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Resumo — Neste trabalho foi estudada a interacdo de nanoparticula inorganica (argila), em diferentes porcentagens,
incorporada em fluoroelastomero. Como matriz, foi utilizado o fluoroelastémero Viton F, um terpolimero com 70% de
flior em sua composicdo. Esse tipo de elastomero é utilizado como selante devido a sua resisténcia a permeacao de
combustivel, anel (O-ring), gaxeta, entre outras aplicagdes em ambientes agressivos quimica e termicamente. Devido a
sua resisténcia quimica também é muito utilizado para melhorar o processamento e as propriedades reoldgicas e fisicas
de novos materiais. A incorporacdo das nanoparticula inorganica na matriz elatomérica foi realizada para prevenir o
excesso do inchamento da matriz, melhorar as propriedades mecanicas e fisicas, bem como a resisténcia térmica e a
oxidagdo da matriz. A argila utilizada foi a Montmorilonita em concentracdes de 0,5; 1 e 2% em peso. Para a
caracterizagdo do material desenvolvido foram feitas analises de infravermelho, DSC, MEV e DR-X para avaliar suas
mudancas fisicas e quimicas.
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Introducéo

Nanocomposito polimérico é um material formado por uma matriz polimérica e outro material geralmente inorgéanico,
disperso nesta matriz e que possua pelo menos uma de suas dimensdes inferior a 100nm. Neste trabalho seré estudado o
efeito da nanoparticula inorgénica em uma matriz de fluoroelastémero.

O fluoroelastdmero do tipo Viton é um terpolimero de hexafluoropropileno (HFP), fluoreto de vinilideno (VF;) e
tetrafluoroetileno (TFE) com 70% de flor em sua composicdo. Este material contém ligacbes C - C, C-He C - F,
sendo que esta Ultima a responsavel pela resisténcia térmica do polimero [1]. Este tipo de polimero possui outras
caracteristicas como: resisténcia a chama, & oxidacdo, ao intumescimento em 6Gleos e solventes e tambem devido ao
processo de cura, este elastdmero cria uma estrutura tridimensional que faz com o material seja adequado para suportar
longos periodos de estresse e de tensdo. Suas principais aplicagBes sdo como anéis de vedacdo (O-ring), gaxetas, em
ambiente com fluidos quimicamente agressivos e em alta temperatura [1-3], por esta razdo estes tipos de elastbmeros
sd0 muito utilizados nas industrias petroquimicas e de manufatura.

A incorporagdo de pequenas quantidades de argila em matrizes poliméricas tem sido muito estudada devido & melhora
de propriedades que o compoésito apresenta, tais como: maior controle de permeacdo a gases, decréscimo da
inflamabilidade, aumento de resisténcia mecanica, entre outros [4-6].

O estudo da interagdo de nanoparticulas inorganicas em elastdmero tem sido realizado por diversos pesquisadores que
avaliam o efeito no processamento do elastdmero, o aumento ou decréscimo no inchamento da matriz, estabilidade
dimensional, as consequéncias nas propriedades mecanicas e térmicas. Valsecchi et. al [7] comparam duas técnicas de
processamento: no estado fundido e em solugdo (por evaporacio rapida e lenta) de um terpolimero (Tecnoflon® P959)
com a argila montmorilonita organomodificada. Eles concluiram que para o processamento em solucéo, a velocidade de
evaporacao do solvente é of ator que determina a morfologia do nancompdsito obtido. E para o outro processamento
ocorre a difusdo do polimero através da estrutura das argilas alargando o espacgo entre as camadas de silica, 0 que
confirmado pelo aumento do espacamento basal na analise de difracdo de raios-X.

Maiti e Bohwmick [8] estudaram o efeito da incorporacdo de argila montmorilonita (modificada e ndo modificada) em
elastémero (vulcanizados e ndo vulcanizados). Comparando os resultados dos dois tipos de argilas, eles observaram que
houve melhora nas propriedades mecénicas (tenséo, alongamento e mddulo de elasticidade) em ambas as condicdes dos
elastbmeros quando foi incorporada a argila ndo modificada. Pela técnica de difracdo de raios-X foi verificado que a
nanoargila estava exfoliada em todas as matrizes ndo vulcanizadas e as argilas ndo modificadas apresentaram menor
tamanho de articulas quando comparadas com as modificadas.



12° Congresso Brasileiro de Polimeros (12°CBPol)

\ Parte Experimental

Para este trabalho foi utilizado um composto do fluoroelastémero Viton® F da Dupont e a argila sédica Montmorilonita
- Cloisite® 15A da Southern Clay, ndo modificada, nas concentragdes de 0,5%; 1% e 2% em massa.

