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ABSTRACT

In this work, properties of ABS/mica composites were studied. The
influence of filler size and the chemical treatment was evaluated. The
physical, thermal, mechanical and electrical behaviour were analised, and
properties like impact strength, hardness, melt flow index, tensile and flexural
modulos, elongation, dieletric strength, loss tangent and dielectrical constant

care avaluated,

The results showed that the mica incorporated to the matrix gave to
composites good flowability and dimensional stability, but bad dispersion, (at
low levels of filler). The microstructure showed interstitial holes, that gave a
littler area of matrix-filler interface, giving as consequence poor mechanical

properties.
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1. INTRODUCAO

Em todo o mundo, a utilizacdo de pegas moldadas em termoplasticos reforcados
tem crescido a velocidades elevadas. Este rapido crescimento tem sido registrado
tambem no Brasil, onde cada vez mais a produgao de pegas de engenharia sao [eitas de
materiais co-nlpésitos, para as quais sﬁé requisitos importantes, dentre outros, cxcelente

estabilidade dimensional e boas propriedades mecénicas e térmicas.

Uma das razdes de se utiizar compositos € a substituicdo de materiais de
engenharia tradicionais por produtos sintéticos, visando obter beneficios em termos de
custo e ao mesmo tempo manter a confiabilidade em termos de propriedades finais do
proeduto (Mano, 1991). Uma outra vantagem no uso de compositos € a producido de

materiais com propriedades conforme se deseja.

De uma forma geral, os compédsites podem ser definidos como sendo uma classe
de materiais heterogéneos, multifasicos, podendo ou nio ser poliméricos, onde um dos
componentes, descontinuo {carga), confere a principal resisténcia ao reforgo € o outro,
continuo (matriz), é o meio de transferéncia desse esforgo. Esses componentes nao se

dissolvem nem perdem suas caracteristicas completamente (Mano, 1991).

A matriz ¢ o componente responsavel pela integridade fisica do compésito,
permitindo uma distribui¢do eficiente da carga. A matriz também protege a carga de
corrosio quimica ou oxidagZo, o que pode ocasionar a falha prematura (Lawrence,
1687). A carga ou reforco, que fica dispersa no polimero, pode ser classificada de
diversas formas: quanto as caracteristicas quimicas, em inorgénicas € organicas, quanto

a forma geomeétrica, em particuladas, laminares ¢ fibrosas.



A utihzacdo de materials conjugados nio € recente, mas um estudo cientifico
sistemdtico envolvendo estes materiais praticamente sd comegou na década de 50 e se

constitui hoje em um dos mais promissores campos de pesquisa.

”

E comum a modifica¢do da interface matriz-carga através de tratamento guimico
no componente estrutural com um agente de acoplamento para melhorar a
compatibiidade com o polimero, tendo em vista que a adesdio superficial é um dos

fatores essenciais para um bom desempenho mecanico.

A adicdo de cargas a polimeros altera profundamente suas propriedades,
notadamente o comportamento mecdnico, Além de aumentar a viscosidade do maternial
fundido, dificultando sua processabilidade, as cargas geralmente diminuem a resisténcia
ao impacto e muitas vezes contribuem para vuma maior propagacdo de trnecas,
diminuindo a resisténcia & fadiga (Richardson, 1977). Por outro lado, melhoram a
estabilidade dimensional, conferem boa estabilidade térmica e, no caso das cargas serem
ativas, possibilitam maijor resisténcia a tragio. Além disso, podem conferir propriedades
especificas como fctardamcnto de chama, coloragdo, tixotropia e nucleagdo cristalina
(Gachter & Muller, 1983). As cargas minerais tém ganhado competitividade em relagio
a fibra de vidro em algumas aplica¢des, com significativas vantagens na rclagiio
custo; beneficio.

A eficiéncia da atuacdo das cargas ¢ tanto major quanto melhor for a dispersdo das
particulas na matriz e quanto maior for a afinidade com a mesma. Esta afinidade
depende de virios fatores, como por exemp!lo a natureza quimica de ambos os materiais,
razdo de forma (“aspect ratio”), geometria e natureza fisico-quimica da superficie da

particula (Manrich & Manrich, 1988).

As propriedades dos compésitos dependem basicamente dos seguintes fatores:
propriedades dos componentes individuais e composigio, grau de homogeneizacio e

mistura entre os componentes (Rabello & Carvalho, 1990).

O ABS é um terpolimero de acrilonitrila-butadieno-estireno, que exibe excelente

rigidez ¢ boa estabilidade dimensional, enquanto que a mica é um mineral de ocorréncia
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natural com alta resisténcia mecanica, boa estabilidade térmica € boa resisténcia a

corrosao {Garton, 1982). .

O objetivo desta Tese foi investigar a influéncia de diferentes teores de mica com
granulometrias variadas nas propriedades f{isicas, térmicas, mecénicas ¢ elétricas de
compositos utilizando como matriz o ABS. Estudou-se também o efeito de alguns

tratamentos quimicos efetuados na carga nestas propriedades.



2. FUNDAMENTOS TEORICOS

2.1. POLIMEROS TERMOPLASTICOS-ABS

As caracteristicas de fusibilidade, que imp&em diferentes processos tecnologicos,
sio a base da classificagdio dos polimeros em termoplasticos e termorrigidos. Os
polimeros lineares ou ramificados, que permitem fusdo por aquecimento e sohdificagio
por resfriamento, s2o chamados termoplasticos. Os termorrigidos, ao contrario, uma vez
moldados nio mais fundem ou dissolx_—’em, pois desenvolvem uma estrutura
tridimensional, com ligacdes cruzadas entre as cadeias. De acordo com as. aplicagdes

tecnologicas, os polimeros podem ser classificados como plasticos, fibras ou borrachas.

0O ABS (acriionitrﬂa-butadicno~estiren-d) ¢ um terpolimero termoplastico
elastomérico que exibe excelente rigidez e boa estabilidéde dimensional. O componente
elastomérico, usualmente polibutadieno ou copolimere de butadieno, existe como uma
fase discreta dispersa no componente termopléastico, um copolimero estireno-acrilonitrila
(SAN). A flexibilidade oferecida por este sistema de trés mondmeros € conseguida
através de variagdo do peso molecular, grau de enxertia (“grafting”), tamanho de
particulas da borracha e da morfologia do polimere, o que permite a obtengdo de
propriedades adequadas para satisfazer as necessidades do usuéario final. Essa
versatilidade pode ser igualmente acentuada através da substituicdo do estireno pelo
a-metil estireno, produzindo um produto com elevada temperatura de deflexdo térmica
e mais transparente, atraveés da reducio do tamanho de particula da fase dispersa. O
ABS pode ser misturado a outros polimeros como 0 p.olicarbon_ato e o poli(cloreto de

vinila), permitindo a obten¢iio de produtos com caracteristicas especiais.



As propriedades do ABS podem ser determinadas a partir do conhecimento da
composiczo, peso molecular, distribuicio de peso molecu]ar, percentual de enxertia e
estrutura do enxerte. O ABS exibe comportamento viscoeldstico no estado fundido bem
como no estado sc')lido..O ABS exibe comportamento ndo newtoniano, pois a diminuigio
na viscosidade resulta no aumento do indice de fluidez, o que mostra a dependéncia da

viscosidade com a temperatura.

A propriedade mecénica mais significativa para as aplicagdes do ABS ¢ a resisténcia
ao impacto, que pode variar de 440 a 105 J/m. O ABS pode sofrer deformagao ducti
em uma larga faixa de temperatura a altas taxas de deforma«;éo. As propriedades
elétricas, sé&o mais 0u menos constantes em uma larga faixa de frequéncia, como mostra

a Tabela 1 abaixo, ndo sendo afetadas pela variagiao de temperatura ou umidade.

Tabela 1. Propriedades Elétricas do ABS

PROPRIEDADES VALO.R
Intensidade Diéletrica 16 - 18 mV/m
Resisténcia ao Arco 50-90s
Constanie Diéletrica 22-33
Frequéncia 60 - 106 Hz

0 desenvolvimento do ABS bascou-se, inicialmente, na mistura fisica da borracha com o
copolimero estireno - acrilonitrila. A posterior reagdo de enxertia destes mondmeros em particulas
de borracha produziu étimas propriedades de impacto, em detrimento da temperatura de deflexdo
térmica, da rigidez e da resisténcia a tragio.

Um copolimero de enxertia é um copolimero ramificado com “esqueleto” ou cadeia principal,

formado por um dos mondmeros e “ramos” formados a partir de outro(s) monémero(s).
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O tamanho e distribuigio (frequénca) destes “ramos” é aleatdéno (Odian, 1981).

As reacbes de enxertia, envolvem reagbes de transferéncia c/ou reagdes de abstragio de
hidrogénio, gerando radicais livres na cadeia polimérica e estes radicais podem dar inicio a
polimenizagao. Um exemplo € a rea¢do de enxertia de estireno em I, 4-pohbutadieno:

~—~CH;CH=CHCHz~—~ + ~CHp—CH

i
0

—CHyCH=CH-CH~— + ~—CHpCH0 ~— + — CH;~CH
0

~CHp CH=CH-CH—

CHo»

0-CH»p

No caso das polimerizacdes de enxertia em polimeros contendo ligagdes duplas na cadeia

principal, além do mecanismo anterior ha a copolimerizagao direta entre 0 mondémero e o polimero.

«CHjp = CH = CHCHp— + ~ CH,CHZ ~~CHCH - CH - CH;

CH@



No caso do ARS, copolimeniza-se estireno e acrilonitrila na presenga de polibutadieno, ou
seja, 05 ‘ramos” sio um copolimero de composigio praticamente bem deterrninada de
estireno/acrilonitrila (1 = 0.4; 1, = 0,04) (Odian, 1981).

O ABS pode ser moldado por injegdo, extrusio por sopro e calandragem. Sua utilizagio
destina-se ds indGstrias eletro-eletrdnica, de embalagem, automobilistica, aerondutica, de utilidades
domésticas ¢ brinquedes. Algumas aplicagdes do ABS si3o: painéis de automéveis e de
eletrodomeésticos, carcagas de calculadoras, microcomputadores, malas, tubulagdes, artigos

hospitalares, matenial escolar, capacetes ¢ embalagens cosméticas {Blass, 1985).

2.2. CARGAS MINERAIS - MICA

Cada tipo de reforgo oferece uma propriedade Unica. Microesferas de vidro, por
exemplo, melhoram o isolamento térimico e a resisténcla @ compressio; ja as fibras sio
usadas como agente de refor¢co quando sdo desejadas propriedades anisotropicas

(Lawrence, 1986).

Os termoplasticos podem ser misturados com cargas particuladas ou fibrosas, as
quais sdo usualmente de origem mineral inorgdnica. As cargas particuladas sao
extensivamente utilizadas e podem ser adicionadas mesmo em quantidades acima de
40% em volume. Talco, mica, silica, vidro em forma de camada ou "ballotini” (pequenas
particulas esféricas) e negro de fumo {(usado principalmente como pigmento em
termoplasticos, agindo como carga em borrachas) sdo as mais comumente utilizadas. O
efeito da adigao de cargas particuladas é complexo e depende da natureza da carga, do
tamanho e forma da particula, e da natureza da interface formada entre a particula e a
matriz polimérica. As cargas fibrosas sao usadas principalmente p'ara aumentar a dureza
¢ a resisténcia mecénica, além de conferir melhor estabilidade dimensional e temperatura

de servico mais elevada aos compésitos poliméricos (Bader, 1977).

