente

relacionadas a forma como esta sera envolta pela matriz.



3.5 Compdsitos Polimero/argila

Em meados dos anos 80, visando a reducéo de peso dos automoveis e
o0 desenvolvimento de materiais com melhor desempenho, o instituto Toyota de
tecnologia iniciou suas pesquisas com nano compdsitos e, em 1993, apresentou
ao mundo o primeiro nanocompdsito, obtido a partir da poliamida 6 e argilas
especialmente desenvolvidas para esta aplicacdo. A primeira aplicacdo que a
Toyota fez deste tipo de tecnologia foi na produg¢do de suas correrias dentadas, o
material continha apenas 4,2 % de sua massa em argilas especiais, porém houve
um aumento de 40 % na tensdo de ruptura, 68 % no moédulo em tragcédo e 126 %
no modulo em flexdo. O sucesso obtido pela Toyota nesta aplicagdo chamou
atencdo da comunidade académica, industrial e governamental para esta linha de
pesquisa e, desde entdo estes materiais ndo deixaram de ser pesquisados
(Anadao, 2012).

O trabalho de Gianelis et al. (1993) apresenta um estudo sobre a
intercalacdo de cadeias poliméricas em galerias de argilas organofilicas através
do aquecimento do sistema polimero argila sem a necessidade de utilizagao de
solventes organicos.

Por apresentarem uma de suas dimensdes em escala manométrica
(<100 nm) as argilas possuem uma grande area superficial, o que favorece
grandes interacbes com a fase matriz mesmo que estas cargas sejam
incorporadas em pequenas quantidades (Ferreira et al., 2014).

As principais argilas utilizadas neste tipo de nanocompésito sao as
argilas da familia das esmectita, como a saponita, a hectonita e a montmorilonita.
(Barbosa et al., 2006).

As propriedades dos compdsitos polimero/argila estdo diretamente
relacionadas com a forma como a matriz polimérica e a argila interagem.
Dependendo das forgas interfaciais entre os componentes trés diferentes
morfologias s&o termodinamicamente aceitas: Nano compdsitos intercalados,
floculados e esfoliados. (Anadao et al., 2011)

No caso dos nanocompdsitos intercalados a incorporacédo do silicato
entre as cadeias poliméricas se da de forma cristalograficamente regular,
intercalando camadas de argila e polimero com distancias variando entre 1 e 4

nm da ordem do comprimento da cadeia polimérica.
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Os nanocompasitos floculados sdo conceitualmente muito préximos
aos nano compdsitos intercalados, entretanto, neste tipo de material as camadas
de argila estdo algumas vezes floculadas pela interagao entre os grupos hidroxila
e silicato.

Os nanocompdsitos esfoliados, ou delaminados, as camadas de argila
estédo aleatoriamente separadas ao longo da matriz polimérica.

A FIG. 5 abaixo apresenta as trés diferentes morfologias sao

termodinamicamente aceitas para os compadsitos polimero/argila

SWWC| =20 (TS
= %
szy////i == |\ 2

Intercalado Intercalado e floculado Esfoliado

FIGURA 5 - Morfologias para os compadsitos polimero argila (fonte: Anadéo et al.,
2011)

3.6  Argilas Organofilicas

As primeiras utilizagdes de argilas remetem ao principio da civilizagao,
naquela época os homens a utilizavam para auxiliar a satisfazer as suas
necessidades de alimentagdo, habitagdo, vestuario e estética. As argilas fazem
parte de quase todos os tipos de solo e também podem ser encontradas no
estado puro em depdsitos minerais (Valenzuela Diaz, 1994).

Argilas sdo rochas finamente divididas constituidas essencialmente por
argilominerais, materiais organicos e outras impurezas, naturalmente possuem
forma lamelar ou fibrosa decorrente da estrutura cristalina presente em seus
argilominerais. (Souza Santos, 1992)

As argilas mais utilizadas como reforgo em polimeros s&o as
bentonitas. O termo bentonita, segundo a literatura, foi pela primeira vez aplicado
a um tipo de argila plastica e coloidal de uma rocha descoberta em Fort Benton,
Wyoming-EUA. Embora, originalmente, o termo bentonita se referisse a rocha
argilosa descoberta, atualmente designa argila constituida principalmente do

argilomineral montmorilonita. Este argilomineral faz parte do grupo esmectita, uma
11



familia de argilas com propriedades semelhantes. O termo bentonita também é
usado para designar um produto com alto teor de esmectita. (Luz e Lins, 2008)

A montmorilonita € o argilomineral mais abundante do grupo das
esmectitas, cuja formula quimica geral € dada pela Mx(Al4-xMgx)Si8020-(OH)4.
Possui particulas de tamanhos que podem variar de 2 uym a tamanhos bastante
pequenos como 0,1 ym em didametro, com tamanho médio de 0,5 um e formato de
placas ou laminas. Pertence ao grupo dos filossilicatos 2:1, cujas placas sao
caracterizadas por estruturas constituidas por duas folhas tetraédricas de silica
com uma folha central octaédrica de alumina, que s&o unidas entre si por atomos
de oxigénio que s&o comuns a ambas as folhas. As folhas apresentam
continuidade nas diregbes dos eixos a e b e geralmente possuem orientagao
aproximadamente paralela nos planos (001) dos cristais, 0 que confere a estrutura
laminada. As placas da montmorilonita apresentam perfis irregulares, sdo muito
finas, tem tendéncia a se agregarem no processo de secagem, e apresentam boa
capacidade de delaminagado quando colocada em contato com a agua. O didmetro
€ de aproximadamente 100 nm, a espessura pode chegar até 1 nm e as
dimensoes laterais podem variar de 30 nm a varias micra, o que resulta em uma
elevada razdo de aspecto, podendo chegar a aproximadamente 1000. O
empilhamento dessas placas é regido por forgas polares relativamente fracas e
por forcas de van der Waals, e entre essas placas, existem lacunas denominadas
de galerias ou camadas intermediarias ou interlamelares nas quais residem
cations trocaveis como Na+, Ca2+, Li+, fixos eletrostaticamente e com a fungao
de compensar cargas negativas geradas por substituicbes isomoérficas que
ocorrem no reticulado, como por exemplo, Al3+ por Mg2+ ou Fe2+, ou Mg2+ por
Li+ (Silva e Ferreira, 2008).

A modificagado superficial de argilas € uma area que tem recebido
bastante atenc&o porque permite ampliar os horizontes de aplicagdo das argilas,
sendo seu principal foco direcionado a ciéncia dos materiais, cujo objetivo é a
obtencao de argilas organofilicas para aplicagdo em nanocompdsitos poliméricos
(Paiva et al., 2008).

A organofilizagdo das argilas pode ser obtida através de reagdes de
troca iGnica. A primeira etapa para a organofilizacdo é a substituicdo dos cations

presentes entre as lamelas de argila por céations de sédio. ions com valéncia igual
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a dois ou superiores restringem o inchamento pela agua. Os ions alcali formam
hidretos que s&o essenciais para o inchamento em agua, além disto os cations
podem ser facilmente substituidos por moléculas carregadas, como cations
surfactantes do grupo alquil aménio (Anadéo, 2012).

Os surfactantes do grupo alquilaménio apresentam a formula geral
[(CH3)3NR]+, onde R representa um grupo de hidrocarbonetos de cadeia longa
ligados a um atomo de nitrogénio, responsavel pela carga positiva da molécula. A
FIG. 6 abaixo apresenta sais comumente utilizados o Dodigen® (cloreto de alquila
dimetil benzil aménio — FIG. 6 a), o Praepagen® (cloreto de estearil dimetil
amonio — FIG. 6 b) e o Genamin® (cloreto de cetil trimetil amoénio — FIG. 6 c), e 0

Cetremide® (brometo de cetil trimetil ambnio — FIG. 6D).
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FIGURA 6 - Sais comumente utilizados para a preparagéo de argilas organofilicas
(fonte: Barbosa, 2006)

A segunda etapa para a obtengdo de argilas organofilicas € a
substituicdo dos cations alcalis presentes nas argilas inchadas em agua, pelos
surfactantes do tipo alquilaménio. A cabeca catibnica destes cations substitui os
ions alcali na superficie das lamelas, enquanto que o rabo organico fica distante
da superficie alterando a caracteristica das argilas de hidrofilica para organofilica.
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A FIG. 7 abaixo apresenta a representacao esquematica do processo

de obtencé&o das argilas organdfilicas.
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FIGURA 7 - Obtencgao das argilas organofilicas (fonte: Cavalcanti et al., 2010)

Outros surfactantes n&o ibnicos como alcoois lineares etoxilados,
aminas, anidridos maleicos e biomoléculas também sdo empregados no preparo
de argilas, porém sao direcionados a outras aplicagbes como a remediagao de
solos (Anadao, 2012).

Conforme Cervantes et al. (2007) a decomposicdo dos sais
quaternarios de aménio empregados para a modificagdo das argilas, inclusive dos
sais com base em cloreto de cetriménio, como o utilizado neste trabalho para a
organofilizacdo da argila Branca de Cubati, obedecem a decomposi¢cao de
Hofmann. A FIG. 8 apresenta o mecanicismo simplificado para a decomposicao

dos sais quaternarios de amonio.
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Scheme 1. Schematic representation of (a) Hoffmann elimination reaction: (b) SN; nucleophilic substitution reaction.

FIGURA 8 - Mecanicismo simplificado para a decomposig¢ao dos sais quaternarios
de amonio (fonte: Cervantes,2007)

3.7 Radiacao lonizante

A radiagao ionizante € um método que pode ser utilizado para a
modificacdo de polimeros, fibras e outras macromoléculas. A radiacido ionizante
pode provocar uma série de modificagdbes na estrutura fisica e quimica dos
polimeros.

As modificagdes na estrutura quimica dos materiais sao resultado da
quebra das ligagdes das cadeias poliméricas em virtude da energia recebida
através da radiagao ionizante. A quebra destas cadeias leva a formacao de
radicais livres, a formacgdo de ligagcbes quimicas entre diferentes moléculas
(reticulacado); e a formacéao de instauragdes e produtos volateis (RATNAM, 2015).

Estudos mostraram que a melhoria das propriedades dos materiais por
irradiagcao € o resultado dos processos de reticulagdo e degradagao, que ocorrem
simultaneamente durante a irradiagdo e da compatibilizacdo e estabilizacdo da
morfologia do material. A predominancia do processo de reticulagdo sobre o
processo de degradacgédo depende da estrutura do polimero e das caracteristicas
da radiacdo ionizante empregada. (SATTIA et al., 2015).