A incorporagdo foi feita em um cilindro de dois rolos e apds esse processamento o material foi vulcanizado em
termoprensa com a obtenc&o de filmes de 0,2mm de espessura.

Caracterizacéo

A analise de Calorimetria de Varredura Diferencial (DSC) foi realizada sob atmosfera de nitrogénio na vazdo de
50 ml.min* com programa de aquecimento de 25 a 400 °C a razio de 10 °C.min™. As amostras foram pesadas (entre 3 e
3,5 mg) e acondicionadas em cadinho de aluminio.

Espectroscopia no Infravermelho por transformada de Fourrier

Esta analise foi realizada em um aparelho Nexus 670 FTIR da Thermo Nicolet S.A por atenuada por reflectancia (FTIR
- ATR) com amostras alocadas diretamente abaixo da ponteira do acessorio.

Difragédo de Raios-X

Esta andlise foi realizada em um Difratdmetro de raios-X Rigaku Miniflex I, A (CuKo — 1,54/&) na configuragdo 6/0
de 0,5 - 80° a 0,05°.s°1. A variacdo do espaco interplanar dos materiais em fungdo de cada etapa de modificacao foi
verificada por esta analise.

Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

Esta analise foi realizada no equipamento Hitachi, modelo Tabletop TM3000, acoplado ao detector de energia
dispersiva de raios-x (EDX) para determinacao da composicdo do elastdmero.

| Resultados e Discusséo

Os resultados da andlise de DSC estdo representados na Fig. 1 e é possivel verificar que par a amostra vulcanizada e
sem a incorporacdo da argila confirma-se a estrutura amorfa do elastdmero. Para as amostras com a incorporagéo de
argila verifica-se em torno de 320°C um pico de fusdo correspondente a parte da cadeia de tetrafluoroetileno.
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Figura 1 — Curva de calorimetria diferencial exploratéria das amostras ndo modificada e modificada.

Na Fig. 2 estdo os espectros resultantes da anélise de FTIR-ATR. Por esta andlise foi possivel confirmar a presenga de
grupos da cadeia polimérica de fluoreto de vinilideno (VF,) em torno de 1392cm™.
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Figura 2 — Espectros de FTIR-ATR das amostras ndo modificada e modificada.

A analise de difracdo de raios-X foi realizada em todas as amostras vulcanizadas e na Fig. 3 estdo representados estes
difratogramas e representado em barra os valores da argila montmorilonita-15A (ICCD nlUmero: 00-029-1498).
Observa-se que para a amostra de elastdmero incorporado com 1% de argila a presenca do espagcamento basal em
20~54,33°, dy: 1,7A caracteristico da argila, relacionado a 26~54,23 e dyo: 1,690 [9, 10]. Para todas as amostras de
fluoroelastdmero, o pico de maior intensidade em 26~17° e d: 5,24 permaneceu inalterado e 0 mesmo aconteceu para
0 espacamento basal caracteristico do VF, em a 26~42,4 e d04: 2,2 (ICCD nimero: 00-042-1649).
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Figura 3 — Andlise de difracdo de Raios-X das amostras ndo modificada e modificada.

De acordo com os resultados obtidos pela analise de MEV com EDX (Fig. 2 e 3) foi possivel confirmar a incorporacdo
da argila no elastdmero pela presenca do elemento quimico Silicio (Si) nas amostras modificadas. As quantidades
determinadas de carbono (C), fltor (F), oxigénio (O), magnésio (Mg) e calcio (Ca), sdo condizentes com a formulagéo
estabelecida para o composto fluorado.
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Figura 4 — Imagens de microscopia eletrénica de varredura, aumento de 5000x, das amostras a) ndo modificada; b) com
0,5% de argila; c) com 1% de argila; d) 2% de argila
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Figura 5 — Resultados da determinacdo de composicdo quimica por EDX das amostras ndo modificada e modificada

| Concluséo

Pelas analises térmica e de infravermelho néo foi possivel confirmar a incorporacdo da argila, porém observou-se a
presenca dos monémeros VF, e TFE da matriz elastomérica. Apesar da técnica de difracdo de raios-X ser muito
utilizada para identificar as mudancas cristalogréaficas e estruturais em polimeros, neste caso observou-se mudanca
apenas nas amostras com 1% de argila incorporada. Pela analise de EDS foi possivel confirmar a incorporacéo de argila
em todas as amostras modificadas.
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