Termoplasticos reforcados por mica sio bastante utilizados devido a inUimeras
vantagens, principalmente baixo custo, propriedades de refor¢o planar (Xavier &

Sharma, 1986), isotropia (o que ndo ocorre com cargas fibrosas) (Trotignon, 1983) ¢
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boas propriedades elétricas; mas apresenta dificuldades de molhamento pelas resinas,

gerando produtos meldados ndo uniformes {Miles).

A mica ¢ um rineral eﬁl abundancia, que oferece alta resisiéncia mecanica, boa
estabilidade térmica ¢ boa resisténcia a corrosdo (Garton et al, 1982). Pertence a classe
dos filossilicatos cuja estrutura compreende uma camada de gibsita AL{OH); entre duas
camadas de silicatos com substitui¢des isomorficas ricas em K ¢ Al na familia da
moscovita ¢ 0s que possuemn Mg ou Fe da familia da biotita ou micas negras
(Santos,1975). Sua composicio & essencialmente  ALK{SLAL)O(OH), e,
frequentemente, contém peqguenas quantidades de ions ferroso e férrico, magnésio,
calcio, so6dio, litio, flvor e titdnio. £ caracterizada por chivagem extremamente perfeita,
permitindo o desdobramento do mineral em fothas muitissimo finas. Possui dureza entre
2 e 2.5 e densidade entre 2.76 € 3.1g/cr. E transparente e incolor sob a forma de folhas
delgadas, e translicida com matizes claros do.amarelo, castanho, verde e vermelho em
blocos espessos. E caracteristica das rochas igneas silicosas, dos diques de pegmatito,

das rochas matamorficas. Nos pegmatitos graniticos, a moscovita ocorre associada com

o quartzo, [eldspato, turmalina, berilo, granada, apatita- ¢ a fluonta. A moscovita
origina-se também como produto de alteragdo de diversos outros minerais: topazio,
clanita, espoduménio, andaluzita, escapolita.

A moscovita recebeu esta denominagio por causa do nome popular do mineral -
vidro da Moscévia - dado seu uso como substituto do vidro na Antiga Russia
{(Moscévia), A palavra mica derivou, provavelmente, do latim “micare”, que significa

brilhar {Dana,1969).

Encontram-se nos Alpes diversas localidades onde ha grande ocorréncia da
moscovita; igualmente em Mourne Mountains, na Irlanda; em Cornwall, na Inglaterra;
na Noruega e na Suécia. Na India e Estados Unidos, existem depdsitos grandes e de
importdncia comercial, principalmente na regido dos Montes Apalaches e das
Montanhas Rochosas. Os depositos nos estados de. Alabama, Colorado e Virginia
(EUA) sio de importdncia menor. Em Mattawan Township, na provincia de Ontario,

Canada, extrairam-se cristais entre 2 e 3 metros de largura (Dana, 1969).



A moscovita ¢ empregada principalmente como material de isclamento na
fabricacdo de aparelhos elétricos, por possuir baixa condutividade, por resistir a altas
temperaturas e choques térmicos e por seu baixo valor de coeficiente de dilatagao
{(Leprovost,1978). E também usada como material transparente, nas portas de fornos,
lanternas, etc. Os residuos gerados a partir do beneficiamento de mica, ou seja, as folhas
de mica, sdo usados na manufatura de papéis de parede para lhes dar brilho reluzente;
misturados com oleos é usado para fins de lubrificagio; no isolamento do calor e na

fabricacdo de material incombustivel.

2.3. COMPOSITOS

Um compodsito pode ser definido como um material que € o resultado da
combinacioe fisica de dois ou mais materiais, que produz um sistema multifasico com
propriedades diferentes dos iniciais, mas no qual os constituintes retém suas identidades
(Feldman, 1990). Os compoésitos poliméricos sao constituidos por uma fase continua, a
matriz, e uma fase dispersa, a carga, sob a forma de cilindros, esferas ou plaquetas,
embebidas na matriz (Flinn & Trojan, 1981). Esses componentes nio se dissolvem nem -
perdem suas caracteristicas individuais completamente (Castellanos, 1987).

Os componentes, dependendo de suas proprias caracteristicas, exercem funges
especificas. As f{ibras, embora possuam alta resisténcia, ndo podem ser utilizadas
isoladamente, peis precisam de um meio para manté-las juntas. Por 1sso, embebe-se as
fibras em uma matriz suficientemente rigida para manter a forma, prevenir distorgéo e
colapso das mesmas e também para transmitir tensdes de fibra para fibra (Rosato_, 1970).
Atribui-se também a matriz ter boas propriedades como resisténcia ao impacto,
resisténcia alo fissuramento sob tensdes ambicentais, facilidade de usinagem e estabilidade

~ dimensional (Utracki, 1987).

O componente estrutural - a carga - deve ter um alto ponto de fusdo, baixa
densidade especifica ¢ minima solubilidade na matriz, bem como aita estabilidade
quimica, auséncia de transformaciio de fase e ndo apresentar toxidez durante a

fabricagdo e uso (Rabello, 1989).



Infelizmente, nenhuma carga satisfaz a todos o0s requisitos necessarios de uma
carga ideal. Dentre os principais requisitos, podem ser citados: baixo custo, estabilidade
térmica, facilidade de obtencdio e manuseio, bom mothamento pela matriz, baixa
absorcdo de unmudade e auséncia de odor (Miles). Em alguns casos, as cargas oferecem
outras propriedades como estabilidade dimensional, colora¢do, bom acabamento

superficial, etc {Richardson, 1977).

Dentre os principais fatores que afetam as. propriedades dos compositos pode-se
citar {Rosato, 1970). a forma geométrica da carga; o diamétro, que afeta a {lexibilidade
e deformacio na ruptura; textura superficial, que afeta as propricdades da interface
matriz-fibra e determina a capacidade da matnz transferir esfor¢os mecénicos para as

fibras.

Além dos compdsitos poliméricos comuns, & possivel fazer a seguinte classificacdo

(Fasth & Eckert,1988):

T

compositos poliméricos avangados - constituidos por wma matriz termopldsiica ou
termorrigida, refor¢ada com fibras de alra resisténcia ( carbono, aramida, vidro e

ourrasj;

compésitos cerdmica-cerdmica - possuem alta resisténcia ao calor e boa renacidade.
Os reforgos podem ser constituidos por fibras curtas ou longas, fibras de materiais

monocristalino ("whiskers”} ou particulas;

1

compésitos carbono-carborno - sdo manias de fibras de carbono impregnadas com

piche ou resina fendlica;

compdsitos de matriz metdlica - formados por fibras de cerdmica, metal ou grafite,

numa matriz constitutda por aluminio, titdnio ou ligas metdlicas.

2.4 PROPRIEDADES DOS COMPOSITOS

‘De um modo geral, e para efeito de uma primeira aproximacéo, as propriedades

dos compositos podem ser determinadas pela chamada regra das misturas (Hillig, 1980):

P=P1V1+P2V2+ ...»"}“Pz'p} (}
1
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Infelizmente, nenhuma carga satisfaz a todos os requisitos necessarios de uma
carga ideal. Dentre os principais requisitos, podem ser citados: baixo custo, estabilidade
térmica, facihdade de obtengio ¢ manuseio, bom molhamento pela matnz, baixa
absor¢io de umidade e auséncia de odor (Miles). Em alguns casos, as cargas oferecem
GULras propr_iedades como estabilidade dimensional, coloracio, bom acabamento

superficial, etc (Richardson, 1977).

Dentre os principais fatores que afetam as propriedades dos compadsitos pode-se
citar {Rosato, 1970): a forma geo'métrica da carga; o diamétro, que afeta a flexibilidade
e deformac¢do na ruptura; textura superficial, que afeta as propnedades da interface
matriz-fibra e determina a capacidade ¢a matriz transferir esfor¢os mecénicos para as

fibras.

Além dos compdsitos poliméricos comuns, é possivel fazer a seguinte classificacdo

(Fasth & Eckert,1988):

compdsitos poliméricos avangados - constituidos por uma matriz termopldstica ou
termorrigida, reforgada com fibras de alia resisténcia { carbono, aramida, vidro e

oUIras);

compdsitos cerdmica-cerdmica - possuem alla resisiéncia ao calor e boa tenacidade.
Os reforgos podem ser constituidos por fibras curtas ou longas, fibras de materiais
monocristalino {"whiskers”) ou particulas;

compésitos carbono-carbono - sdo mantas de fibras de carbono impregnadas com

piche ou resina fendlica;

compésitos de matriz metdlica - formados por fibras de cerdmica, metal ou grafire,

numa matriz constituida por aluminio, Htdnio ou ligas meltdlicas.

2.4 PROPRIEDADES DOS COMPOSITOS

De um modo geral, ¢ para efeito de uma primeira aproximacao, as propriedades

dos compositos podem ser determinadas pela chamada regra das misturas (Hillig, 1980):

P=P1Vi+P2V2+ ""+PiV'i
(1)



onde P ¢ a propriedade do compdsito, Pi e Vi sdo valores das propriedades e da fragio

volumeétrica, respectivamente, para a i-ésima fase.

As propriedades dos compésitos dependem basicamente dos seguintes fatéres
(Richardson, 1977 ; Busigin et al, 1983):
- nalureza dos componenies;
- grau de interagdo enltre as fases - caracteristicas da inierface mesofase;
- razdo de forma (relegdo comprimento - didmetro, fibra ¢ porosidade da carga;

- grau de homogeneizacdo e misiura entre 08 componentes.

As propriedades dos compositos sdo determinadas através de ensaios fisicos,
mecénicos e térmicos, obtendo-se assim valores para propriedades como dureza,
densidade, resisténcia a tragdo, resisténcia a compressio, resisténcia a flexdo, coeficiente
de Poisson em tracio e compressdo, contetdo em fibras e de vazios, resisténeia ao

impacto e propriedades térmicas (Lacosta, 1985).
2.4.1. Propriedades fisicas

2.4.1.1. Dureza

Este ensaio mede a resisténcia a penetragdo ou ao risco. A presenga de
plastificantes diminui a dureza, cnquanto gue a presenca de ligagdes cruzadas
aumentam-na {Mano, 1983).

A dureza dos materiais ¢ significativamente afetada pela adicdo de cargas, pois
mesmo ndo agindo como refor¢o ativo, elas limitam a mobilidade das cadeias,
impossibilitando a flexibilidade do polimero.

Para compdsitos reforcados com fibras longas existem solugdes matematicas na
determinacio da dureza, especialmente quando a resisténcia nao ¢ aplicada ao longo do
eixo da fibra. Quando o reforgo ocorre com fibras curtas, a dureza dependera do
comprimento e/ou distribui¢do da fibra, da eficiéncia da transferéncia de tensoes, da

interface ¢ da orientagdo da fibra (Folkes, 1987).
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assemelham-se a uma transigao de fase: possuem duas regides com propriedade
diferentes e bem definidas.

Dentre os fatores que afetam os ensaios de tragdo estdo a orientagdo

molecular, a velocidade de deformacao e a temperatura (Turner, 1988).

2.4.2.2. Ensaio de Flexao

Nos ensalos de flexdo, que sZo mais usados para controle de qualidade e

especificacdo de materials, sdo feitas as seguintes consideragdes (Martin, 1985,

Loveless,1966):

]

inexisiéncia de concentra¢@o de tensdo nos coniatos do corpo de prova com os

apoios;

a distdncia enire 05 pontos de apoio ndo varia durante o ensaio;
- ndo hd forgas horizontais nos supories;

os efeitos das tensdes de cisalhamento sdo despreziveis, ou seja, as planas

permanecem planas ap’os a aplicacdo das for¢as;
No ensaio de flexdo, ocorrem esfor¢os combinados de tragido e compressdo, conio

mostra a Figura 1.