Entre as vantagens de se utilizar radiagéo ionizante para a modificagéo
de materiais poliméricos pode-se citar:

* O processo pode ser realizado a temperatura ambiente, sem a
utilizagao de iniciadores quimicos;

* As reacbes sao livres de solventes e, portanto, ndo poluentes

(Ratnam, et al., 2015).
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Polimeros com caracteristicas polares quando adicionados a uma
matriz polimérica apolar tendem a formar uma interface, uma das alternativas
para melhorar a compatibilidade deste tipo de sistema é a indugédo de ligagdes
cruzadas entre os componentes. (Zhi et al., 1998).

Estudos mostram que o sistema estireno-acrilonitrila quando submetido
a radiacao ionizante apresenta a formacao de radicais livres e consequentemente
uma forte tendéncia a formagao de ligagdes cruzadas (Radhi, et al., 2012).

Sistemas de compdsitos envolvendo ABS e resina epoxi foram estudos
e os resultados de algumas propriedades mecanicas, como resisténcia a tragao e
dureza, obtidas quando o compdsito foi submetido a radiagdo ionizante sao
consideravelmente superiores ao material ndo irradiado (Tsuchikura et al., 2013).

Borrachas nitrilicas e estirénicas, quando submetidas a doses de
radiacdo da ordem de 40 KGy ja apresentam uma forte tendéncia a reticulagcédo

(Noriman e Ismail , 2011).

3.8 Ensaio de resisténcia a tracao

Os ensaios de tracdo avaliam as propriedades mecanicas dos
polimeros através da tracao monitorada de um corpo de prova, obtendo-se como
leitura a tens&o aplicada e a deformagao ocasionada no mesmo momento.

A partir dos resultados obtidos nos ensaios de tragdo, podem-se
calcular os seguintes parametros: médulo de elasticidade, tensdo e deformagéao
na forca maxima, tensao e deformacao na ruptura.

A tensdo nominal (ot) é definida como sendo a raz&o entre a forga de
tracdo (F) e a area da segao transversal inicial do corpo de prova (Ao), conforme

expresso na equacgao 1

ot=— Eq. 1

A deformacg&o nominal (¢) € definida como sendo a razdo entre o
incremento do comprimento do corpo de prova (L-Lo) e o comprimento inicial do

corpo de prova (Lo), sendo expressa pela equagao 2.

__ (L-Lo)
- Lo

€ Eqg. 2
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O modulo de elasticidade (E) € definido como sendo a razdo entre a
tensdo nominal (ot) e a deformagéo (€) correspondente, conforme expresso pela
equacao 3.

-9
E—S Eq. 3

3.9 Ensaio de resisténcia a flexao

O ensaio de determinagao das propriedades de flexdo consiste em um
sistema de carregamento de forca de trés pontos, isto €, o corpo-de-prova
permanece apoiado sobre dois pontos enquanto uma carga € aplicada no centro

do corpo-de-prova (terceiro ponto) conforme apresentado por Brown na FIG. 9.

e
|
|

i

FIGURA 9 — Representacado esquematica do ensaio de flexao

(fonte: Brown, 2002)

3.10 Ensaio de resisténcia ao impacto Izod

Devido a sua natureza visco elastica os materiais poliméricos
apresentam um comportamento mecanico extremamente sensivel a taxas de
deformacédo. Os testes de impacto proporcionam solicitagdes mecanicas extremas
para os materiais poliméricos, ou seja, estes materiais sdo submetidos a tensdes
elevas em um espacgo de tempo muito curto.

A resisténcia ao impacto de um material depende de uma série de
fatores dentre eles a temperatura de realizacdo do ensaio, velocidade do impacto

durante o teste, sensibilidade aos entalhes padronizados, forca recebida pelo
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corpo de prova, geometria e condigbes de confecgdo do corpo de prova entre
outros.

Grande parte dos ensaios de impacto sdo realizados em corpos de
prova com entalhe, o objetivo de se utilizar este tipo de corpo de prova é simular o
processo de ruptura de um material que apresente um defeito oriundo de sua
constituigdo quimica ou de seu processo de fabricagdo. (Canevarolo, 2012)

Os ensaios de impacto realizados através de uma maquina de impacto
pendular podem ser modelados, de uma maneira simplificada, através de uma
massa presa a extremidade de um pendulo simples, que atinge um corpo de

prova em um local predeterminado conforme FIG. 10

FIGURA 10 - Diagrama simplificado de uma maquina de ensaios de impacto
(fonte: Brown, 2002)

A energia de impacto necessaria para romper um corpo de prova pode

ser calculada conforme a equacgao 4 abaixo
~mv2= mg (hg-y) Eq. 4

Na equacgao 4 o lado direito representa a perda de energia poténcia do
martelo apods romper o corpo de prova ao atingir a posigdo de repouso. Nesta

equagao m representa a massa do pendulo, v a velocidade maxima do martelo, g
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o valor da aceleragdo da gravidade e y a altura do martelo apés romper o corpo
de prova.
O ensaio de impacto I1zod é um ensaio de impacto que utiliza uma

maquina pendular utilizando um corpo de prova com entalhe, conforme FIG. 11

FIGURA 11 - Ensaio de impacto Izod (fonte: Brown, 2002)

3.11 Analise de difragao de raios X

A técnica de difracdo de raios X € uma das técnicas mais utilizadas
para a caracterizagdo de argilas, pois permite quantificar o espagamento basal
(d001) entre as lamelas das argilas. (Paiva et al., 2008)

Um feixe de raios X incide sobre um conjunto de planos cristalinos, cuja
distancia interplanar é d. O angulo de incidéncia é 8. Os feixes refletidos por dois
planos subsequentes apresentardo o fenbmeno da difragdo, conforme esquema

representado na FIG. 12.
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FIGURA 12 — Difragédo de Raios X (fonte: Fisica Moderna, 2016)

A equacéo 5 representa lei de Bragg

nA=2dsen® Eq. 5

Na equacdo 5 n representa a ordem de difracdo, 4 o comprimento de

onda da radiagéao incidente, d a distancia interlamelar e 6 o angulo de difragao.

3.12 Ensaio de temperatura de distorcio térmica

O ensaio de temperatura de distor¢do térmica (HDT) € um dos dois
meétodos utilizados para medir a temperatura de amolecimento dos materiais
poliméricos. Este ensaio € normatizado pela ASTM 648 e consiste em determinar
a temperatura na qual um corpo de prova padronizado deforma em 0,24 mm,
submetido a aquecimento a uma taxa constante de 0,2 + 0,2 °C por minuto e a
uma carga de 0,455 MPa ou 1,82 MPa. A FIG. 13 apresenta o esquema de um

equipamento utilizado para testes de HDT. (Canevarolo, 2006)
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FIGURA 13 - Equipamento para teste de HDT (fonte: ASTM D 648, 2001)

3.13 Ensaio do ponto de amolecimento Vicat

O ponto de amolecimento Vicat é o segundo método utilizado para a
medicdo do ponto de amolecimento de materiais poliméricos. Este ensaio é
normatizado pela ASTM 1525. O ensaio consiste em determinar a temperatura na
qual uma agulha de ponta plana com 1mm? de area, penetra um corpo de prova
padronizado a uma profundidade de 1mm, sujeita a uma carga constante e pré-
determinada. A FIG. 14 apresenta o esquema de um equipamento para o teste de

amolecimento Vicat. (Canevarolo, 2006)
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FIGURA 14 - Equipamento para determinagao do ponto de amolecimento Vicat
(fonte: ASTM 1525, 2000)

3.14. Analises por termogravimetria

A analise por termogravimetria se baseia no estudo da variagdo de
massa de uma amostra resultante de uma transformacgao fisica ou quimica em
funcdo do tempo ou da temperatura. Os resultados deste tipo de analise sao as
curvas de variacdo de massa versus temperatura, chamadas de curvas
termogravimétricas, e suas derivadas, estas curvas apresentam informacdes
sobre estabilidade térmica e composi¢cao da amostra. (Canevarolo, 2006).

A FIG. 15 apresenta modelos de curvas TG (termogravimetria) e DTG

(termogravimetria derivada).
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FIGURA 15 - Curvas TG e DTG (fonte: lonashiro, 2004)

A FIG. 16 mostra os componentes basicos para os equipamentos de

analises por termogravimetria.
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FIGURA 16 - Componentes basicos da TG (fonte: Denari e Cavalheiro, 2012)

3.15 Fragao Sol Gel
Este ensaio visa determinar a fragcao soluvel de uma amostra em um
solvente padrao, desta maneira pode-se verificar a fragcdo da amostra que sofreu

reticulagao.
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A fracdo Gel pode ser calculada através da razdo entre a diferenca
entre a massa inicial da amostra e sua massa final e a massa inicial da amostra,

como expresso pela equacao 6.

Fg = o map) Eq. 6

magp

A fragdo soluvel pode ser calculada de ser calculada conforme a
equacao 7
Fs=1-F Eq. 7

3.16 Analise de microscopia eletronica de varredura com fonte de emissdo de
campo (MEV-FEG)

O microscopio de varredura eletrdnica utiliza a interagdo de elétrons
com a amostra, basicamente elétrons primarios, emitidos por uma fonte de
elétrons contida no equipamento, interagem com a amostra e 0s mesmos
elétrons, ou elétrons provenientes desta interacdo, sao captados pelos detectores
do equipamento para a formagdo da imagem. A determinagcdo da ampliagado da
imagem é simples, uma vez que nao estao envolvidas lentes. (Canevarolo, 2012).

Este tipo de equipamento pode ser dividido em duas partes: coluna e a
camara de amostras. A coluna trabalha mantida sob vacuo e contem em sua
parte superior um canhdao de elétrons, abaixo deste canh&o existem lentes
magnéticas que sao responsaveis por formar um fino feixe de elétrons que
incidem sobre a amostra. A fonte mais comum para elétrons € um filamento de
tungsténio aquecido a 270K. A FIG. 17 apresenta uma representagao
esquematica do microscopio MEV.
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FIGURA 17 - Representagédo esquematica do MEV (fonte: Tschiptschin, 2013)

Os microscopios eletrénicos de varredura que utilizam emissao de
campo (field emission electron gum) s&o denominados FEG-MEV e produzem
imagens com resolugdo muito superiores, pois produzem feixe de elétrons com

alta corrente.

3.17 Analise de Variancia

Conforme Montgomery e Runger (2012) a analise de variancia
(ANOVA) é uma ferramenta que permite determinar se ha diferengas entre as
médias de um determinado conjunto de dados.