Figura |

Esfor¢os mecdnicos sofridos pelo corpo de prova em flexdo (Freire, 1992).

2.4.2.3. Ensaio de Impacto

O teste de resisténcia ao impacto é um ensalo de fratura a alta velocidade, que
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mede a capacidade que um matenial tem de absorver energia de deformacio (Shah,

1984).

-

E o ensaio mais indicado para avaliar os fatores que afetam as propriedades
mecdnicas dos produtos moldados por injecdo (Murphy et al, 1988; Morales & White,
1988) pois as cadeias poliméricas sdo orientadas perpendicularmente ao plano da fratura,
aumentando a resisténcia do material ao impacto, devido a sua forte dependéncia com

as condigoes de moldagem e orientagio molecular.

As fibras curtas diminuem a resisténcia ao impacto, reduzindo o alongamento na
ruptura e concentrando tensdes nas suas extremidades, em areas de adesdo fibra-matriz

fraca e em regides onde elas se tocam (Mills, 1986; McMichael & Fisher, 1989).

Os enszios de impacto s3o utéis na comparagdo entre as energias de impacto
relativa de diferentes materiais e no estudo do efeito do tratamento térmico e do
processamento . {se moldado por injecdo ou por compr.essz‘io). Estas comparagdes
dependem da geometria do material, das dumensdes do entalhe e da velocidade do
impactador {Cantwell & Monton, 1991).

O processo de absor¢dio de energia por um material pode ser dividido em trés
estagios (O\Toole, 1990):

1. Estagio inicial, elastico, que conduz & fratura inicial;

2. Propagacio da f{ratura, possivelmente acompanhada por mecanismos
secundarios, tais como formac#io de estricgdo, escoamento, estiramento e
retorcimento;

3. Estagio final, envolvendo quebra das fibras.

A ductihdade da amostra é afetada pelas dimensdes do entalhe, por este produzir
componentes triaxiais de tensdo, impossibilitando a presenga de tensdes de cisalhamento
que provocam fluxo e deformacdo plastica, dando origem, a fratura fragil (Korowitz,
1982). O tipo de fratura & caracterizado através da superficie fraturada (Hunston, 1984)
da seguinte forma:

- fratura ﬁ'ﬁgz’i - apresenia baixo consumo de energia de impacto, pouca deformagdo

plastica;
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- fratura ductil - apresenta alto consumo de energia de impacto e variagdes na forma.

A resisténcia ao impacto € methorada pela incorporagioc de plastificantes
(Bradshaw et al,1972); particulas de borracha {(Hunston, 1984 ) ¢ reducio na densidade

de ligagdes cruzadas, no caso de polimeros termorrigidos, como a resina epoxi {Svkes &

Stoakley, 1980).

2.4.3. Propriedades termicas

As propriedades térmicas dos materiais plasticos sdo tdo importantes guanto as
propriedades mecdnicas. SAo propriedades extremamente sensivels as mudangas de

‘temperatura; a cristalinidade, a onienta¢do molecular, e outras.

2.4.3.1. Temperatura de amolecimento Vicat

Este teste. mede a temperatura na qual uma agulha plana de lmum? e secido
transversal circular penetra uma amostra termoplastica até uma profundidade de 1 mm

sob um peso especifico a uma elevacio de temperatura uniforme.

O método consiste em colocar a amostra em um suporte, baixar a agulha sobre a
mesma e mergulhar em banho de 6leo de silicone com velocidade de aguecimento
uniforme de 50 °C/h ou 120 °C/h. Através de um termdmetro, anota-se a temperatura
na qual a agulha penetra | mm de profundidade na amostra. O aparetho utilizado para
este ensaio esta mostrado na Figura 2.

Este método ndo é recomendado para etil celulose, PVC, ou outros materiais com
uma larga faixa de temperatura de amolecimento Vicat, entretanto, ¢ muito utilizade em

controle de qualidade, desenvolvimento ¢ caracterizagdo de materiais.

2.4.3.2. indice de fluidez

Este método determina a velocidade de extrusfio de resinas termeplasticas fundidas
através de uma matriz com o comprimento e didmetro do orificio especificados sob
condigdes previstas de temperatura € pressdo. Este ensaio € de grande importéncia na
caracterizacdo, especificagdo e controle de qualidade de termoplasticos que exibem

viscosidade baixa no estado fundido (Felicells, 1976).
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Figura 2

Desenho de um aparetho utilizado para determinagio da temperatura de amolecimento

vicat (ASTM D 1325).
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O indice de fluidez € inversamente proporcional a viscosidade, ou seja, quanto mais
viscoso, menos material fluird; por sua vez, como a viscosidade € diretamente
proporcional ao peso molecular médio do polimero, o indice de fluidez sera inversamente

proporcional ao peso molecular.

O aparelho & essencialmente um plastomero de extrusio operando a uma
determinada temperatura, consistindo de um cilindro de ago aquecido e contfolado
termostaticamente, com uma matriz na extremidade inferior e um pist&o dotado de pesos
determinados operando dentro do cilindro {Iso Recommendation,1968). A Figura 3

mostra o esquema de um plastémero.

O corpo de prova pode ter qualquer forma geométrica, desde que seu tamanho
permita sua introducio no orificio do cilindro, ou seja: pd, granulos, tiras de filmes ou
tarugos moldados. Caso o material contenha componentes volateis, hd a necessidade de
haver um condicionamento prévio, pois a presenca de umidade n3o somente afeta a
reprodutibilidade do teste como tambéﬁn, acelera a degradacio de alguns matenais a

altas temperaturas,
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Figura 3

Aparelho utilizade na determinago do indice de fluidez (Felicelli, 1976).
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2.4.4. Propriedades elétricas

As principais fungdes dos iateriais plasticoes no campo da eletricidade e da
cletrénica s3o de isolamento elétrico, tendo como principal aplicac@o dielétricos de
condensadores (Lacosta, 1992 1). Essa propriedade originou-se do controle de sua
estrutura quimica, textura, morfologia e de alguns residuos come impurezas e aditivos.
As aplicagbes comd isclante ndo sio afetadas a baixas tensdes elétricas, mas a altas

tensdes afeta o desempenho e a vida util do material (Buckingham).

Uma caracteristica dos materiais dielétricos € a auséncia de elétrons livres em sua
estrutura, eliminando a possibilidade de uma corrente elétrica continua quando se
encontram sob 2 agdo de um campo elétrico. O campo elétrico pode produzir em certos
materiais somente pequenos deslizamentos reversiveis de particulas carregadas dentro
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dos limites de sua molécula, sem alterar as ligagdes dos dtomos na molécula

{Lacosta, 1992 ).

A capacidade de um isolante “resistir” a passagern de uma corrente continua nio &
necessariamente sindmmo de sua capacidade para resistir a corrente alternada. No
primeiro caso a resistividade do matenial é de principal importﬁncia e no segundo caso
o fator de dissipacdo ¢ a permissividade sdo as propriedades mais importantes, onde se
determina o fator de perdas produzido em campos alternados. Estas duas propriedades
juntas sao conhectdas como propriedades dielétricas (Lacosta, 1992 II).

Os matenais se classificam de acordo com a sua resistividade elétrica em:

-maierial isolante, onde: p = 102 g 102 Ohmjcm
-material semicondutor, onde: p = 10" a 10 Ohmfem
-matrerial condutor, onde; p < 10° Qhmfem

Os materiais nio polares sdo pouco influenciados pela temperatura ¢ f;equéncia
de teste, enquanto que, nos materiais polares saoc grandes estes efeitos. A baixas
frequéncias, o efeito da unudade pode ser grande nos materiais polares, com um
aumento de 30 vezes no indice de perdas, e um aumento de 20% da permissividade

produzida com uma absorgdo de 0.3% de agua.

2.4.4.1. Constante dielétrica

A constante dielétrica, também conhecida como permissividade relativa, é dada
pela relagdo entre a capacidade de um condensader, onde o espaco entre os eletrodos
esta inteiramente cheio com o material isolante em questio, com a capacidade de outro
condensador da mesma configuracio, onde os eletrodos se encontram vazios conforme

. mostrado na Figura 4.

Os materiais poliméricos possuem baixa constante dielétrica.

2.4.4.2. Tangente de perda

Também conhecido como fator de perdas, ¢ dado pela tangente do dngulo de
perdas. O angulo de perdas {como mostra a Figura 5) de um material isolante € o angulo

em que a fase diferencial entre a tensdo aplicada e a corrente resultante se desvia 90 °,
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Figura 4

Relagdio entre as capacidades de um condensador de placas paralelas com vécuo (a) e

um plastico (b} com um dielétrico entre suas placas (Lacosta Berna, 1992);

q" Q- Q+__ Q—-i

N Z - #+ Iz

+ = A e

+ e
- F — Sl PO
o+ R e
o+ S N
o S ol Y S
o+ —~ +4Z 0 =
‘ .Y Ay

l ta) &}
quando o dielétrico do condensadeor consiste exclusivamente em um material dielétrico.

O resultado € expresso €m radianos.
Figura 3

Representacédo vetorial dos fendmenos elétricos em um condensador
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2.4.4.3. Rigidez dielétrica

A rigidez dielétrica indica a capacidade isolante do material E medida pela tensio
elétrica que o material pode suportar antes da ocorréncia da perda das propriedades

isolantes. A falha do material & revelado pela excessiva passagem de corrente elétrica,
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com a destruicio parcial da pe¢a. E zcompanhado de efeitos luminosos, ruidos,
Interferéncias em transmissdes de rédio e televisio. O polietileno se destaca como o
material que possul rigidez d';lelétrica mais elevada. N&o é uma propriedade usado em
metals, pols estes sdo bons condutores de eletricidade (Mano,1891). O esquema do
aparelho & mostrado na Figura 6.

Figura 6

Dispositivo para medir a rigidez dielética de materiais isolantes sélidos.
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A ruptura é muito dependente tanto da estrutura macroscépica como da
miqroscépica do isolante. Pode ocorrer que, por mieio de um aquecimento dielétrico se
produza uma elevagio da temperatura e o esfor¢o produzido pela tensdo pode ser alto
o suficiente para acelerar 0s elétrons através do material. As zonas vazias no intericr do
material podem ionizar-se, produzindo um bombardeio do material e consequente
degradacio. O esforgo pode ser suficientemente alto para romper as ligagdes quimicas
da estrutura do polimero e provocar a degradag¢do no interior de materiais menos
resistentes,

A voltagem de ruptura pode variar consideravelmente de acordo com a geometria
¢ a colocacdo dos eletrodos. Irregularidades na superficie dos eletrodos ou do material
a ensaiar afetam os resultados; por isso os eletrodos devem estar limpos e livres de
arranh@es € as pecas a ensaiar lisas e homogéeneas.

O teste pode ser feito a vérias temperaturas, ¢ em qualquer meio gasoso ou liquido.
A voltagem alternada, a frequéncias comerciais, ¢ aplicada aumentando-se até gue
ocorra a fatha dielétrica. Existem trés métodos para aplicagdo da voltagem:

A - "Short 1ime 1est” {tempe curto)

20



B - "Step-by-step test” {passo a passo)

C - "Slow rate of rise test” (1axa lenta de aumento de voltagem;.