A TAB. 1 mostra o resumo dos calculos estatisticos realizados para a

analise variancia

TABELA 1 — Tabela Resumo ANOVA

Fonte de Soma de Graus de Média F
Variagao Quadrados liberdade Quadratica
Tratamentos SQ tratamentos a-—1 MQ tratamentos ~ MQ tratamentos
MQ erro
Erros SQ erros a(n—-1) MQ erro
Total SQ total an - 1
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Uma vez calculado o valor F para o conjunto de dados estudados, este
deve ser comparado com os valores tabelados. Caso o valor obtido seja inferior
ao valor tabelado, considera-se que nao ha diferenga significativa entre as
meédias, caso o valor seja superior ao valor F tabelado, considera-se que ha

diferengca em pelo menos uma das médias avaliadas.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais
e Copolimero de estireno acrilonitrila (SAN), de alto fluxo, sem aditivos, nome
comercial Kibsan 117C da Chi Mei Corporation.

e Terpolimero acrilonitrila butadieno estireno, ABS MP-0670, de uso geral, sem
aditivos da Samsung SDI Chemical.

e Argila Cloisite Na® da BYK Additives & Instruments

¢ Argila denominada Branca de Cubati proveniente da regido do municipio de
Cubati, PB.

e Carbonato de soédio PA, com pureza de 99 % da Lafan Quimica Fina Ltda.,

e Sal quaternario de cloreto de cetrimbnio, nome comercial Sunquart CT-50, da
Polytechno Industrias Quimicas Ltda.

4.2 Organofilizagao da argila Branca de Cubati

Como os polimeros sédo, em geral, organofilicos, faz-se necessario a
modificagao superficial da argila com surfactantes catiénicos, afim de que ocorra a
substituicdo dos cations trocaveis o que torna a argila organofilica, além de
proporcionar a expansao entre as lamelas da argila, facilitando a incorporagéo

das cadeias poliméricas (Delben, et al., 2008).

O processo utilizado para a organofilizagdo da argila banca de Cubati
foi baseado na metodologia proposta por Valenzuela (1994) e é representado pela
FI1G.18 abaixo:
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FIGURA 18 - Representagédo esquematica do processo de organofilizagao da argila

(fonte: Autor)

A FIG.19 mostra o misturador Turex utilizado para o processo de

organofilizagédo, a FIG.20 mostra o sistema apds repouso de 12 horas e a FIG. 21

a argila durante processo de secagem.

FIGURA 19 — Misturador Turex (fonte: Autor).
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FIGURA 20 — Sistema Apés repouso de 12 horas (fonte: Autor).

i. II ".. '-..'_ .'- = .'-. = = S SSaat :Z E ?—%_ - -:T-"

FIGURA 21 — Secagem da argila em estufa (fonte: Autor).

4.3 Preparagao dos concentrados

As formulagbes contendo as argilas Branca de Cubati e Cloisite Na®
foram preparadas a uma concentracdo de 30% em peso adicionadas ao estireno
acrilonitrila (SAN).

Conforme estudos de Patifio-Soto et al. (2007) as particulas das argilas
montmorilonitas apresentam melhor dispersao na matriz polimérica ABS quando
sao utilizadas variacbes de ABS com altos teores de acrilonitrila, isto devido a
maior polaridade deste grupo em relagdo ao butadieno e o poliestireno, por este
motivo o SAN foi escolhido como veiculo dos concentrados de argilas.

Para a preparagao dos concentrados foi utilizada uma extrusora dupla
rosca corrotante e interpenetrante, marca Coperion ZSK18, conforme FIG. 22
abaixo, razédo L/D 48, com o seguinte perfil de temperatura do funil para a saida
da matriz: 170°C — 180°C — 190°C — 200°C — 210°C, utilizando-se uma rotagao de
650 rpm (cerca de 60% da capacidade maxima do motor da maquina).
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FIGURA 22 — Extrusora Coperion ZSK18 (fonte: Autor).

O material extrusado foi resfriado com agua, granulado e identificado. A

FIG. 23 mostra o diagrama de blocos para a preparagao dos concentrados.

Pesagem dos
componentes Extrusao
resina + nanoargila

Granulagao do

concentrado

FIGURA 23 — Diagrama de blocos para a preparagéo dos concentrados (fonte:
Autor).

A FIG.24 mostra os concentrados das argilas Cloisite Na® e Branca de
Cubati.
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FIGURA 24 — Concentrados das argilas Cloisite Na® e Branca de Cubati (fonte:
Autor)
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4.4 Preparacao dos compositos

Os compésitos foram preparados pela mistura dos concentrados
SAN/Cloisite Na® e SAN/Branca de Cubati, preparados no item anterior, com a
resina ABS conforme mostrado na TAB.2

TABELA 2 - Formulagdes para os compositos

Argila Branca Argila Cloisite
ABS SAN
Formulacao de Cubati Na®
’ (%, em massa) (%o emmassa) (% em massa) (%, em massa)
ABS 100,0 0,0 0,0 0,0
ABS/Branca de 97,0 1,0 0,0 2,0
Cubati 1 %
ABS/Branca de 90,0 3,0 0,0 7,0
Cubati 3 %
ABS/Branca de 83,8 5,0 0,0 11,2
Cubati 5 %
ABS/Cloisite 97,0 0,0 1,0 2,0
1%
ABS/Cloisite 90,0 0,0 3,0 7,0
3%
ABS/Cloisite 83,8 0,0 5,0 11,2
5%
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As formulacdes preparadas de acordo com a TAB. 3 foram alimentadas
ao funil de alimentagao da injetora Dr. Boy, modelo E35, conforme FIG. 25, para a
confecgao dos corpos de prova utilizando-se o seguinte perfil de temperatura do
funil para o canhao: 180 °C — 200°C — 210°C — 220°C - 230°C.

FIGURA 25 — Concentrados das argilas Cloisite Na® e Branca de Cubati (fonte:
Autor).
As etapas de extrusao e injegdo foram realizadas nos laboratérios de

aplicagao da Empresa Cromex S.A.

4.5 Irradiagcdo dos compaositos

Parte das amostras dos compdésitos foram submetidas a irradiagao por
feixe de elétrons, no acelerador de elétrons modelo “Dynamitron II” pertencente
ao CTR-IPEN/CNEN-SP. Os ensaios foram realizados a temperatura ambiente,
na presenca de ar, dose de radiagdo de 600 kGy, energia de 1,34 MeV, corrente
de feixe de 5,26 mA e uma taxa de dose de 22,42kGy/s.

Para determinacdo da dose de radiagdo utilizada neste trabalho foi
realizado um estudo prévio submetendo o ABS utilizado a doses de 400, 500,
600, 700 e 800 KGy e a propriedade de resisténcia a tragao foi avaliada e foi
verificado que os melhores resultados foram obtidos nas doses de 600, 700 e 800
KGy, porém nas doses de 700 e 800 KGy os corpos de prova se deformavam e

32



se tornavam mais rigidos em relagdo as doses inferiores, por isso, para este
trabalho foi escolhida a dose de 600 KGy.

4.6 Caracterizacao

Os compdsitos foram caracterizados mediante ensaios de resisténcia a
tracao, ensaios de resisténcia a flexao, resisténcia ao impacto, determinacéo da
temperatura de distor¢do térmica (HDT) e determinagcdo do ponto de
amolecimento Vicat. Estes ensaios foram realizados nos laboratoérios de aplicagao
da empresa Cromex S.A. As argilas e os compdésitos foram caracterizadas por
meio de analises termogravimétricas (TG), difracdo de raios X e microscopia
eletrénica de varredura com fonte de emissédo de campo (MEV-FEG). A difragéo
de raios X (DRX) das amostras de argilas, do ABS puro e ABS reforgcado com as
argilas foram realizados no Centro de Materiais Avangados (T-CAM) da
Universidade Tuskegee (Tuskegee, Alabama, EUA), através do convenio
assinado entre a Universidade Tuskegee e o IPEN. Os corpos de prova irradiados
foram analisados via por meio do teste de fracdo sol gel realizado na empresa
Viscofan S.A.

4.6.1 Ensaio de resisténcia a tracao

Os ensaios foram realizados segundo a norma AMERICAN SOCIETY
FOR TESTING AND MATERIALS D 638-01 (2001), utilizando a maquina
universal de ensaios, fabricante EMIC, modelo DL 2000. Neste ensaio foram
caracterizados cinco corpos de prova de cada formulagao proposta.

4.6.2 Ensaio de resisténcia a flexao

Os ensaios foram realizados segundo a norma AMERICAN SOCIETY
FOR TESTING AND MATERIALS D 790 (2000), flexdo em trés pontos, utilizando
a maquina universal de ensaios, fabricante EMIC, modelo DL 2000 conforme FIG.
26. Neste ensaio foram caracterizados cinco corpos de prova de cada formulagcao

proposta.
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FIGURA 26 - Maquina universal de ensaios fabricante EMIC modelo DL 2000
(fonte: Autor)

4.6.3 Ensaio de resisténcia ao impacto lzod

O ensaio de resisténcia ao impacto Izod foi realizado nos compdsitos a
fim de se determinar a resisténcia ao impacto dos materiais. Os ensaios foram
realizados conforme a norma AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND
MATERIALS D 256 (2006) e foram realizados utilizando o equipamento do
fabricante Instron, modelo CEAST 9050, conforme FIG. 27.

FIGURA 27 - CEAST 9050 (fonte: Autor)
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4.6.4 Analise de difragao de raios X

Os espectros de difracdo de raios X dos materiais foram determinados
em um difratbmetro modelo Rigaku DMAX 2200 com radiagdo CuKa (A = 1.54
nm) operado em 40 kV e 40 mA, com 26 variando entre 2 ° e 10 °.

Os corpos de prova para esta analise foram preparados através da
incorporagao dos concentrados de Argilas na matriz polimérica ABS através de

um moinho adiabatico do tipo Draiss.

4.6.5 Ensaio de temperatura de distor¢ao térmica (HDT)

O ensaio para determinacao da temperatura de distor¢gao térmica foi
realizado conforme a norma AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND
MATERIALS D 648 (2001), método A — 1,80 MPa, taxa de aquecimento de
120 °C/h; utilizando equipamento do fabricante INSTRON, modelo CEAST HV3,
conforme FIG. 28. Neste ensaio foram caracterizados trés corpos de prova de

cada formulagao proposta.

FIGURA 28 - CEAST HV3 (fonte: Autor)
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4.6.6 Ensaio do ponto de amolecimento Vicat

O ensaio para determinagdo do ponto de amolecimento Vicat foi
realizado conforme a norma AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND
MATERIALS D 1525-06 (2004), método B — 50 N, taxa de aquecimento: 50 °C/h;
utilizando o equipamento do fabricante INSTRON, modelo CEAST HV3.

4.6.7 Analises por termogravimetria (TG)

As andlises por termogravimetria foram realizadas no equipamento
Mettler Toledo TGA modulo “TGA/SDTA851e” com temperatura inicial de 30 °C
elevada a até 600 °C com taxa de aquecimento de 10 °C/min em atmosfera inerte

de nitrogénio com fluxo de 50 ml/min.

4.6.8 Fragao Sol-Gel

O ensaio de Fracdo Sol Gel foi realizado baseando-se na norma
AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS D 2765.