2.5 PROCESSAMENTO DOS COMPOSITOS

Os métodos de processamento de plasticos reforgados mais utilizados sdo injegio,
compressdo e extrusao (Blass,1983), podendo ser classificados em processos com molde
aberto e¢ com molde fechado. As pegas f[eitas em molde aberto exigem pouca ou
nenhuma pressdo, proporcionando acabamento apenas em uma das faces da peca. Esse
processo ¢ usado em compodsitos termorrigidos na fabricagio de pecas grandes e se
divide enu moldagem manual ("hand lay-up”), laminacio a pistola ("spray-up”),
moldagem por bolsa a vacuo por autoclave, vazamento centrifugo e moldagem por

bobinagem de filamento (Borsteli, 1988; Anon, 1989).

Os moldes fechados apresentam duas cavidades, "macho” ¢ “fémea”, onde ©
material ¢ submetido a pressdo durante o periodo de moldagem. Os processos mais
utilizados sao moldagem por transferéncia, pultrusio e moldagem por injegio (Mijovic,
1989; Anon, 1987). As pecas moldadas por esse processo apresentam acabamento nas

duas faces e excelente reprodutibilidade.

2.5.1. Extrusao

Szo dois os processos de extrusio em compdsitos termoplasticos (Gerbig, 1988):

- Extrusdo Coaxial - é a técnica mais antiga. O rermopldstico fundido reveste as
fibras continuas. O compdésito é enido resfriado e peletizado, obtendo-se fibras
alinhadas longitudinalmente ao longo do grdnulo. A desvantagem do processe é a
dificil dispersdo das fibras (Gwinn & Castagno, 19853);

- Processo de Composigdo - é a técnica mais utiizada. Polimero e fibra sdo
previamente misturados d seco, e exirusados, a seguir. Este processo oferece boa
dispersdo das fibras, dando ao produto final maior homogeneidade, como também,
proporciona a liberacdo de produtos voldteis (Carvalho Fco, 1979). Neste

processo, é possivel a oblengdo de produtos acabados ou semi-acabados em regime
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continuo, onde o material polimérice, puro ou aditivado, em forma de “pellers”
regulares, irregulares ou po, € fundido, homogeneizado e forcado a passar arravés

de matrizes de formarto definido.

As eitrusoras podem ser classificadas em extrusoras de monorosca {parafusc
Gnico) ¢ dupla rosca {(dois parafusos). Nas extrusoras de rosca Unica, a alimentacdo das
fibras, feita separadamente, afaés a plastificagio do polimero, ndo € usada, tendo em
vista a nZo homogeneizagdo satisfatonia das fibras. Ao contrario, a uulizagdo de
extrusora de dupla rosca, permite alimentagdo das fibras apos plastificacdo do polimero
(Carvalho, Fco, 1979). A Figura 7 mosfra o desenho de uma extrusora de rosca Unica

{Blass,1983).

As extrusoras de rosca dupla apresentam as seguintes caracteristicas: desgaste
menor, roscas auto-limpantes, permite alimentagdo da carga apds plastificacao do
polimero, necessitam de alto investimento, sdo de manutengdo mais complexa, sdo
apropriadas para grandes produgdes e permitem a troca dos parafusos.

Figura 7

Desenho de uma extrusora de rosca Unica (machion & Simielli, 1980).

FUNIL OE ALIMENTACAD ELEMENTC;
ROSCA DE ACOPLAMENTO
SECGAC DE ALIMENTACAD / CILINDRG -t arm v g
AN cmwono

/El EMENTOL. DI
AQUECIMENTO




A quebra das fibras durante o processo de extrusio de um compésito é devido a
interagdes fibra - fibra, fibra - equipamento {cilindro e parafusc) e fibra - polimero

{Turkovich, 1983}, influenciadas por diversos fatores, como {Richardson, 1983): |

alto cisalhamento;

velocidade da rosca (quanio maior a rotag@o, menor o comprimento das fibras;

remperatura {quanto maior, maicr o comprimenio final da fibra no composito);

viscosidade;

conteudo de fibra (quanio maior, maior o contaio e friccdo enire as mesmas,

reduzindo o comprimento final da fibra) e

desenho da mdquina { por exemplo, a profundidade do canal de homogeneizacao,.

2.5.2. Injecao

A injegdo ¢ um dos processos mais utilizados para materiais termoplésticos. E um
processo descontinuo, ciclico, que proporciena uma rapida ¢ ccondmica produgdo de
pecas de precisdo ¢ de elevada quahdade (Kelleher, 1990).

Os tipos de maquinas utilizadas na moldagem por injecdo sio {Machion, 1980):

a) injetora a pistdao - 0 material é forcado por um pistio a passar por um cilindro
aguecido a fim de ser injetado no molde. E pouco urilizada, por apresentar
sistema de aquecimento deficiente, m& homogeneizacdo no cilindro de
plastificagdo (a for¢a de cisalhamento € insuficiente ¢ a temperaiura na “cabega”
do pistio ndo ¢ homogénea) e ciclos de moldagem irregulares. Estas
desvantagens ocorrem pelo fato desse tipo de equipamento ser operado
manualmente.

b) injetora do tipo rosca reciprocante - € uma maguina que utiliza uma “rosca
sem fim” acionado por motor elétrico, que promove plastificacdo e
hmﬁogeneizagéo da resina. Através de um sistema hidraulico, a rosca move-se
para [rente, injetando a resina no molde ¢, recua para a posigdo inicial, girando
reversamente, quando mais material alimenta a injetora, remiciando entdo, o

ciclo de trabalho. Esse tipo de injetora possui as seguintes vantagens:
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plastificagdo do polimero mais rapida; melhor homogeneidade na temperatura
da massa fundida; melhor aproveitamento de material recuperado; menor perda
de pressdo; e limpeza do cilindro mais rapida e eficiente.
As técnicas de moldagem por inje¢do apresentam as seguintes vantagens (Simielli,
1983):

- aparéncia e textura superficial desejada;

baixo nivel de perdas;

maxima exatidao de forma ¢ dimens3o da pega injetada;

possibilidade de formacdo de orificios, marcas e insercdes de outros materiais,
obtendo-se pecas para pronta aplicagio.

A selecdo da temperatura de moldagem, que é funcio do tipo de matenal, é afetada
pelo nivel de orientacdo e pela temperatura de degradacio do polimero, como também

depende da geometna do parafuso e da temperatura do cilindro (Freire, 1992).

A baixa condutividade do plastico, faz com que se cleve por mais tempo a
temperatura no interier do molde, aumentando a relaxagao das molécuias, dificultando
sua orientagao {Rubin, 1988).

Devido ao resfriamento mais rapido no molde, os ciclos de injegdo dos compositos

sdo menores do que os de polimeros sem carga (Rubin, 1988).

2.5.3. Compressao

A moldagem por compressdc é o mais antigo processo utilizado. k£ usado tanto na

moldagem de materiais termorrigidos e termoplasticos (Blass, 1938).

O molde, cmr c‘!uas-partes, ¢ montado em uma prensa hidraulica e aquecido até a
temperatura especifica do material. O material € colocado no molde aberto em forma
de pé, flocos, esferas, tabletes, sobre a cavidade inferior. A prensa ¢ acionada, fechando
os moldes um contra o outro, aumentando a pressdo sobre o material a moldar. Apds
certa tempo, o molde é aberto ¢ é extraido o material moldado. Essa sequéncia de

operagdes pode ser manual, automatica ou semiautomatica.
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Na moldagem de pegas grandes, a pressdo € momentaneamente removida para

eliminar gases que levam a formacio de bolhas.

Os moldes utilizados pof compressao sdo classificados segundo diferentes critérios.
Podem ser inteirigos, para pegas simples, ou de corpo fendido, para pegas de geometria
mais complexa. Os processos de moldagem por compressdo apresenta as. seguintes
caracteristicas, como mostra 2 Tabela 2.

Tabela 2

Caracteristicas de moldagem dos processos de compresséo

. VANTAGENS DESVANTAGEENS

. menor rerda de material _ - dificil extragda;

- menar tensedo interna nos . facilidade de formar vebarbas
moldados . paredes espessas tendem a

» maicr nfimero de cavidades nticleas mal curados

» usado em pegas com paredes » inviabiliza pefas de desenho
delgadas complexa |

. maior ecdnomia em fevramentas -

3. REVISAO DA LITERATURA

Q uso de cargas para a fabricac;éo de materiais compdsitos ja fol mencionado na
Biblia, referindo-se 4 incorporagdo dé palha na fabricagdo de tijolos (Miles). Por volta
de 2500 A.C. no Fgito Antigo, foi desenvolvido o processo de mumificagéio semelhante
20 atual bobinamento de filamento (“filament winding”) (na fabricagdo de tubos de

plasticos reforgados). Feixes de papiro’ eram utilizados para reforcar betume na
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fabricagdo de barcos, processo usado até hoje em algumas regides da Arébia

{Richardson, 1977).

O apareamento dos plasticos reforcados ocorreu ha séculos, quando inimeros
pesquisadores utilizando métodos empiricos desenvolveram trabalhos que levaram ao
desenvolvimento da série de materials, tecnicamente valiosos, com base em resinas fenol
e uréla formaldeido (Berlin et al, 1985). Em 1839, Smith patenteou a resina fenol-formol,
que sofol comercializada em 1909, sob o nome comercial de baquelite (Milewski &
Rosato, 1981; Rosato, 1982). Surgiram na década de 30, a fibra de vidro e o processo
de cura do poliéster. A combinagdo de poliéster termorrigido com tecido de fibra de
vidro originou um material com boas propriedades termomecénicas, mas que gerou
desvantagens em termos de processamento e custo (Deanin, 1981). Na mesma época,
foi produzido comercialmentie o silicone (Milewsk: & Rosato, 1981), porém os agentes

de acoplamento do tipo silano que melhoraram a ligagdo entre o polimero e a fibra, sé

4

foram usados na década de 30.

A partir da década de 30, aparcceram as fibras de alto desempenho usadas hoje em
compdsitos (Milewski & Rosato, 1981} _ carbono (1930), boro (1963), vidro tipo §
(1967), aramida (1971), e as fibras hibridas (1980).

A primeira aplicagdo comercial de um termoplasuco reforgado comegou nos anos
50, com a fabricacio de granadas e outros dispositivos da indistnia bélica, em
poliestireno reforgado com fibra de vidro (Blass, 1988). A partir dai, a tecndlogia se
expandiu para a poliamida (nylon) e para outros pldsticos de engenharia {Gerbig, 1988).

Com a crise do petrdleo nos anos 60 e 70, as resinas plasticas atingiram pre¢os
muito altos. Para minimizar os custos de fabricacio, passou-se a utilizar cargas minerais
nio fibrosas de baixo custo, como aditivos em plasticos ¢ borrachas, com fins ndo
reforgantes (Rabelo, 1989).

A industria de compdsitos paliméricos é hoje um dos setores de maior crescimento
no desenvolvimento de novos materiais (Carriere, 1991). A utilizacio de compésitos fol
o resultado da necessidade de se compensar o aumento dos custos das resinas virgens,

bem como, ampliar a disponibilidade de materia-prima. Atualmente, o desenvolvimento

26



de novas tecnologias faz com que a necessidade de se obter melhores propriedades seja
maior, tals como alta resisténeia a tragdo, médulo de elasticidade elevado e baixa
expansdo térmica, e para atender aos diversos segmentos do mercado, a4 custos

competitivos (Rossi, 1991).

Ao serem dispersas em polimeros, as cargas modificam propriedades fisicas e
mecanicas do composito, de acordo com o teor de carga, sendo mais acentuada pelo tipo
de material e condigdes de processamento (Kartz, 1978 & .\;fiaurer, 1985}). As
propriedades dos polimeros carregados diferem em varios aspectos em relacdo aos sem
carga. Para utilizacio de um determinado compdsite, ¢ unportante conhecer a estrutura,
a morfelogia, a granulometria ¢ a distribuigdo granulométrica das particulas, bem como,

a interacao da matriz com a carga (Sheldon, 1982 & Manson, 1976).