Para as analises de fragao sol gel foram utilizadas amostras de 300 mg
1+ 10 mg para cada formulagdo dos materiais. As amostras foram envolvidas em
malha de acgo inoxidavel de 500 mesh, a fim de que a amostra ndo escapasse do
sistema e mantidas em contato com o solvente por 12 h contando a partir do
ponto de ebulicdo em extrator Soxlet FIG 29. As amostras foram, em seguida,

secas em estufa a 70 °C £ 2 °C até atingirem massa constante.

FIGURA 29 - Extrator Soxlet (fonte: Autor)

36



4.6.9 Analise de microscopia eletrénica de varredura com emissdo de campo
(MEV-FEG)

As amostras foram fraturadas em nitrogénio liquido, recobertas com
carbono e analisadas no microscopio JEOL-JSM-6701 F com tensdo de

aceleragao de 1- 30 kV e EDS Thermo-Scientific modelo Noran System Six..

37



5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Ensaios de resisténcia a tragao

A FIG.30 apresenta o diagrama tensdo versus deformacg&o para os
compositos produzidos com a argila Branca de Cubati ndo irradiados. Pode-se
observar que, quanto maior a quantidade de argila Branca de Cubati incorporada
ao ABS, maior é o deslocamento das curvas para a esquerda, indicando um
aumento no moédulo de elasticidade dos compdsitos em relagdo ao ABS puro.

60
— ABS/Branca de Cubati 5 %
— ABS/Branca de Cubati 3 %
504 |=ABS/Branca de Cubati 1 %
— AR S

Tensao (MPa)

0 2 4 6 8 10 12 14

Deformacéo (%)

FIGURA 30 — Diagrama tensao versus deformacgao obtido no ensaio de tragédo
para o ABS e seus compésitos obtidos com a argila Branca de Cubati ndo
irradiados. (fonte: Autor)

A FIG. 31 apresenta o diagrama tensédo versus deformacgédo para os
compositos produzidos com a argila Cloisite Na® néo irradiados. Observa-se
nesta FIG. um comportamento similar ao observado para os compositos obtidos

com a argila Branca de Cubati.
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FIGURA 31 — Diagrama tensao versus deformagao obtido nos ensaios de tragéo
para as amostras nao irradiadas doo ABS e seus compdsitos obtidos com a argila
Cloisite Na®. (fonte: Autor)

Observa-se também na FIG. 31 um aumento na tensdo na forca
maxima e também no ponto de ruptura original do ABS devido incorporagédo da
argila Cloisite Na ®, no entanto, os melhores resultados foram observados com os
compositos obtidos com a argila Branca de Cubati, o0 que sugere que o processo
de dispersao desta argila foi superior a Closite Na. Estes resultados podem ser
explicados pela seguinte preposicao de Callister: "Nos compdsitos reforgados com
materiais particulados a matriz polimérica transfere parte da tensdo recebida para
as particulas dispersas, como a presenga destas particulas restringe o movimento
da matriz em suas vizinhangas, a deformacdo plastica é reduzida e ha um
aumento na resisténcia a tracdo e na dureza do material” (Callister, 2008).

A FIG.32 apresenta o diagrama tensao versus deformacgédo para as
amostras irradiadas dos compositos da Argila Branca de Cubati. Observa-se
nesta FIG. que, os materiais apresentaram uma fratura fragil quando comparados

ao ABS e seus compésitos nao irradiados, devido a acao da radiacdo. Pode-se
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observar que a deformacgao percentual dos compdsitos e ABS puro diminuiram e
a tensdo na forca maxima e no ponto de ruptura aumentaram, quando

comparados aos materiais n&o irradiados.
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FIGURA 32 - Diagrama tensao versus deformagéao obtido nos ensaios de tragcao
para as amostras irradiadas do ABS e seus compdsitos obtidos com a argila
branca de Cubati. (fonte: Autor)

A FIG.33 apresenta o diagrama tensao versus deformagido para as
amostras irradiadas do ABS e dos compdsitos produzidos com a argila Cloisite
Na®. Observa-se que um comportamento similar para as amostras irradiadas dos
compositos obtidos com a argila Branca de Cubati, assim como no caso dos

materiais nao irradiados.
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FIGURA 33 — Diagrama tensao versus deformagao obtidos nos ensaios de tragao
para as amostras irradiadas do ABS e seus compdsitos obtidos com a argila
Cloisite Na®. (fonte: Autor)

Observa-se também na FIG. 33 que a tensdo na forga maxima e no
ponto de ruptura coincidem no mesmo ponto, ou seja, o material apresenta
ruptura fragil. Assim como no caso dos compdésitos nao irradiados, a adicdo das
argilas promoveu um aumento no modulo de elasticidade.

A TAB.33 apresenta os resultados dos ensaios de resisténcia tragao
dos materiais compdsitos desenvolvidos. Estes resultados mostram o valor médio
calculado a partir dos resultados obtidos nos testes com cinco corpos de prova,

cujo desvio padrao foi menor que 10 % para todos os testes.
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TABELA 3 - Resultados dos ensaios mecanicos de tracao para o ABS e seus

compositos.
Modulo de Resisténcia a tracéo Deformacgéao no
Formulacao elasticidade no ponto de ruptura ponto de ruptura
(MPa) (MPa) (%)
ABS 1169,7 (x 11,2) 34,1 (£1,5) 14,1 (£ 2,3)
ABS/Branca de
Cubati 1% 1205,4 (£ 6,5) 39,7 (£ 1,5) 13,9 (x1,5)
ABS/Branca de
Cubati 3% 1280,8 (x 12,2) 42,8 (£ 0,5) 11,7 (2 0,4)
ABS/Branca de
Cubati 5% 1322,3 (£ 16,1) 44,5 (£ 1,9) 10,7 (£ 0,4)
ABS/Cloisite 1 % 1184,2 (+ 10,0) 38,6 (£1,7) 13,9 (£ 2,2)
ABS/Cloisite 3% 1232,6 ( 8,5) 39,0 (£ 1,8) 14,1 (£ 2,0)
ABS/Cloisite 5 % 1265,6 (* 8,2) 41,4 (£ 1,2) 14,1 (2 0,9)
ABS * 1148,3 (+ 16,8) 40,3 (+ 8,6) 11,2 (£ 0,7)
ABS/Branca de
Cubati 1%* 1188,7 ( 8,5) 46,1 (+ 3,5) 11,1 (£ 2,5)
ABS/Branca de
Cubati 3%* 1260,2 (£ 13,5) 50,1 (£ 1,8) 12,1 (= 3,5)
ABS/Branca de
Cubati 5%* 1331,9 (= 19,6) 52,0 (£ 0,9) 10,3 (£ 0,3)
ABS/Cloisite 1 %* 1190,6 (£ 11,4) 43,5 (£ 3,7) 10,0 (£ 0,3)
ABS/Cloisite 3 %* 1217,5 (= 10,0) 42,8 (+ 2,0) 9,7(x0,2)
ABS/Cloisite 5 %* 1246,8 (£ 6,7) 48,4 (£ 2,0) 10,8 (£ 0,8)

*compositos irradiados

Com base nos resultados obtidos pode-se observar que a adigado das

argilas resultou em um amento consideravel na resisténcia a tragao no ponto de
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ruptura. Considerando-se apenas o0s compositos nio irradiados, tem-se um
aumento de cerca de 40% nesta propriedade para o compdsito de ABS com 5%
de argila Branca de Cubati, quando comparado com a resisténcia a tragédo no
ponto de ruptura do ABS natural TAB. 3.

Em um de seus trabalhos Das et al. (2014) estudou a adigdo de argilas
organofilizadas da familia das montmorilonitas em uma blenda de ABS/PC e
obteve aumentos nas propriedades de resisténcia a tracdo e modulo de
elasticidade e redugao no alongamento na ruptura.

Quando as propriedades do ABS Natural sdo comparadas ao ABS
irradiado a 600 kGy verificou-se um aumento de 34,14 MPa para 40,32 MPa na
resisténcia a tragdo no ponto de ruptura e uma redugdo na porcentagem de
deformagdo no ponto de ruptura de 14,1 % para 11,4 %. Esses resultados
sugerem que a radiagdo promoveu a reticulagdo da matriz polimérica, uma vez
que foi necessario empregar mais energia para o rompimento das cadeias.

Em seu trabalho, Mazzucco et al. (2016), preparou compdsitos de
argilas montmorilonitas organofilizadas em matriz polimérica ABS, utilizando
copolimeros de estireno bloqueados como compatibilizante. Os resultados obtidos
por Mazzucco et al. (2016) para o modulo de elasticidade foram similares aos
encontrados neste trabalho. Noriman e Ismail (2011) efetuaram estudos
submetendo borrachas butilicas e borrachas nitrilicas a uma dose de 40 kGy e
observaram um aumento da dureza dos materiais e também na tensao de ruptura
e uma reducdo nas propriedades de alongamento em fungédo da reticulagdo das
amostras promovidas pela irradiacdo. Um efeito similar foi observado por
Manshaie et al. (2011) ao submeterem a borracha nitrilica a doses de até 200
KGy.

Banik e Bhowmick (2001) observaram um aumento de
aproximadamente 280 % na tensdo de ruptura e uma reducdo de
aproximadamente 45 % no alongamento ao submeterem a borracha butilica a

uma dose de radiagédo de 1500 KGy.
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5.2 Ensaios de resisténcia a flexdo
A FIG.34 e a FIG. 35 apresentam, respectivamente, o diagrama tensao
versus deformacao para as amostras nao irradiadas do ABS e seus compoésitos
produzidos com a argila Branca de Cubati e com a argila Cloisite Na ®, obtidos
durante os ensaios de flexdo. Observa-se que o médulo de flexdo dos compdsitos
com percentual acima de 1% foi maior que o ABS Natural, observa-se também
que a tensao na forga maxima aumentou em funcao da adigdo das argilas. Nestes
ensaios, assim como no caso dos ensaios de tragdo, os melhores resultados
obtidos foram para os compositos produzidos com a argila Branca de Cubati. Em

nenhum dos ensaios houve ruptura dos corpos de prova.
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FIGURA 34 - Diagrama tensao versus deformagéo para as amostras nao
irradiadas do ABS e seus compdsitos produzidos com a argila branca de Cubati
obtido durante os ensaios de flexao. (fonte: Autor)
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FIGURA 35 - Diagrama tensé&o versus deformacé&o obtido durante o ensaio de
flexao para as amostras nao irradiadas do ABS e seus compdésitos preparados
com a argila Cloisite Na ®. (fonte: Autor)

A FIG.36 e a FIG.37 apresentam o diagrama tens&o versus
deformacédo para as amostras irradiadas do ABS e seus compdsitos produzidos
com a argila Branca de Cubati e com a argila Cloisite Na®, obtidos durante os
ensaios de resisténcia a flexao.