Praticamente todos os polimeros comercials ja foram utilizados como matrizes em
compositos, destacando-se o poliéster insaturado, o mais versatid dentre os
termorrigidos, devido ao custo relativamente baixo e grande facilidade de fabricacdo na
forma de laminados. Resinas fendlicas, epoxi, polipropileno, poliamidas e poli(cloreto
de vinila) também tem sido muito utilizados (Baijal, 1982). As fibras mais usadas sao as
de vidro, as de carbono, as celuldsicas e, recentemente, as de poliamidas aromaticas
(aramidas) e de polictileno de ultra alto peso molecular. Carbonato de calcio, talco,
mica, negro de fumo e microesferas de vidro sdo as principais cargas ndo fibrosas de
interesse comercial (Gachter & Muller, 1985).

As propriedades dos compositos dependem fortemente da natureza da interface,
que determina como as energias de impacto e deformacdo sdo transferidas da matriz
para a fibra. Quanto melhor for a adesio matriz/carga, mais dificil sera a penetragio
de gases, umidade ou outras substancias quimicas (English, 1987). Através da mesofase,
gque ¢ uma camada de dimensdes infinitesimais, ocorre a transferéncia de tensoes

{Theocaris, 1987).

InGmeros estudos tém  sido feitos sobre as propriedades da mesofase em
compositos. Leidner ¢ Woodhams (1974a, 1974b) investigaram as propriedades ténseis

e de fratura, aplicando correlagdes empiricas e semiempiricas a compositos com cargas
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paruculadas. Gonzales et al. (1977 a-b), vem desenvolvendo trabalhos com sepiolita
como carga em clastémeros ¢ com outros.termoplasticos, tais como polietileno,
polipropileno e outros, obtendo resultados significativos. A sepiolita, assim como outros
silicatos, tem sido usado como um catalisador em transformagdes de compositos
orgénicos desde a década de 70 devido a sua atividade catalitica, atribuida a presenca
do centro acido superficial do tipo de Bronsted ¢ Lewis (Corma et al, 1984 & Closs,

1979).

Varios artigos considerando o efeito da camada da mesofase nas propriedades dos
compositos poliméricos ém sido publicado por Theocaris (1984, 1985). O ponto de
partida de seus estudos foi a deternmunagio das caracteristicas da mesofase (tais como
espessura, médulo de elasticidade e percentual volumétrico de material) e sua alteragdo
através de tratamentos fisicos ou quimicos, observando as variagdes das propricdades
mecinicas Manson (1983) considera a mesofase como um fator bastante critico nos
compésitos devido a sua forte dependéncia nas interagdes entre as fases, que podem ser
através de forgas de dispersdo, for¢as polares ou por pontes de hidrogénio, que definem

0s niveis de adsor¢do das moléculas poliméricas pelas particulas de carga.

O uso de agentes de acoplamento do tipo silano em compésitos poliméricos
visando melhorar a resisténcia quimica através da melhoria da adesdo interfacial, foi
feita por Inoue & Kohama (1975), que usou agente silano em superficies de vidros
adicionados ao polipropileno e poliestireno, observando que para cada sistema
polimero/carga & utilizado um tipo de agente de acoplamento de acordo ¢om as
caracteristicas superﬁéiais dos componentes. Han (1981), estudou o efeito de agentes de
acoplamento sobre as propriedades reoldgicas, processabilidade ¢ propriedades
mecénicas de polipropileno carregado com cargas inorgdnicas, carbonato de calcio e
esferas de vidro, usando como agente silano, N-octil trietoxi silano ¢ alfa-aminopropil
trietoxi silano, e um agente do tipo titanato (isopropil triisostearoil titanato). Foi
concluido que houve pouca melhora sobre a viscosidade e médule de elasticidade
quando foi utilizado o agente de acoplamento N-octil trietoxi silano em relagdo ao

alfa-aminopropil trietoxi silano ao sistema polipropileno/carbonato de calcio (50 % em
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peso)} € que a resisténcia ténsil e o alongamento percentual dependia do agente de
acoplamento utilizado. Carvaltho et al.{1991) investigou as propriedades mecinicas no
sistema PEAD/sisal. Foi concluido que a fibra de sisal tratada promoveu melhorias na
adesdo interfacial entre fases do composito, evidenciadas pelo aumento na resisténcia a
tragio do material. Chiang & Yang (1988) obtiveram resultados semethantes quando
estudaram o sistema polipropileno/mica modificada com agente de acoplamento do tipo
silano. Acosta et al. {1986a) pesquisou o efeito da adesdo nas propriedades mecénicas
de compésitos de polipropileno, contendo sepiolita tratada com diferentes aaidos. A
existéncia da mesofase fot demonstrada através de estudo cinético de cristalizagio nao
1sotérmica, utilizando um método para determunar a exponencial # na equacido de
Avrami (Bigg, 1985). Em relacio as propriedades mecénicas, o modulo de Young em
fungdo da concentracdo de carga, mostrou-se inalterado em relagio a variagdo na
estrutura interfacial de cada composite com sepiolita tratada e nado tratada, tendo-se
concluido que ambas apresentaram boas propriedades de adesdo e compatibilidade com
a matriz polipropileno. Acosta et al (1986b} estudaram compésitos de polipropileno com
sepiolita tratada com acidos orgénicos, obtendo maior drea especifica na sepiolita, e uma
esterificagdo genuina, do ponto de vista quimico.

Em pesquisa realizada por Monte & Sugerman (1978} cm  sistemas
poli;ﬁropileno,”carbonato de calcio e polipropileno/taico tratados com TTS (triisostearoil
isopropil titanato), verificou-se uma diminui¢do na resisténcia a tragdo dos compositos,
tanto com as cargas modificadas como as nao tratadas. Um estudo comparativo entre
as propriedades mecanicas e a estabilidade dimensional foi feito por Morales et al (1988)
em compdsitos polipropileno com talco. Os resultados indicaram que estes composiios
apresentaram melhores propriedades mecdnicas do que os de polipropileno com
sepiolita, evidenciadas através de analises microscopica, onde a orientaéﬁo das particulas
de talco durante o processo de moldagem é mostrada. Devido a sepiolita ser um agente
nucleante mais potente do que o talco, a cristalizagdo é terminada imediatamente apos

a moldagem dos compositos.
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Inimeres sio os estudos realizados sobre as propriedades dos compositos.
Stamhuis (1988a) estudou a resisténcia ao impacto utilizando fibras de vidro curtas e
elastdmero ao polipropileno. Na avaliagio da resisténcia 4 tracao e modulo de flexdo,
Adur et al (1989) utilizou o sistema polipropileno com talco. Em estudos realizados por
Zadorecky & Michell (1989), foram avaliados os aspectos de reforco das fibras de
celulose como em polimeros orginicos moldados por RIM ("Reaction Injection
Molding”), que ¢ a moldagem do material refor¢ado por injecdo, durante a
polimerizacdo. Chacko et al (1983) realizou estudos sobre as propriedades mecanicas de
alguns polietilenos carregados com carbonato de calcio, observando a dependéncia com
o contetido da carga, {quanto maior, menor a resisténcia A tragdo e alongamento na
ruptura), a interface polimero - carga e o peso molecular (quanto maior, maior
alongamento na ruptura). O tratamento do carbonato de calcio com um agente de
acoplamento do tipo titanato methorou o alongamento na ruptura, mas dinynuiu a
resisténcia a tracao; ambo's os efeitos atribuidos ao melhoramento na dispersao da carga
no polimero. Carvalho et al (1990) investigou a influéncia das condigdes de
processamento na resisténcia 4 tragdo, no modulo de flexdo e na dureza de compodsitos
de polictileno de alta densidade com fibra de sisal & véarias concentra¢des de carga. O
aumento do teor de carga reduziu a resisténcia a tragdo e aumentou o moédulo de flexdo,
havendo pequena diminui¢Zo na dureza do compoésito. A diminui¢do da resisténcia a
tragdo com o aumento ‘do teor de carga foi atribuido & fraca adesio entre a matriz ¢ a
carga, enquanto o aumento do médulo ocorreu devido 2 rigidez das fibras, que causam
enrijecimento do .compésito. Em relagzo a diminuicio da dureza do material, pode ser
considerado que esta propricdade seja insensivel ao teor de carga, por ser mais
fortemente dependente das propriedades da matriz do que do préprio composito.
Trotignon et al (1987) verificou que compositos de cargas hibridas mica - fibra de vidro
com polipropileno, methoram a atuagio termemecdnica (exceto modulo), propriedades
de processamento (indice de fluidez, isotropia e concentracdo) alem de causar

diminuigdo do custo.
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Raj et al, {1990a) estudaram o sistema PEBD linear reforcado com fibra de
madeira, fibra de vidro e mica. Os resultados mostraram que os compdsitos contendo
fibra de vidro apresentaram os melhores valores em relagdo a resisténcia ténsil,
elonga¢do e energia de fratura. O PEBD linear carregado com mica mostrou resultados

ptores em relagdo aos compositos com fibras de madeira.

Laranjeira (1992) estudou o efeito do agente de acoplamento (titanato) nos
compositos de polipropileno/atapulgita. Os resultados experimentals mostraram que
mesnio ¢om 0 aumento do teor de carga, o tratamento da carga com titanato diluido
niao aletou, de modo significativo, a dureza do compdsito ¢ a resisténcia a tragdo. A
adesao polimero-carga se mostrou ciiciente nos compdsites com carga tratada com
titanato diluido, e com particulas de carga menores. O aumento da concentragdo de
titanato diluido com nujol ne tratamento da carga, provocou diminui¢dc no indice de

fluidez.

Os beneficies da mica como fibra reforcante sdo amplamente reconhecidas devido
a0 seu amplo uso dentro da industria de plasticos. Essas propriedades tem levado
a mica a aplicagdes onde sdo  reguisitos importantes a estabilidade dimensional,
dureza, bom desempenho térmico e boa aparéneia superficial. Na maloria dos casos,
as propriedades da mica sdo intensificadas através do uso de agentes  de
acoplamento do  tipo organosilicone.