Observa-se que, em todos os casos, 0 modulo de flexdo foi superior ao
ABS irradiado, observa-se ainda elevagao na tensao na forca maxima, em relagao
aos compositos nao irradiados. Estes resultados indicam a prevalega do processo
de reticulagéo e, consequentemente, um aumento na rigidez do material causado
pela irradiacdo dos materiais. Houve ruptura somente na formulagdo com 5% de

argila Branca de Cubati.
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FIGURA 36 - Diagrama tensé&o versus deformacé&o obtido durante os ensaios de
flexao para as amostras irradiadas do ABS e seus compdsitos preparados com a

argila Branca de Cubati. (fonte: Autor)
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FIGURA 37 - Diagrama tensao versus deformagao obtido durante os ensaios de
flexdo para as amostras irradiadas do ABS e seus compdsitos preparados com a
argila Cloisite Na ®. (fonte: Autor)

A TAB. 4 apresenta os resultados dos ensaios de resisténcia a flexao
em 3 pontos para as amostras irradiadas e nao irradiadas do ABS e seus
compositos. Estes resultados mostram o valor médio calculado a partir dos
resultados obtidos nos testes com cinco corpos de prova, cujo desvio padrao foi

menor que 10 % para todos os testes.
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TABELA 4 - Resultados dos ensaios mecanicos de flexdo para o ABS e seus

compositos.
M6dulo de Flexs Resisténcia a flexao Alongamento na
Formulagéo odulo de riexao na Forgca Maxima Ruptura
(MPa)
(MPa) (mm)
ABS 23428 (+ 15,8) 56,3 (+ 1,1) N&o Rompeu
ABS/Branca de N0 R
40 Rompeu
Cubati 1% 2491,7 (£ 76,2) 57,1 (£ 0,9) P
ABS/Branca de a0 R
40 Rompeu
Cubati 3% AT (BT 56,1 (+ 1,5) p
ABS/Branca de Nao R
40 Rompeu
Cubati 5% 2693,3 (+ 67.6) 61,3 (£ 0,9) p
ABS/Cloisite 1 % 2468,8 (+ 32,1) 57,7 (+ 0,8) Nao Rompeu
ABS/Cloisite 3% 2854,2 (+ 26,1) 61,7 (+ 0,8) N&o Rompeu
ABS/Cloisite 5% 2631,1 (+ 16,7) 59,3 (£ 0,4) N&o Rompeu
ABS * 2323,6 (+ 72,6) 61,3 ( 2,8) N&o Rompeu
ABS/Branca de Nao R
40 Rompeu
Cubati 1%* 2589,2 (£ 118,6) 62,6 (£ 1,4) p
ABS/Branca de Nao R
40 Rompeu
Cubati 3 %* 2573,4 (+ 81,6) 60,5 (+ 1,8) p
ABS/Branca de o
Cubati 5 %* 2901,4 (£ 155,3) 68,4 (+ 3,5) A+ 1,
ABS/Cloisite 1 %* 2322,2 (+ 41,4) 58,2 (+ 2,0) N&o Rompeu
ABS/Cloisite 3 %* 2432, 6 (+ 54,6) 62,5 (+ 1,0) N&o Rompeu
ABS/Cloisite 5 %* 2600,3 (+ 17,7) 65,0 (+ 6,0) N&o Rompeu

*compdsitos irradiados

Similar ao que ocorreu nos testes de resisténcia a tracao, os resultados
apresentados na TAB. 4 mostraram que para os compdsitos nao irradiados, o
48



aumento da quantidade de argila na formulagdo aumentou consideravelmente a
resisténcia a flexado original do ABS, este resultado pode indicar um aumento de
rigidez.

As amostras irradiadas dos compdsitos também apresentaram maiores
valores de resisténcia a flexdo, reforcando a evidéncia de que a irradiacdo com
feixe de elétrons causou preferencialmente a reticulagdo na regido amorfa da
matriz polimérica TAB. 4.

Em seu trabalho Liang (2005) preparou compdsitos agregando
microesferas de vidro a matriz polimérica ABS e observou que, a medida que o
teor da fase dispersa era elevado, as propriedades de resisténcia a flexdo e
modulo de flexdao também foram elevadas. Liang atribuiu este resultado a boa
interacao entre a matriz polimérica e a fase dispersa utilizada.

Kar et al. (2008) prepararam compositos utilizando nano particulas de
alumina e obtiveram resultados semelhantes a Liang (2005) no que ser refere a
propriedades de flexdo, mostrando que, assim como as microparticulas, as nano
particulas também interagem de maneira positiva quando inseridas na matriz

polimérica ABS.

5.3 Ensaios de resisténcia ao impacto |zod

A TAB. 5 apresenta os resultados dos ensaios de resisténcia ao
impacto Izod para o ABS e seus compdésitos irradiados e nao irradiados. Estes
resultados mostram o valor médio calculado a partir dos resultados obtidos nos
testes com cinco corpos de prova, cujo desvio padrédo foi menor que 10 % para

todos os testes.
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TABELA 5 - Resultados dos ensaios de resisténcia ao impacto Izod para o ABS e
seus compaositos

~ Resisténcia ao Impacto
Formulagao

(J/m)

ABS 187,0 (+ 3,8)
ABS/Branca de Cubati 1% 103,9 (¢ 4,2)
ABS/Branca de Cubati 3% 75,2 ( 3,2)
ABS/Branca de Cubati 5% 52,7 (+ 2,1)
ABS/Cloisite 1 % 101,6 (£ 1,1)
ABS/Cloisite 3% 71,7 (£ 3,8)
ABS/Cloisite 5 % 56,8 (+ 3,7)
ABS * 57,5 (£ 1,2)
ABS/Branca de Cubati 1%* 58,1 (+ 4,1)
ABS/Branca de Cubati 3 %* 53,5 (+ 2,3)
ABS/Branca de Cubati 5%* 46,9 (+ 4,4)
ABS/Cloisite 1 %* 60,4 (+ 4,0)
ABS/Cloisite 3 %* 56,3 (+ 2,4)
ABS/Cloisite 5 %* 50,3 (x 1,6)

*compositos irradiados

A FIG. 38 apresenta o grafico de barras referente aos resultados da
resisténcia ao impacto Izod obtido para o ABS e seus compdésitos irradiados e nao
irradiados e a FIG. 39 apresenta o grafico de barras para o ABS e seus
compositos Irradiados. Observa-se que para os compodsitos nao irradiados o
aumento do percentual de argila nas formulagdes resultou em uma redugdo na
resisténcia ao impacto, devido a insergdo de uma segunda fase na matriz
polimérica, que elevou a rigidez do material e alterou a distribuigdo de energia no
momento do impacto. Para os compdsitos irradiados, observa-se que o efeito da
radiacdo é o determinante para a reducdo na propriedade de resisténcia ao
impacto uma vez que ao se elevar o percentual de argilas ndo se observa uma

reducdo acentuada nesta propriedade em relagao ao proprio ABS irradiado.
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FIGURA 38 - Grafico de barras referente aos resultados dos ensaios de
resisténcia ao impacto para o ABS e seus compositos. (fonte: Autor)
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FIGURA 39 -

Grafico de barras referente aos resultados dos ensaios de

resisténcia ao impacto para as amostras irradiadas do ABS e seus compésitos.

(fonte: Autor)
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Conforme estudos de Chen e Evans (2009) sobre a preparagdo de um
composito polimero argila, a adicdo da argila alterou a estrutura da matriz
polimérica. Neste caso a argila encontrou-se dispersa na forma esfoliada e
também intercalada. Os autores observaram que a presenca de grandes factoides
pode provocar vazios na matriz polimérica, o que contribui para a redugdo na
energia absorvida sob a forma de impacto.

Ao estudar o compdsito formado pela matriz polimérica ABS com 4%
em massa de argila esmectita, Chen e Evans (2008) observaram uma reducéao de
90% nos valores de resisténcia ao impacto do compdsito em relagcdo ao ABS
natural. Os autores chamam a atencdo para o fato de que a maioria dos
surfactantes catidnicos do grupo alquilamonio iniciam sua degradagao a partir de
200°C. Por esta razao, estes pesquisadores realizam experimentos processando
0s compositos abaixo desta temperatura e verificaram que, embora haja uma
reducdo nos valores de resisténcia ao impacto processados a esta temperatura,
este fendbmeno nao pode ser considerado a causa da queda da resisténcia ao
impacto dos compdsitos de ABS. Os autores apontaram ainda a maior afinidade
da argila pelos grupos polares presentes no SAN, o que pode ter levado a
formacao de grandes tactoides e consequentemente micro vazios, favorecendo a
propagacéo de falhas.

Os trabalhos de Noriman e Ismail (2011), Moustafa et al. (2011) e
Banik e Bhowmick (2011) realizados irradiando borrachas estirénicas, nitrilicas e
butilicas sugerem que a doses de radiagdo promovem reticulagdo na fase
borracha, fase esta que € responsavel por boa parte da resisténcia ao impacto do
ABS.

5.4 Difragao de raios X

Foram realizados ensaios de difrag&do de raios X nas amostras de argila
Branca de Cubati modificada e nao modificada e também nos compdsitos nao
irradiados.

A FIG. 40 apresenta os difratogramas das analises de difragdo de raios
X para a argila Branca de Cubati modificada e nao modificada.
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FIGURA 40 - Difratogramas das analises de difracdo de raios X para a argila
Branca de Cubati modificada e ndo modificada.

Os valores da distancia Inter lamelar (d), conforme a lei de Bragg para
0 pico caracteristico da argila Branca de Cubati antes e apds a modificagao na

posi¢cao 20 sdo mostradosnaTAB.6

TABELA 6 - Distancia Inter lamelar (d) e pico caracteristico da argila Branca de

Cubati modificada e ndo modificada, na posicao 26.