Inimeros tém sido os trabaihos publicados sobre compdsitos polipropileno
- mica. Busigin et al.(1983) estudaram o efeito do tamanho ¢ da razio de forma das
particulas de mica  flogopita no  polipropileno. Verificou-se  um  aumento
na resisténcia ténsil e no modulo de elasticidade, que cra de se esperar, devido a
presenca de tamanho de particula pequenas. Em co;ﬁparag?m com o polipropileno
puro, a incorporagio de  mica elevou a temperatura de deflexdo térmica ¢
diminuiu  a resisténcia ao impacto, mantendo aproximadamente os mesmos niveis
de resisténcia a tracio do polimero sem carga. Xavier et al.{1990} estudaram compdsitos
de polipropileno isotatico com 40% (em peso) de diferentes cargas, (talco, carbonato

de calcio e mica), preparados por moldagem por injegdo. No caso dos compésitos
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com mica, a andlise por microscopia, revelou que as camadas de mica  sdo
Qrientadas paraiclamente a superficie do molde e, interiormente hd uma distribuicao
laminar. A incorporagio de carbonato de  calcio evitou a falha de polipropileno
para fratura a -30°C, enquanto qualquer uma das cargas pode evitar a falha frdgil
a 25°C. O desempenho do polipropileno  fot significativamente  afetado pela
incorporagdo de carga. Xavier (1986) estudou a relagdo  estrutura- propriedade
do polipropileno carregado com mica; os resultados mostraram que a resisténcia a
tragdo do compdsito aumentou quando o polimero fol misturado com até 30% de
mica em peso ¢, calu gradualmente com o aumento da concentracdo da carga. A
resisténcia ao impacto aumentou com o aumento da concentracdo de mica em torno
de 20% e a resisténeia & flexdo também mostrou aumento acima de 40%. Xavier ¢
Sharma (1986) estudaram compdsitos de polipropileno com mica tratada
superficialmente com TTS (triisoesteaoil isopropil titanato). O tratamento n2o resultou
em melhoria nas propriedades e foi observada queda simultdnea na resisténcia ténsil
e no grau de cristalinidade da matriz em comparacio ao mesmo material com mica nio
tratada. Chiang & Yang (1988) analisaram o efetto da carga ndo tratada, tratada
com varias concentracdes de agente de acoplamento do tipo silanc e o efeito da
modificacio da matriz com acido acrilico por reagdo de graftizacio. Os
tratamentos provocarain aumento significativo na resisténcia ténsil com o
tratamento dos dois componentes. Faulkener (1988) * comparou  as propriedades
do composito PP/mica moldados por inje¢do com e sem mistura prévia em extrusora,
concluindo que a extrusdo provoca quebra excessiva nas escamas de mica, diminuindo
a sua tazdo de forma, produzindo como consequéncia propriedades mecédnicas
inferiores. Resultados semelhantes foram alcang¢ados por Adur et al.(1989) quando
estudaram diversos tipos de mica, com e sem tratamento superficial, em compdsitos
com polipropileno ¢  polipropileno graftizado  com  4cido acrilico misturados
em mnusturador interno (Banbury) a frio. Poucos foram os trabalhos encontrados
sobre ABS/mica e os mesmos ndc davam  maiores informagdes (Maine, 1974,

Gergib, 1988).
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4. MATERIAIS E METODOS

As técnicas de preparagdo, moldagem ¢ caracterizacio dos compdsitos, bem

como as modificagdes realizadas na carga estdo apresentadas na Figura 8.

4.1. EQUIPAMENTOS UTILIZADOS

Além da aparethagem  comumente encontrada em laboratdrio, tais como
balanga  analitica, estufa, baldo volumeétrico e outros tipos de vidraria, foram
utilizados os seguintes equipamentos:

-Aparclho para determunacio do brilho, DYK - Chemie, modelo 4011 (Alefnéo);

-Aparctho  para determinag¢ido da Resisténcia ao Impacto, TINIUS OLSEN,
66,

- Aparelho  para determinacdo da Temperatura de Amolecimento Vicat,
TINIUS OLSEN, MC comprolle;

- Aparetho para medir a Rigidez Dielétrica - OLPRUFGERAT PGO-S BAUR;

- Dielectric  Coeflicient &  Loss Factor Testing Set., modelo TR 9701;

- Durémetro, modelo ACCO, Wilson, 3 JR PL. Rockwell R;

- Entalhador, modelo TMI, 2205;

- Extrusora monorosca;

- Injetora, PIC - BOY, modelo PIC;

- Méaquina universal de ensaios, Instron, modela 1122;

- Misturador interno do tipo Henshel, Mecanoplast, modelo ML-Q;

- Oscilador Hewlett - Packard, modelo 209A,;

- Osailloscope 15MHz Preciston , modelo 1477,

- Paquimetro  Mitutoyo, (Stainless Hardened);
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Figura 8

Fluxograma de preparagdo e caracterizacao dos compodiag.sitos
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- Plastdmetro, DSM, modelo MI - 3;
- Prensa  hidraulica - Schulz com capacidade méxima de 13 toneladas

adaptada com placas:de aqueciniento iJara formagem a quenfe.
4.2 PRODUTOS QUIMICOS UTILIZADOS

4.2 PRODUTOS QUIMICOS UTILIZADOS

- ABS, tipo X17 - 4314, fornecida pecla CPB (Central de polimeros da Bahia)
Camacari (BA) com formulagdo e propricdades mostradas nas tabelas 3, 4
e 5

- AZDN - fornecido pela Seocicte Franciese Dérgano Sinvhese;

- Estearato de magnésio - fornecido pela VERESIT (Brasil);

- Mica moscovita, fornecida pela Bentonit Unide, Campina Grande (PB),
proveniente da mina de Proveite, Picui - PB.

- SAN - copolimero de estireno ¢ acrilonitrila, tipo SAN B-75, fornecido pela
CPB, com peso molecular: Mn= 33.110 e Mw = 110.518; |

- Tolueno - solvente fornecido peta EDN;

- MMA (Metil metacrilato de metila), mondmero fornecido pela CPB.

Tabela 3
Formulacio do ABS utilizado
INGREDIENMTES OUSNTIDADE (V% pesd)
COEDLIMERO ACRILONITRILA — ESTIREND (8AND - &£
HREG (%) - 34

(*) O HRG (High'Rubber Graft) é um elastémero termerrigido obtido pela

copolimerizagdo por enxertia de acrilonitrila e estireno em polibutadieno
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Tabela 4

Formulagido do HRG  utilizado

INGREDIENTES EUANMTIDADE (%

pDESo)
FOLIBUTADIENG S0
AURILONITRILA 12.5
.ESTIEENO 27.5
Tabela 5

Caracteristicas do ABS utilizado (experimentais)

FROPEIEDADES VAL OE

INDICE DE FLUIDEYZ (g/19 mini 0,43
DUREZA ROCEWELL 11z
TEMFERATURA DE AMOLECIMENTO VICAT (903 110
FESISTEMCOIA A TRARED (MN/m™=) iod, 3
MODULQO DE FLEXAEQD (GM/m=) H.EZE
CONSTANTE DIELETRICA dedz - 2.52
TANGENTE DE FEREDAS | 1.42 — &.00
RIGIDEZ DIELETRICA (EM/cmd E1.75
RESISTENCIA A0 IMFACTO TZ0OD (J/m2 Z4.38

4.3. METODOS EXPERIMENTAIS UTILIZADOS
4.3.1. Preparacao e tratamento da carga

4.3.1.1. Separagdo granulometrica da carga

A carga (mica) foi triturada num misturador interno do tipo

Henshel durante 5 minutos sob alta rotagdo. Sob estas condigdes a

temperatura no intericr do moinho chegou a atingir 50 °C. O material

triturado foi entdo separado granulometricamente por peneiras ABNT

de niimeros 30, 100 e 200 sob agitagdo durante 30 minutos. O material retido
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em cada uma destas peneiras (corn tamanhos de particula acima de 300
pr, entre 300 e 150 um e entre 150 e 75 umrespectivamente) [oi entdo

utilizado na preparacio dos compositos.

4.3.1.2, Tratanento na carga

Visundo melhorar a compatibilidade entre a carga ¢ a matriz foram feitas
algumas modificagdes na superficlie da mica. As cargas modificadas foram
incorporadas ao ABS com tcores de 1, 3 ¢ 3%, em peso, ¢ as suas propricdades
determinadas e comparadas com as dos compositos de mesma composigio
cujas cargas ndo foram modificadas. As cargas foram submetidas a dois
tipos de tratamentos quinmicos, a saber:

a) Recobrimento superficial da carga por selugdo de SAN (copalimero estireno-
acrilonitrila) em tolueno;

b) Polimeriza¢do em 1massa  de metacrilato de metifa (MMA) na presenca
da carga.

A - Tratamento com a solucio SAN-tolucno

Preparou-se uma solugdo a 20% de SAN em tolueno, adicionando-se 6% em
peso desta solugido a uma quantidade pré- determinada de mica. A carga {entre 300 e
150 um) e a solugdo foram misturados manualmente de modo que a mica ficasse
completamente umeﬁecida pela solugdo. A carga assim recoberta fol deixada em
repouso por 12 horas para evaporagdo do solvente e seca por 2 horas em estufa a

80 °C antes de ser utilizada na obtengdo dos compdsitos.

B - Tratamento com polimerizagdo emn massa de metacrilato de metila

Num reator de vidro {500 ml), equipado com agitagdo mecdnica e condensador,
foram adicionados 60g de mica ( entre 300 e 150 um ); 150 g de metacrilato de metila
e 0,225 g de azo-bis- isobutironitrila. A mistura foi mantida sob agitagio por
12 horas  a tcmperatura  ambiente,  antes do metacrilato de metila ser

polimerizado em banho termostatizado. O banho foi aquecido a uma taxa de 2 °C/min

37



até 80 °C, e mantido nesta temperatura por 10 minutos. A reagio foi estancada por
resfiamento  rapido, e o produto removido foi espalhado em bandejas de aluminio

€ eXposto ao ar por 24 horas para eliminar os mondmeros residuals.

4.3.2. Preparagao e moldagem dos compésitos

O ABS, juntamente com a carga nio lratada, em concentragdes de 5, 15 e
30%, em peso, foram adicionades a um musturador intermno do tipo Henshel com
capacidade para 5 kg e misturados em baixa rota¢io durante 1 minuto, e em alia
rotagdo durante 3 minutos. Em cada uma das concentragbes de carga utilizadas,
foram usados os trés tipos de granulometria. Este procedimento fol utihzado também
para ©s composites com carga tratada. Os compositos foram extrusados em extrusora

monorosca, ¢ o perfil de temperatura usado estd mostrado na Tabela 6.

Tabela 6
Condi¢es de operagdo da extrusora
velocidade da rosca 7o ovpm
Temperatura da Zona 1 174 =05
Tempaeratura da Zona & 180 =
Temperatura da Zonma 2 215 =0

Apos ser extrusado, o material foi resfriado por imersdo em dgua, granulado
e seco em sistema de leito fluidizado operando a 55 °C  durante 2 horas.
Posteriormente as amostras foram injetadas em injetora operando a 210 °C, sendo
obtidos corpos de prova para determinagdo de dureza Rockwell C, resisténcia ao
impacto 1zod, ponto de amolecimento Vicat, rigidez diclétrica, constante dielétrica e

tangente de perdas, segundo as dimenses dadas pelos respectivos métodos ASTM.

O método de moldagem utilizado para os testes de tragZo e flex3o foi 0 de
compressdo em prensa hidrdulica aquecida. Usou-se moldes  vazados isolados
por folhas finas de aluminio, recobertas com desmoldante a base de silicone. O tempo

de préaaQUecimento foi de 5 minutos a 170 °C e o tempo de compressdo (100 kgf/cm2)
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de 5 minutos. Em scguida os mcldes foram retirados e resfriados a temperatura

ambiente.

[nicialmente, foi feito Lﬁn estudo  sobre a influéncia da granulometria da mica
{acima de 300 um, entre _300 e 150 um ¢ entre 150 e 75 um) nas propriedades
de compdsitos com teores de carga de 0, 5, 15 e 30 % . Devido aos resultados
prelinunares indicarem a ocorrréncia  de degradacio do material a teocres mais
elevados de carga, decidiu-se investigar o efeito de adi¢go de baixos teores de mica {0
a 5 %) de granulometria entre 300 e 150 um nestas mesmas propriedades. Neste caso
fol nccessario  fazer nova extrusdo dos compdsitos apos terem passado pelo leito

fluidizado para que a sua homogeneizagao fosse adequada.
4.3.3. Caracterizacio dos materiais

4.3.3.1. Caracterizagao fisica

- Dureza Rockwell C

Este ensaio mede a profundidade de penetracio de uma pequena esfera, sob
aplicacio de uma carga. 0 ensaio consta da aplicagdo de uma pré-carga por 15
segundos e uma. carga por mais 15 segundos, sendo a leitura feita no mostrador
da maquina de dureza. ol feito uma média de 6 pontos em trés corpos de prova
de 12.6 mm de largura por 6.2 mm de espessura com erro meédio de 3%. O ensaio
seguiu o método ASTM DD 785.