Argila Branca de Cubati

Nao modificada Modificada
20 5,8 4,3
d (nm) 15,1 20,8

Os resultados obtidos mostraram que houve um aumento significativo
na distancia Interlamelar para a argila Branca de Cubati, em virtude da eficiéncia
do processo de organofilizagdo, uma vez que o caracteristico da argilla Branca de

Cubati ndo modificada na regido de 26 igual a 5,8 graus foi deslocado para a
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regidao de 260 igual a 4,3 graus o que aumentou a distancia interlamelar de 15, 1
nm para 20,8 nm, facilitando a intercalacdo das moléculas do ABS entre as
lamelas da argila

A FIG. 41 apresenta os Difratogramas obtidos das argilas Branca de
Cubati, modificada dos compdsitos ABS/Argila Branca de Cubati. Pode-se
observar nesta FIG. que o pico na posigao 26 igual a 4, 26 °, referente a distancia
Inter lamelar da argila Branca de Cubati modificada (d = 20,73 nm) n&o aparece
em nenhum dos Difratogramas dos compositos ABS/Argila Branca de Cubati
apresentados na FIG. 41 Estes resultados sugerem uma disperséo eficiente da
argila na matriz polimérica e uma possivel formagdo de nanocompdsitos

intercalados.
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FIGURA 41 - Difratogramas de raios X para as argilas Branca de Cubati
modificada e dos compositos ABS/Branca de Cubati. (fonte: Autor)

A FIG. 42, apresenta os difratogramas dos compdsitos obtidos com a
argila Cloisite Na ®. A analise deste difratograma mostra que com o aumento do
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percentual de argilas nos compdsitos aumentou a intensidade dos picos na
posicdo 20 entre 5 e 6 °, referente a distdncia Inter lamelar (d) da argila
Cloisite Na®, a qual ¢ igual a 1,17 nm. A presenga deste pico sugere que nao
houve uma boa incorporacéo das particulas da argila Cloisite Na® na matriz
polimérica, fato este que pode estar relacionado com a ndo organofilizagdo da

argila Cloisite Na ®.
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FIGURA 42— Difratogramas de raios X para os compositos ABS/Cloisite Na®
(fonte: Autor)

A FIG. 43 e a FIG. 44 apresentam, respectivamente os difratogramas
obtidos para as amostras irradiadas do ABS e seus compdsitos preparados com
as argilas Branca de Cubati e Cloisite Na ®.

Observa-se que em ambos os casos ndo ha a presenca dos picos
referentes a incorporagao das argilas, porém ha uma mudancga nos difratogramas
de todas as amostras, indicando que a interacdo dos materiais com a radiagao

provocou alteracdes nas estruturas dos mesmos.
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FIGURA 43 — Difratogramas de raios X para as amostras irradiadas dos
compositos ABS/Branca de Cubati
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FIGURA 44 - Difratogramas de raios X para as amostras irradiadas dos
compositos ABS/Cloisite Na®
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5.5 Ensaios de temperatura de distor¢do térmica (HDT)

A TAB. 7 apresenta os resultados dos ensaios de temperatura de
distorcdo térmica (HDT) para o ABS e seus compositos irradiados e néao
irradiados. Estes resultados mostram o valor médio calculado a partir dos
resultados obtidos nos testes com trés corpos de prova, cujo desvio padrao foi
menor que 10 % para todos os testes.

TABELA 7 - Temperatura de Distorgdo Térmica (HDT) para o ABS e seus
compositos irradiados e nao irradiados

Formulacao 'E'OEC);;-
ABS 76,9 ( 0,2)
ABS/Branca de Cubati 1% 80,1 (+ 0,1)
ABS/Branca de Cubati 3% 78,3 (£ 0,3)
ABS/Branca de Cubati 5% 79,4 (£ 0,1)
ABS/Cloisite 1 % 77,6 (£0,1)
ABS/Cloisite 3% 79,0 ( 0,3)
ABS/Cloisite 5 % 77,5 (£ 0,4)
ABS * 79,5 (£ 0,3)
ABS/Branca de Cubati 1% * 80,7 (£ 0,7)
ABS/Branca de Cubati 3% * 84,5 (+ 0,8)
ABS/Branca de Cubati 5% * 83,5 (¢ 0,2)
ABS/Cloisite 1 % * 79,2 (£ 0,7)
ABS/Cloisite 3 %* 81,7 (£ 0,9)
ABS/Cloisite 5 %* 81,3 (+ 0,7)

*Compositos Irradiados

A FIG. 44 e a FIG. 45 apresentam, respectivamente, os graficos de barras
dos resultados obtidos nos ensaios de temperatura de distor¢do térmica (HDT)

para o ABS e seus compdsitos nao irradiados e irradiados.
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FIGURA 45 — Temperatura de distorcdo térmica para as amostras nao irradiadas
do ABS e seus compdsitos
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FIGURA 46 - Temperatura de distorgdo térmica para as amostras nao irradiadas
do ABS e seus compdsitos

Observa-se que ha um aumento na temperatura de distor¢ao térmica
a medida em que sao adicionadas as argilas.
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Para verificar se ha diferencas significativas entre as amostras os
dados foram submetidos a analise de variancia ANOVA.
A TAB. 8 apresenta os valores obtidos para cada corpo de prova

produzido com o ABS e seu compdsitos nao irradiados.

TABELA 8 - valores obtidos para cada corpo de prova produzido com o ABS e
seu compositos nao irradiados

ABS ABS/ ABS/ ABS/ ABS/ ABS/ ABS/
Branca Branca Branca Cloisite 1 Cloisite Cloisite
de de de % 3% 5%
Cubati Cubati Cubati
1% 3% 5%
HDT HDT HDT HDT HDT HDT HDT
(°C) (°C) (°C) (°C) (°C) (°C) (°C)
CP1 76,7 80 78,5 79,4 77,7 78,8 77,3
CP2 77,1 80,2 77,9 79,4 77,7 79,4 77,9
CP3 76,8 80,1 78,4 79,5 77,5 78,8 77,2

A TAB. 9 apresenta os resultados da Analise ANOVA para o ABS e

seus compaositos ndo irradiados.

TABELA 9 — Tabela Resumo ANOVA para o ABS e seus compdsitos nao
irradiados HDT

Fonte de Soma dos Graus de Média Quadratica Teste
Variagao Quadrados (SQ) liberdade (MQ) F
Tratamentos 24,4362 6 4,0727 65,29
Residuos 0,8733 14 0,0624

Total 25,3095 20

A tabela de referéncia estabelece valor maximo para o teste F igual a
2,85 para as condigdes de 6 graus de liberdade para os tratamentos e 14 graus
de liberdade para os residuos e um nivel de confianga de 95%, desta forma, com
base no valor F obtido para as amostras é possivel afirmar que ha a diferenca
estatistica entre pelo menos uma das médias.

As médias foram analisadas e agrupadas pelo software estatistico
Minitab 16, através do teste de Tukey, para um nivel de confianga de 95%.

A TAB. 10 apresenta os resultados do teste Tukey para as médias do

ABS e seus compdositos nao irradiados.
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TABELA 10 - Teste Tukey para as médias do ABS e seus compdsitos néo

irradiados.

Formulagao Média Grupo

HDT (°C)

ABS/Branca de Cubati 1% 80,1 A
ABS/Branca de Cubati 5% 79,4 AB
ABS/Cloisite 3% 79,0 B
ABS/Branca de Cubati 3% 78,3 C
ABS/Cloisite 1 % 77,6 CD
ABS/Cloisite 5 % 77,5 DE
ABS 76,9 E

Conforme o teste de Tukey, as amostras que compartilham o mesmo
grupo sao estatisticamente iguais.

A TAB. 11 apresenta os valores obtidos para cada corpo de prova para
o0 ABS e seus compdsitos irradiados.

TABELA 11 - Valores obtidos para cada corpo de prova para o ABS e seus
compositos irradiados.

ABS* ABS/ ABS/ ABS/ ABS/ ABS/ ABS/
Branca Branca Branca Cloisite Cloisite Cloisite
de de de 1 %* 3%* 5 %*
Cubati Cubati Cubati
1%* 3%* 5%*
HDT (°C) HDT (°C) HDT (°C) HDT (°C) HDT (°C) HDT (°C) HDT
(°C)
CP1 79.3 80,0 83,9 83,2 78,5 82,4 82,0
CP2 79,9 80,8 85,4 83,5 79,4 82,1 81,2
CP3 79,3 81,3 84,1 83,6 79,9 80,7 80,6

A TAB. 12 apresenta os resultados da Analise ANOVA para o ABS e

seus compaositos irradiados.
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TABELA 12 — Tabela resumo ANOVA para o ABS e seus compdsitos irradiados.

Fonte de Soma dos Graus de Média Quadratica Teste
Variagao Quadrados (SQ) liberdade (MQ) F
Tratamentos 66,819 6 11,137 25,34
Residuos 6,153 14 0,440

Total 72,972 20

Assim como no caso dos materiais n&o irradiados, a tabela de
referéncia estabelece valor maximo para o teste F igual a 2,85 para as condigdes
de 6 graus de liberdade para os tratamentos e 14 graus de liberdade para os
residuos e um nivel de confianga de 95%, desta forma, com base no valor F
obtido para as amostras é possivel afirmar que ha a diferenga estatistica entre
pelo menos uma das médias.

As médias foram analisadas e agrupadas pelo software estatistico
Minitab 16, através do teste de Tukey, para um nivel de confianga de 95%.

A TAB. 13 apresenta os resultados do teste de Tukey para o ABS e

seus compositos irradiados obtidos através das médias dos ensaios de HDT.

TABELA 13 — Teste Tukey para o ABS e seus compositos irradiados HDT

Formulagao Média Grupo
HDT (°C)

ABS/Branca de Cubati 3 %* 84,5 A
ABS/Branca de Cubati 5 %* 83,4 AB
ABS/Cloisite 3 %* 81,7 BC
ABS/Cloisite 5 %* 81,3 CD
ABS/Branca de Cubati 1 %* 80,7 CDE
ABS* 79,5 DE
ABS/Cloisite 1 %* 79,3 E

Conforme o teste de Tukey, as amostras que compartilham o mesmo
grupo sao estatisticamente iguais.
Mittal et al. (2010), ao estudar compdsitos de poliamida meia com

argilas esmectitas, atribui o aumento nos valores de HDT do material a alteragdes
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na condutividade térmica promovidas pela insergdo das argilas na matriz
polimérica.

A irradiagdo dos compositos também contribui para a elevacao dos
valores do HDT. O resultado obtido neste trabalho vai ao encontro dos resultados
obtidos por Makuuchi e Cheng (2012) ao irradiar o compaosito poliamida 6/fibra de
vidro a doses de radiagéo até 100 kGy e atribuir o aumento dos valores de HDT a
formacao de ligagbes cruzadas e consequentemente a maior energia necessaria
para elevagao da temperatura e deflexao do material.

O aumento do HDT é muito positivo, pois, € um indicativo que o
produto fabricado com estas formulagcbes pode trabalhar em temperaturas mais

elevadas que o proprio ABS sem sofrer alteracdes dimensionais.

5.6 Ensaios do ponto de amolecimento Vicat

A TAB. 14 apresenta os resultados dos ensaios de ponto de
amolecimento Vicat para as amostras irradiadas e nao irradiadas do ABS e seus
compositos. Estes resultados mostram o valor médio calculado a partir dos
resultados obtidos nos testes com trés corpos de prova, cujo desvio padrao foi

menor que 10 % para todos os testes.
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TABELA 14 - Ponto de Amolecimento Vicat para o ABS e seus compdsitos
irradiados e nao irradiados.

Formulagao \(/;%a)t
ABS 92,3 (x0,1)
ABS/Branca de Cubati 1 % 95,3 (£ 0,3)
ABS/Branca de Cubati 3 % 96,3 ( 0,3)
ABS/Branca de Cubati 5 % 95,2 (+ 0,2)
ABS/Cloisite 1 % 93,0 (£ 0,1)
ABS/Cloisite 3% 94,2 (+0,1)
ABS/Cloisite 5 % 94,0 (+0,1)
ABS * 96,4 (+ 0,1)
ABS/Branca de Cubati 1 % * 95,7 (£ 0,4)
ABS/Branca de Cubati 3 % * 95,4 (+ 0,1)
ABS/Branca de Cubati 5 % * 95,9 (+ 0,1)
ABS/Cloisite 1 % * 97,0 (+ 0,1)
ABS/Cloisite 3 %* 98,2 (+ 0,4)
ABS/Cloisite 5 %* 96,3 (+ 0,1)

* compositos irradiados
A FIG. 47 e a FIG. 48 apresentam, respectivamente os graficos de

barras obtidos no ensaio de e ponto de amolecimento Vicat para as amostras

irradiadas e nao irradiadas do ABS e seus compdsitos.
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FIGURA 47 - Ponto de amolecimento Vicat para ABS e seus compdsitos nao
irradiados
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FIGURA 48 - Ponto de amolecimento Vicat para as amostras nao irradiadas do
ABS e seus compdsitos
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Quando se analisa o resultado obtido para os compdsitos nao
irradiados, observa-se uma pequena elevacdo nos valores obtidos para os
compositos em quando comparados com o ABS néo irradiado. No caso dos
materiais irradiados, a elevacao é mais discreta.

Para verificar se ha diferencas significativas entre as amostras os
dados foram submetidos a analise de variancia ANOVA.

A TAB. 15 apresenta os valores obtidos para cada corpo de prova

produzido com o ABS e seus compdésitos ndo irradiados.

TABELA 15 - valores obtidos para cada corpo de prova produzido com o ABS e
seus compaositos ndo irradiados Vicat

ABS* ABS/ ABS/ ABS/ ABS/ ABS/ ABS/
Branca Branca Branca Cloisite Cloisite Cloisite
de de de 1 %* 3%* 5 %*
Cubati Cubati Cubati
1%* 3%* 5%*
Vicat Vicat Vicat Vicat Vicat Vicat Vicat
(°C) (°C) (°C) (°C) (°C) (°C) (°C)
CP1 92,4 95,7 96,7 95,4 92,9 94,0 93,8
CP2 92,3 95,2 96,2 95,0 93,0 94,2 94,1
CP3 92,3 95,2 96,1 95,2 93,2 94,3 94,0

A TAB. 16 apresenta os resultados da Analise ANOVA para o ABS e

seus compaositos ndo irradiados.

TABELA 16 — Tabela resumo ANOVA para o ABS e seus compdsitos nao

irradiados Vicat

Fonte de Soma dos Graus de Média Teste
Variacao Quadrados (SQ) liberdade Quadratica (MQ) F
Tratamentos 35,0114 6 5,8352 136,16
Residuos 0,6000 14 0,0429

Total 35,6114 20

A tabela de referéncia estabelece valor maximo para o teste F igual a
2,85 para as condigbes de 6 graus de liberdade para os tratamentos e 14 graus
de liberdade para os residuos e um nivel de confianga de 95%, desta forma, com
base no valor F obtido para as amostras é possivel afirmar que ha a diferenca

estatistica entre pelo menos uma das médias.
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As médias foram analisadas e agrupadas pelo software estatistico
Minitab 16, através do teste de Tukey, para um nivel de confianga de 95%.
A TAB. 17 apresenta os resultados obtidos no teste de Tukey para as

meédias dos resultados do ponto de amolecimento Vicat.

TABELA 17 - Teste Tukey para o ABS e seus compasitos néo irradiados Vicat

Formulagao Média Grupo
Vicat (°C)

ABS/Branca de Cubati 3% 96,3 A
ABS/Branca de Cubati 1% 95,4
ABS/Branca de Cubati 5% 95,2
ABS/Cloisite 3% 94,2 C
ABS/Cloisite 5 % 94,0 C
ABS/Cloisite 1 % 93,1 D
ABS 92,3 E

Conforme o teste de Tukey, as amostras que compartilham o mesmo
grupo sao estatisticamente iguais.
A TAB. 18 apresenta os valores obtidos para cada corpo de prova para

o0 ABS e seus compadsitos irradiados.

TABELA 18 - Valores obtidos para cada corpo de prova para o ABS e seus
compositos irradiados Vicat

ABS* ABS/ ABS/ ABS/ ABS/ ABS/ ABS/
Branca Branca Branca Cloisite Cloisite Cloisite
de de de 1 %* 3%* 5 %*
Cubati Cubati Cubati
1%* 3%* 5%*
Vicat Vicat Vicat Vicat Vicat Vicat Vicat
(°C) (°C) (°C) (°C) (°C) (°C) (°C)
CP1 96,3 95,3 95,3 96,0 97,1 97,7 96,2
CP2 96,4 95,6 95,6 95,8 96,9 98,6 96,3
CP3 96,4 96,1 95,4 96,0 97,0 98,4 96,4

A TAB. 19 apresenta os resultados da Analise ANOVA para o ABS e

seus compositos irradiados.
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TABELA 19 - Tabela resumo ANOVA para o ABS e seus compdsitos irradiados
Vicat

Fonte de Soma dos Graus de Média Quadratica Teste
Variagao Quadrados (SQ) liberdade (MQ) F
Tratamentos 16,2590 6 2,7098 42.47
Residuos 0,8933 14 0,0638

Total 17,1524 20

Assim como no caso dos materiais ndo irradiados, a tabela de
referéncia estabelece valor maximo para o teste F igual a 2,85 para as condigbes
de 6 graus de liberdade para os tratamentos e 14 graus de liberdade para os
residuos e um nivel de confianga de 95%, desta forma, com base no valor F
obtido para as amostras € possivel afirmar que ha a diferenca estatistica entre
pelo menos uma das médias.

As médias foram analisadas e agrupadas pelo software estatistico
Minitab 16, através do teste de Tukey, para um nivel de confianca de 95%

A TAB. 20 apresenta os resultados obtidos no teste de Tukey para as
meédias dos resultados do ponto de amolecimento Vicat.

TABELA 20 - Teste de Tukey para o ABS e seus compositos irradiados Vicat

Formulagao Média Vicat Grupo
(°C)

ABS/Cloisite 3%* 98,2 A
ABS/Cloisite 1 %* 97,0 B
ABS* 96,4 BC
ABS/Cloisite 5 %* 96,3 BC
ABS/Branca de Cubati 5%* 95,9 CD
ABS/Branca de Cubati 1%* 95,7 CD
ABS/Branca de Cubati 3%* 95,4 D

Conforme o teste de Tukey, as amostras que compartilham o mesmo

grupo sao estatisticamente iguais.
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5.7 Fragao Sol Gel

A TAB. 21 apresenta os resultados dos ensaios de fracdo Sol Gel para
as amostras irradiadas e ndo irradiadas do ABS e seus compositos. Estes
resultados mostram o valor médio calculado a partir dos resultados obtidos nos
testes com trés corpos de prova, cujo desvio padrao foi menor que 10 % para
todos os testes.

Observam-se comportamentos distintos para os materiais irradiados e
nao irradiados. O ABS natural possui uma Fragcdo Gel de 57%, quando este
material é submetido a radiacio ionizante a Fracdo Gel passa a ser de 98,1% o
que indica o predominio do fendbmeno de reticulacdo sobre o fendbmeno de
degradacao para os materiais estudados.

No caso dos compoésitos pode-se observar a mesma tendéncia dos
materiais naturais, ou seja, em todas as formulagdes a fragdo gel dos compdsitos
irradiados € maior do que os compositos nao irradiados. Observa-se que a
medida que o teor de argila é elevado a fragdo gel decai, provavelmente devido
ao maior teor de SAN inserido como veiculo das argilas.

TABELA 21 - resultados dos ensaios de fracdo Sol Gel para o ABS e seus
compositos irradiados e nao irradiados

Formulagao Fragcao Sol Fracao Gel
(%) (%)
ABS 43,0 57,0
ABS/Branca de Cubati 1% 34,0 66,0
ABS/Branca de Cubati 3 % 53,6 46,4
ABS/Branca de Cubati 5 % 43,7 56,3
ABS/Cloisite 1 % 45,4 54,6
ABS/Cloisite 3 % 59,1 40,9
ABS/Cloisite 5 % 71,9 28,1
ABS * 1,9 98,1
ABS/Branca de Cubati 1 %* 59 94,1
ABS/Branca de Cubati 3 %* 14,4 85,6
ABS/Branca de Cubati 5 %* 20,2 79,8
ABS/Cloisite 1 %* 5,3 94,7
ABS/Cloisite 3 %* 29 97,1
ABS/Cloisite 5 %* 10,9 89,1

* compositos irradiados
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5.8 Analises por Termogravimetria

Suzuki e Wllkle (1994) realizaram um estudo da degradacéo térmica do
ABS através de analises por termogravimetria, em atmosfera inerte de nitrogénio,
variando a temperatura de 20 a 600°C. Os gases oriundos da analise
termogravimétrica foram analisados via esctroscopia na regido do infravermelho
possibilitando aos autores identificar a ordem de degradagcdo dos meros que
compdem este polimero. Segundo os autores a degradagdo se da em um unico
estagio, iniciando pela decomposigdo do butadieno, seguido degradacéo do
estireno e por fim da fase acrilonitrila.

A FIG. 49 apresenta o termograma obtido para estudo da degradacéao

do ABS, cujo resultado foi similar ao observado por Suzuki e Wllkle (1994).
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FIGURA 49 — Termograma ABS (fonte: Autor)

A TAB. 22 apresenta as temperaturas encontradas para o ABS e seus

compositos ndo irradiados para 5%, 50% e 90% de perda de massa além do
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residuo final obtido. O teor aproximado de argila foi estimado através da diferenca

entre o residuo de cada compadsito e o residuo do ABS.