- Brilho

O teste sequiu o método ASTM D 523, Foram feitas medidas de passagem de

luz através de cinco corpos de prova, com tres  diferentes  &ngulos de incidéncia,

4.3.3.2. Caracterizagiio térmica
- Indice de fluidez

O objetivo deste ensaio é medir a quantidade de massa em gramas que flui
através de uma matriz especifica sob condigdes determinadas de pressdo e temperatura

em 10 minutos. O teste seguiu o método ASTM D 1238, condigdo G. A massa da
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amostra ¢ o tempo deensaio foi de 25 g e 360 s respectivamente.  Os
compositos extrusados, usados para este teste, foram secos previamente em estufa
a 60 °C por 30 minutos.

- Temperatura de amolecimento Vicat,

Foi vtiizado o método ASTM D 1525, de onde se obtém a temperatura na qual
uma agulha de | mm?2 de seccio transversal, penetra em um corpo de prova numa
profundidade de 1 mm, sob carga. Utilizou-se duas amostras com 12.6 mm de
Iargura. e 6.2 mm de espessura. A velocidade de aquecimento utilizada foi de 2
“C por minuto. A temperatura ¢ monitorada através de um termémetro merguthado

no fluido (éleo de silicone).

4.3.3.3. Caracteriza¢io mecanica
- Ensaio de Tragio
Seguiu-se a método ASTM D 638 comcorpos de prova do tipo L. As

condi¢des do cnsaio estic mostradas na Tabela 7. Foram usados quatro corpos de
prova para o teste € as médias de espessura ¢ largura foram obtidas a partir de
quatro pontos diferentes de cada corpo de prova. A distdncia entre as garras era de 70
mm.
_ Ensaio de Modulo de Flexédo

. Seguiu-se o método ASTM D 790 com corpos de prova do tipo I e condigtes
mostradas na Tabela 7. Foram ﬁsados dois corpos de prova. As médias de espessura e
largura foram obtidas da mesma forma que citado anteriormente. A distdncia entre as
barras de apoio do corpo de prova cra de 431 mm {(minimo possivel para o©
equipamento). Mesmo assim, o comprimento dos corpos de prova néo foi suficiente,
ja que segundo o método, deve haver para cada lado das barras 10% da distancia entre
clas. O comprimento minimo que o equipamento aceita para teste € de 51.72 mm.

- Resisténcla ao unpacto

Para este, foi utilizado o método ASTM D 256. Os corpos de prova do tipo

IZOD), foram entalhados com profundidade de 2.54 mm a 3.15 cm de espessura.
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Tabela 7

Condigtes de méquina para os ensajos de tragio e [lexzo

CONDIGOES ' TRACHD FLEXAO0
velocidade da maquina S0 mm/Smin 10 mm/min
velocidade do papel 800 mm/min 0 mm/min
forga - ' 200 Hg 20 Fg
distancia das garras 7O mm 43,1 mm
polaridade A B

Os resultados foram obtides a partir de uma média dos resultados de trés corpos de
prova, cujas dimensdes sdo: largura de 12.6 mm e espessura de 6.2 mm. O resultado

foi expresso em energia absorvida por unidade de largura do corpo de prova.

4.4.3.4. Caracterizacao elétrica

- Constante dielétrica ¢ tangente de perda

Este teste seguiu o método ASTM D 150. Estas medi¢tes foram realizadas
através de uma ;ﬁontc Schering de baixa tensdo (Figura 8), nas {requéncias de; i, 10
e 100 Khz. A ponte foi alimentada por um gerador de tensio com f{requéncia
varidvel. Nesie caso, utilizou-se um gerador (oscilador) que pernute  vanar a
frequéncia de alimentagdo da ponte, possibilitando maior flexibilidade nas medigdes

das grandezas.

Iigura 8
Circuito basico da Ponte Schering
2 X%
2 X
¢ :
\ & >

L
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- Rigidez dielétrica

O teste seguiu a método ASTM D 149, onde foi utilizado um eletrodo do tipo
2, imerso em Oleo de transformador parafinico, sob aplicagio de uma voltagem
alternada a {requéncia de 60 Khz e velocidade de I KV/s a um corpo de prova até que
ocorresse a  falha dielétrica. O procedimento utilizado foi o tipo A. As amostras
foram levadas ao torno para que se obtivesse uma circunferéncia de 1 polegada
de didmetro com 1 mun de profundidade. Obs.: O formato do eletrodo indicado na
norma ASTM D 149 nio permite que o campo elétrico seja totalmente uniforme
entre os eletrodos. Foi observado que a ruptura nas amostras ocorria nas bordas onde
o eletrodo apresentava uma leve curvatura, tornando o campo mais intenso ¢ sujeito

as nfluéncias dos materiais.  Esta  justificativa € mostrada por DE TOURREIL.

5. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste trabalho, [oi investigado ainfluéncia do teor e da granulometna da carga
nas propriedades mecdnicas de compositos de ABS / mica. Foi realizado um estudo
sobre o efeito de dois tipos de tratamentos superficiais da carga nas propriedades dos
compbsitos. Os resultados foram tabulados e estio apresentados ¢ discutidos a
Seguir.

A influéneia da granulometria da carga ndo tratada com teores de 5, 15 ¢ 30%
em peso, nas propriedades dos compdsitos foi analisada, tendo sido utilizados
trés diferentes faixas de tamanhos de particulas de mica: maiores que 300 pm, entre 300

e 130 um e entre 150 ¢ 75 pm.

Devido ao fato de teores clevados de carga  terem causado. degradacgio
(gerando aspecto visual pobre e cor caramelo) além da  diminuigdo acentuada

de  algumas propriedades mecénicas dos compositos, principalmente  da

42



resisténcia ao impacto, que € a  principal caracteristica do  ABS, decidiu-se
investigar a inflluéncia da adicdo de baixos tecres de carga{de I a 5% cm peso), a
esta  matriz.  Nesta concentragio  as  propriedades mecdnicas mantiveram-se
adequadas e, além disto com aparéncia fosca, ou seja menos brilhosa, o que
¢ intercssante  do ponto de vista industrial, j4 que este matcerial (ABS) é  utilizado
em carcagas de computadorés onde o briltho cxcessivo interfere negativamente no
conforto do usudrio. Também foram feitos ensaios com  carga tratadacom 1,3 ¢
5% empeso. A faixa de granulomeiria utilizada, para esses casos, [oi

correspondente a faixa de 300 a 150 um.

5.1. CARACTERIZACAO FISICA

5.1.1. Dureza

A Figura 10 mostra a influéneia da granulometria ¢ da concentragdo da carga
na dureza dos compositos. Fot observada uma dinmunuicdo significativa desta
propriedade com a presen¢a de 3% de muca, ficando praticamente inalterada com  a
variacdo do teor e da granulometria da carga. Em geral a adigfo de carga a
polimeros aumenta a dureza  do material, devido a  sua orientagdo paralela a
superficie do corpo de prova, principalmente quando injetados, dificultando a
penetragdo do indentador do durdmetro no mesmo. A diminuigio da durcza dos
compbsitos com 5% de carga, apesar de inusitada, pode ser atribuida a ocorréncia
de grande numero de vazios com a incorporagdo de carga, facilitando assim a
PEnetracan,

A presenga de vazios foi confirmada por microscopia otica, conforme mostra
a Figura 11. Vale salientar que Rabello (1989) observou este mesmo fendmeno
estudando  compositos de polipropileno/mica sem tratamento superficial.
Aparentemente a adigZo de carga a teores mais elevados ndo alterou a concenfracao
de vazios visto que nio houve diminuigdo subsequente da dureza. A granulometria

da carga teve pouca influéncia nesta propriedade.
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Figura 10-Influencia do Tamanho de Particula na
Dureza do Composito ABS / Mica.
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A Figura 12 mostra o efeito da reextrusao dos compdsitos na dureza, com
tamanho de particula de 150 a baixos teores de carga. Ficou evidenciado a
melhor homogencizagdo do produto e diminuigdo de vazios, visto que, neste caso a
dureza do composito tende a aumentar com o aumento do teor de carga, ao contrario
do que ocorreu com 0§ compositos extrusados apenas uma vez.

A Tabela 8 mostra que ndo houve aumento na dureza dos compositos com a
adicdo de carga tratada, compérado com 0s compdsitos de mesma concentragdo
de carga ndo tratada. Isto n3o surpreende, uma vez que a dureza reflete a rigidez
de um material e os tratamentos efetuados visavam unicamente a melhoria da

interface carga/matriz o que nfo implica, necessariamente, num enrijecimento da

matriz.

5.1.2. Britho

A Figura 13 mostra a influéncia da mica no compésito ABS | mica na

propriedade do brithe. Fica evidente que a incorporagdo da mica ao ABS causa
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Figura i

Microscopia ética do compésito contendo 5% de mica, com tamanho de particula

correspondente a faixa de 200 a 130 micra, e com aumento de dez vezes.

Tabela 8

Influéncia do tratamento da carga na dureza dos compdsitos ABS/mica

FROFRIEDADE DUREZA EOCEWELL ©

TRATAMENTO 14 3% S
SAN/TOLUEND 120 123 izz2
MHA - - 120

NEO TRATADA 121.5 122 122

uma diminuicdo no brilho do compdsito, observando os dngulos de 20, 60 e 85 graus
tornando o material com  aparéncia  fosca. Esta caracteristica ¢ importante, pois
¢ uma propriedade que oferece ~ uma aplicacdo de amplo uso comercial,

principalmente em carcagas  de computadores que ndo requerem britho.
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Figura 12-Influencin da Concentracao de carga
na Dureza dos Compositos ABS / Mica.
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Figura 13 - Influencia da concentracac de carga
no brilho dos compositos ABS / Mica.
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5.2. CARACTERIZACAO MECANICA

5.2.1. Tragao

Na Figura 14 fol observada uma diminui¢do acentuada na resisténcia ténsil
com a incorporacdo de mica, que pode ser atribuida d: (1) baixa adesdo entre os
componentes, impossibilitando a transferéncia de tensdes através da interface e (2)
existénca de vazios na  regido mterfacial. O aumento na concentracdo de mica
provoca um aumento na area total de contato entre a carga ¢ o polimero. No caso
de uma adesdo deficiente, ha um aumento no numero de pontos de fragilidade no
material, reduzindo sué resisténcia mecanica. A fraca adesdo torpa a matriz incapaz
de transferir as tensdes para a mica, acumulando-se na propria fase polimérica, o que
provoca a falha prematura. Estes resultados estdo de acordo com os de Busigin et

al (1983).

Figura 14 - Influencia da concentracao de carga
na resistencia a tracao dos compositos
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A Tigura 15 evidencia o efeito da reextrusdo nas propriedades ténseis dos
compositos. Apesar de ter havido methor dispersdo, e diminuigdo do namero de

vazios no material, ndo houve melhoria na resisténcia final do composito. Além disso,
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& fraca adesfio entre matriz/carga que persiste é responsavel pela diminuicio da

resisténcla maxima a tragdo dos compdsitos aqui investigados.

Figura 15 - Influencia da conceniracao de cargs
na resistencia a tracao dos compositos ABS / Mica
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A Tigura 16 mostra a persisténcia  de alguns aglomerados mesmo apds a
reextrusio do material. Estes aglomerados fragilizam compdsitos, pois originam

trincas quando o material €  solicitado mecanicamente.