TABELA 22 - Dados para a perda de massa do ABS e seus compdsitos nao

irradiados
5% de  50%de  90%de Teor
Formulacio perda de perda de perdade Residuo aoroximado de
¢ massa massa massa (%) proxi o
(T°C) (T°C) (T°C) argila (%)
ABS 388.4 4226 4587 35
PSSRt 3865 4252 460,5 4,5 1.0
asbrance 3869 426.,9 465,9 6,5 3,0
dAeBcSu/ E;":‘i”gi‘/o 387,6 428 4 479,3 8,8 5,3
NEs Co'/f)"s'te T 3883 4245 460,2 4.4 0.9
ABSICIOISIE S 3898 4261 465,8 6.6 3,1
NESICBIEIRS a4 4260 477.3 8,8 5,3

%

Observa-se que o teor de argila encontrado esta coerente com o teor
de argila tedrico

Cervantes et al. (2007) realizaram um estudo da degradacao térmica
das argilas comerciais da familia Cloisite. Dentre outras argilas, este trabalho
estudou a decomposicdo da argila Cloisite Na® através de analises
termogravimétricas, em atmosfera inerte de nitrogénio, em uma faixa de
temperatura de 50 a 600°C com os gases oriundos da decomposi¢cdo sendo
estudados através de analises de espectroscopia no infravermelho. Os resultados
obtidos para a argila Cloisite Na® ndo apontam decomposi¢cdo da argila nesta
faixa de temperatura, as unicas perdas de massa visualizadas foram atribuidas a
presenca de umidade.

A FIG. 50 apresenta os termogramas obtidos para o ABS e seus

compositos preparados com a argila Cloisite Na ®.
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FIGURA 50 - Termogramas obtidos para o ABS e seus compdésitos preparados
com a argila Cloisite Na® (fonte: Autor)

A FIG. 51 apresenta os termogramas obtidos para ABS e seus
compositos preparados com a argila Branca de Cubati n&o irradiados.

Conforme estudos de Cervantes et al. (2007) a eliminagdo dos sais
quaternarios de aménio se da em temperaturas entre 250 e 450°C, fato que
explica as diferencas de pontos de perda de massa entre os compdsitos

preparados com a argila Branca de Cubati e Cloisite Na ®.
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FIGURA 51 - Termogramas obtidos para ABS e seus compasitos preparados com

a argila Branca de Cubati n&o irradiados. (fonte: Autor)

A FIG. 52 apresenta o termograma obtido para o ABS e o ABS Irradiado.
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FIGURA 52 - Termograma obtido para o ABS e o ABS Irradiado. (fonte: Autor)
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Em seus estudos Jun (2015) atribui a redugdo das temperaturas de
perda de massa do ABS irradiado a uma dose de 200 KGy em relagdo ao ABS
nao irradiado a residuos de radicais livres formados durante o processo de
irradiagdo que favorecem a degradac&o quando o material é submetido a altas
temperaturas. Ainda segundo Jun (2015) Isto também contribui para a redugéo do
residuo observado pois aumenta o teor de volateis liberado.

A TAB. 23 apresenta os dados obtidos para a perda de massa do ABS
E seus compdsitos irradiados.

TABELA 23 - Dados para a perda de massa do ABS e seus compoésitos irradiados

Formulagao 5% de perda 50% de perda 90% de perda Residuo (%)

de massa de massa de massa
(T°C) (T°C) (T°C)
ABS * 357,11 404,72 517,79 0,04
ABS/Branca de 351,00 402,66 523,16 3,51
Cubati 1 %*
ABS/Branca de 361,64 405,79 521,99 5,79
Cubati 3 %*
ABS/Branca de 355,21 404,20 522,24 6,79
Cubati 5 %*
ABS/Cloisite 1 365,65 405,28 518,96 4,01
%*
ABS/Cloisite 3 362,19 407,01 520,06 5,81
%*
ABS/Cloisite 5 361,92 403,93 522,01 7,35
%*

A FIG. 53 apresenta os termogramas obtidos para o ABS e seus

compositos irradiados preparados com a argila Branca de Cubati
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FIGURA 53 - Termogramas obtidos para o ABS e seus compdésitos produzidos
com a argila Branca de Cubati irradiados (fonte: Autor)

A FIG. 54 mostra os termogramas obtidos para o ABS e seus
compositos produzidos com a argila Cloisite Na® irradiados.
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FIGURA 54 - Termogramas obtidos para o ABS e seus compositos produzidos
com a argila Cloisite Na® irradiados (fonte: Autor)
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Os compositos irradiados apresentam a mesma tendéncia de redugao

de temperaturas de decomposicao e de valores de residuo que o ABS irradiado.

5.9 Microscopia eletrénica de varredura com emissdo de campo (FEG-MEV)
A FIG. 55 mostra as imagens obtidas para o ABS irradiado a uma

ampliagao de 40 000 vezes.

A s @r ...., '., ‘.‘
ﬁ HV |mag o WD | det |
LIEaEe 12.00 kV|40 000 x/10.2 mm|ETD
FIGURA 55 - Imagens obtidas para o ABS irradiado a uma ampliagao de 40 000
vezes (fonte: Autor)

Conforme Matyjaszewski (2014), nas microscopias do abs verifica-se
claramente a presenga de duas, a primeira delas em formato eliptico e de cor
clara é referente ao butadieno, a segunda fase continua e sem separagdes

visiveis se referem aos demais monémeros acrilonitrila e estireno.
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A FIG. 56 mostra a imagem do compdsito de ABS preparado com a
argila 1% da argila Cloisite Na® a uma ampliagédo de 40 000 vezes. Verifica-se
que, além das fases citadas para a FIG. 51 do ABS irradiado ha a presenca de

uma terceira fase, referente a argila Cloisite Na ®.

&glabmicro 112.00 kV|40 000 x 17.8 mm ETD

FIGURA 56 - Imagem do compdsito de ABS preparado com a argila 1% da argila
Cloisite Na® a uma ampliagéo de 40 000 vezes (fonte: Autor)

A FIG. 57 mostra outro ponto da amostra ABS/1% Cloisite Na®
irradiado onde é possivel perceber mais claramente a presenca de particulas de

argila.

76



-{"‘ ,

f""‘ e " o ’J

! HV mag = WD  det
LIRSER] 1200 kV 40 000 x 17.8 mm ETD

FIGURA 57 - Imagem do composito de ABS preparado com a argila 1% da argila
Cloisite Na® a uma ampliagdo de 40 000 vezes ponto Il (fonte: Autor)

A FIG. 58 mostras a imagem obtida para o compésito ABS 5% argila

Branca de Cubati a uma ampliagdo de 40000 vezes.

77



5

ﬁ HV |mag o WD | det |
SR 12.00 kV/40 000 x 18.1 mm ETD|

FIGURA 58 - Imagem obtida para o compdésito ABS 5% argila Branca de Cubati a
uma ampliagdo de 40000 vezes

Observa-se a presencga de grandes aglomerados de argila, desta forma
€ possivel concluir que o aumento da concentragdo das argilas promoveu um
aumento na quantidade de aglomerados de argilas na matriz polimérica.

Estes resultados indicam a necessidade de melhoria na formulagdo dos
concentrados de argila ou nos parametros de processamento do material visando

uma melhor dispersao.
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6 CONCLUSAO

As analises de difragdo de raios X mostraram que o processo de
organofilizacdo da argila Branca de Cubati foi eficiente e que a incorporagéo dos
concentrados de argilas na matriz polimérica, através de um moinho adiabatico,
promoveu uma boa dispersao das nanoparticulas de argila. Esta analise mostra
ainda uma alteragdo nos difratogramas dos compdsitos submetidos a radiagéo
ionizante, o que indica alteragcées na estrutura do material.

Os ensaios de resisténcia a tragdo mostraram que, uma elevagao na
porcentagem de argila incorporada a matriz de ABS promove melhora nas
propriedades de resisténcia a tracdo no ponto de ruptura e modulo de elasticidade
e redugdo na percentagem de deformacdo para este ensaio, 0 que era de se
esperar, uma vez que quanto maior a resisténcias a tracido e o modulo elastico de
um dado material menor é a sua deformacéo.

Os resultados mostraram que os compositos preparados com a argila
Branca de Cubati apresentaram maiores ganhos nas propriedades de resisténcia
a tracdo quando comparados aos compositos preparados com a argila Cloisite
Na.

Os compdésitos submetidos a radiagao ionizante apresentaram ganhos
ainda maiores nas propriedades de resisténcia a tracdo no ponto de ruptura e
modulo de elasticidade quando comparados aos compdsitos nao irradiados, e,
apresentaram, consequentemente, redu¢cdo na porcentagem de deformacéo na
ruptura.

Os ensaios de resisténcia a flexdo apresentaram resultados similares
aos ensaios de resisténcia a tragao.

Os ensaios de resisténcia ao impacto Izod indicaram uma perda desta
propriedade quando s&o adicionadas argilas a matriz polimérica, esta perda se
acentua a medida em que a porcentagem de argila nos compdsitos é aumentada.
O ABS quando submetido a radiacdo ionizante apresenta perda em sua
propriedade de resisténcia o impacto, seus compdsitos seguem a mesma
tendéncia.

O ensaio de determinag&o da temperatura de distor¢do térmica (HDT)

mostrou que a adigao de argilas promoveu ganhos nesta propriedade, sendo os
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melhores resultados obtidos com a argila Branca de Cubati. Os compdsitos
irradiados também apresentaram ganhos ainda maiores e, seguindo a mesma
tendéncia dos compdsitos nao irradiados, os maiores ganhos foram obtidos com a
argila Branca de Cubati.

Os ensaios de determinacdo do ponto de amolecimento Vicat
apresentaram pequenos ganhos, sendo 0s maiores observados para o0s
compositos irradiados

O ensaio de fracdao Sol Gel mostrou que o processo de irradiacao
promoveu preferencialmente a reticulagdo da matriz polimérica ABS.

Os resultados das analises por termogravimetria indicaram uma
reducdo na estabilidade térmica dos compdésitos irradiados.

As anadlises por microscopia eletrbnica com emissao de campo (FEG-
MEV) mostraram que para os compdsitos injetados ha a presenga de
aglomerados de argilas, o que indica que o processo de obtencgéo e incorporagéo
dos concentrados de argilas podem ser melhorados para que os ganhos obtidos
sejam ainda maiores.

A modificagdo de uma variagdo comum de ABS através da
incorporagao das argilas se mostrou eficiente para se obter ganhos em uma serie
de propriedades mecanicas e térmicas do ABS. Os resultados obtidos com a
argila organofilizadas foram superiores aos obtidos com a argila né&o
organofilizadas. O tratamento por radiagdo ionizante maximizou os ganhos
obtidos.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Estudar os efeitos de diferentes surfactantes catibnicos para a
modificagdo da argila para melhorar a dispersdo das argilas no ABS e reduzir a
formacgao de aglomerados.

Estudar a modificagdo de argilas por meio da técnica de sonoquimica e
posterior incorporagao no ABS.

Avaliar a utilizagado de agentes dispersantes durante o processamento
dos concentrados de argila visando a obtengdo de um nanocompdsito ABS/Argila
homogéneo com baixissima concentragdo de aglomerados.

Utilizagao direta do ABS como veiculo para os concentrados de argila
em substituicdo ao SAN.

Estudo comparativo da incorporagao de diferentes argilas brasileira nas
propriedades mecanicas do ABS.
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