A Tabela 9 mostra a mnfluéncia do tratamente da carga nas propriedades
mecdnicas  dos compositos. Foi observado que por polimerizagio de MMA provocou
aumento da rcsisténcia ténsil destes materiais em relagio aos compositos com carga
nao tratada. Isto pode ser atribuido a melhor adesio matriz/carga aumentando

a transferéncia de tensdes através da interface, melhorando a resisténcia ténsil.

5.2.2. Flexio

A TFigura 17 mostra a influéncia da granulometria e concentracdo de carga no
madulo de flexdio dos compodsitos ABS/mica. Fica evidente a ocorréncia de  uma
discreta diminuicdo desta propriedade com adigdo de 5% de carga, seguido por um

aumento até 30% de carga. A granulometria pouco influenciou os resultados, apenas
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Figura 16

Microscopia ética do compésito reextruzado, contendo 5% de mica, com tamanho de

particula correspondente a faixa de 300 a 150 micra, sendo aumentada dez vezes.

Tabela 9

Influeéncia do tratamento superficial na carga nas propriedades mecdnicas dos

compositos ABS/mica,

IEATAMENTO SenN ToLUERNO MMA NEQ TREATADA

FECERIEDADE 1% A ) 1% =24 h A 14 YA =4

TRACAG (MN/ m™0 72.8 80.3 85.3 - - 9.8 326.2 8.1 87.t

M, FLEXBO(EN/m=) 2.3 Z2.68 2,22 - - 2.0 2,18 233 Z.4%

M. YONEEMN/m=0 ZE5 320 ) S2EH2 - - 493 472. 330 453

IMPACTO(Kgem/Zemy 14,68 10.33 3,72 — - 8,33 13.31 9.72 7.3
com 30% de mica ¢ tamanho de grio de 300 = o modulo aumentou

significativamente. O modulo eldstico em [lex3o estd diretamente relacionado a rigidez
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do material (e por consequéncia, a sua dureza). A adi¢do de cargas rigidas, portanto,
deve provocar aumento do médulo. No caso em guestio, o pequeno decréscimo a
baixos teores de carga pode ser atribuido a ma dispersdo das mesmas (ver Figura
16) e a limitagdes do equipamento, j4 que o mesmo nio dispde de extensdmetro e
a escala de deslocamento foi tracaﬁa em formato reduzido, aumentando assim a

margem de erro no calculo desta propriedade.

Figura 17 — Influencia da granulometria no module
de flexao dos compositos ABS / Mica
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A Figura 18 mostra que, apos reextrusados, os compositos a baixos teores
de carga apresentaram modulo de flex3o  constante, o que ¢ consequéncia
da melhor homogeneizagio e dispersio da carga , diminuindo o© ntmero de varios.
Os problemas de determinacdo experimental foram idénticos ao caso anterior e
~ portanto, a incerteza na precisio dos dados € a mesma.

Na Tabela 9 estio evidenciados os resultados da influéncia do tratamento da
carga nos valores de mddulo de flexdo. Pode-se observar que o tratamento
na carga melhorou esta propriedade,  principalmente com polimerizag¢io de
MMA, indicando que este foi a tratamento mais elicaz éé que provocou melhoria

de todas as propricdades mecanicas do compasito.
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Figura 18 ~ Influencia da concentracao de carga
na modulo de flexas dos compositos ABS / Mica
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Figura 18 — Influencia da concentracae de carga
no module de flexao dos compositos ABS / Mica
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5.2.3. Modulo de Young

A Figura 19 mostra a influéncia da granulometria ¢ da concentracio de carga
no modulo de Young dos compédsitos ABS/mica. Como era de se esperar, a adigio
de carga aumenta o valor do médulo de Young, com excecdo de alguns resultados
obtidos a 5% de¢ mica, onde heouve uma pequena dirmnuicdo desta
propricdade.  Isto pode ser justificado pela ocorréncia da ma dispersao da carga e
presenca de vazios { ver Figuras 11 e 16).

Figura 18 - Influencia da prapulometria no modulo
de young dos compositos ABS / Mica
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A Figura 20 mostra a variagio do moédulo de Young para compésitos
reextrusados a baixbs teores de carga, onde pode-se observar uma pequena queda para
teores de 2% de carga. Em geral, o moédulo situou-se na faixa de 490 - 420 MN/m2, o
que , dados as limitagdes do equipamento, pode ser considerado  como
aproximadamente  constante.  Estes resultados podem ser atribuidos a presenga
de vazios, ma dispersdo da carga e fraca interacio entre as fascs agindo contrariamente
ao esperado ja que a adigdo de cargas rigidas a matrizes ducteis deve, em princlpio,
causar um aumento no modulo. |
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Figura 20 - Influencia da concentracao de carga
no modulo de Young -dos compositos ABS / Mica
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A Tabela 9 mostra o efeito do tratamento da carga no moédulo de Young.

Fica evidente gque o moédulo de Young melherou com tratamento com MMA a 5%

de carga tratada, como tem sido observado nas demais propriedades mecdnicas.

5.2.4. Impacto

A Tigura 21 mostra a influéncia do téor e da granulometria de carga na
resisténcia ao impacto dos compésitos ABS  /  muca.  Pode-se  notar  que,
independentemente do tamanho de particula (para a faixa granulometrica
estudada), a adigiio de carga mesmo a baixos teores (5%), acarreta uma grande
diminuigio na resisténcia ao impacto do compoésito em relacio ao ABS puro. Este fato
¢ geralmente observado em todos o0s compdsitos com cargas minerais, No caso
do ABS, csta propriedade ¢ afetada de maneira drastica, j4 que a carga enrijece
o ABS que tem natureza clastomérica, diminuindo a resisténcia ao impacto. O©

aumento na concentra¢io de mica provoca uma maior area de contato com o
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polimero aumentando o niimero de pontos de  fragilizagio no material, e reduzindo

a resisténcia ao impacto.

Figura 21 - Influencia da granulometria na resis—
tencia ac impacto dos compositos ABS / Mica.
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O cfcito de baixos teores de carga na resisténcia ao impacto dos compdsitos csta
mostrado na Figura 22. Pode ser observado  que  0s compositos apresentaram uma
diminuicdo acentuada na resisténeia ao impacto com a incorporagido de mica, fato
que pode ser atribuido tanto a4 baixa adesio entre os componentes, como ao fato
da carga rigida, enrijecer os compositos, diminuindo os scguimentos borrachosos que
o ARBS possui, tornando-o menos capaz de absorver a energia de mmpacto. Esta queda
brusca ja era esperada, pois a mica enrijece o compobsito como um todo e
consequentemente dimmnui o alongamento antes da ruptura diminuindo a

resisténcia ao impacto.

A Tabela 9 mostra os resultados obtidos nos tratamentos superficiais feitos na
nica ¢ sua influéncia na resistéricia ao impacto, em compdsitos com teor de carga de
5%. Pode ser observado que os tratamentos superficiais feitos na mica elevaram os
resultados da resisténcia ao impacto, fato que pode ser atribuido a uma melhor gdesdo

entre a mica tratada ¢ o ABS, quando comparado com os resultados dos compositos
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Figura 22 - Influencia da concentracao de carga
na resistencia ao impacto dos compositos
ABS / Mica
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feitos com mica ndo tratada. O tratamento que melhior apresentou resultados, foi

o tratamento superficial com solugdo SAN / tolueno.

5.3. CARACTERIZACAO TERMICA

5.3.1. indice de fluidez

A TFigura 23 mostra a inﬂtﬁ;éncia dos trés diferentes tamanhos de particulas de
carga no indice de fluidez dois compdsitos com carga ndo tratada. Pode  ser
observado que, conforme se aumenta o teor de carga, o material s¢ toima mais viscoso,
apresentando  menor indice de fluidez, sendo que este é mais acentuado pela
granulometria de cargas menores, possivelmente devido ao  efeito  de aglomeragio

dos mesmos, com pegqueno contato carga-matriz.

A Figura 24 mostra que a variagdo do indice de fluidez com a concentragdo de
mica tem o mesmo formato, tanto para os compositos extrusados quanto para 0s$
reextrusados. A Unica diferenca é que o valor do indice de fluidez para os compositos

reextrusados é maior do que o dos extrusados para uma mesma concentracdo de mica,
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provavelmente, a uma melhor dispersdo das particulas de mica no

Figura 24 - Influencia da concentracao de carga
no indice de fluidez dos compositos ABS / Mica
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A Tabela 10 mostra os resultados do indice de fluidez dos compdsitos com carga
tratada em fungdo do teor de carga. Os resultados indicaram um leve aumento na
fluidez dos compdésitos comg;:n'do 5% de carga tratados com MMA e que o aumento
na concentra¢do de carga tratada diminut a  fluidez  dos compésitos  guando
tratados com sojugdo SANtolueno.

| Tabela 10

Propriedades térmicas com carga tratada

FROFRIEDADES VIEAT INDICE DE FLUIDEZ

C TEATAMENTO 17 3% o% 19 3% . 3%
SAN/TOLUENDO 111 112 11z Q.63 0. 553 0.a3
MMA - - 110 - - 0,58
NED TRATADA 111 1113 114 Q.55 Q73 0,53

5.3.2. Temperatura de amolecimento Vicat { TAV)

- A Figura 25 mostra o efeito do tamanho e da  concentragdo de carga na
temperatura de amolecimento  Vicat dos compdsitos ABS/mica. Pode ser observado
que os compdsitos apresentam um aumento na TAV em relacio ao ABS puro, e que o
aumento no teor de mica ndo provocou aumentos considerdveis na  TAV. A
granulometria da carga praticamente nio influiu na propriedade investigada, uma vez

que as diferencas encontravame-se em mais ou menos [ °C em média,

Ja era esperado que teores mais elevados de carga aumentassem a TAV dos
comp6sitos, uma  vez  Qque cargas enrijecem a matriz  termoplédstica. A
granulometria da carga poede influir nesta propriedade se houver boa adesdo entre
as duas fases (polimero- carga ), mas para os tamanhos de carga utilizados, nao
foi observado melhoria significativa desta propriedade. De acordo com Busigin et
al (1983), estes resultados também foram obtidos para sistémas polipropileno

mica quando comparados ao polipropileno puro.



Figura 25~Influencia de granulometria da carga
na temperatura .de amolecimento vicat
dos compositos ABS / Mica
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A Figura 26 mostra os valores da temperatura de amolecimento Vicat em
funcdo do teor de carga, ndo tratada. Pode ser observado que os compositos
apresentaram um aumento discreto na TAV pois hd uma diferenca de apenas 2 °C,
sendo isto  considerado normal para este ensaio. Em  relagdo ao  material  re-
extrusado, pode ser inferido que ndo houve variagdo na TVA.

A Tabela 10 mostra os valores datemperatura de amolcc;imcnto Vicat dos
compdsitos em relagdo ao tipo de tratamento e teor de carga. Observa-se que ndo

houve melhoria desta propriedade com o©os  tratamentos superficiais na carga.

5.4. CARACTERIZACAO ELETRICA

5.4.1. Constante dielétrica

Embora a mica apresente constante dielétrica menor do que o ABS
(comumente os plasticos polares apresentam constante dielétrica entre 2.5 e 3.5),
a Tabela 11 mostra que compdsitos com 5% de mica apresentaram valores menores

do que o ABS puro, o que pode ser justificado pela presenca de grande numero de
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Figura 26-~Influencia da concentracac de carga
na temperatura de amolecimento vicat
' dos compositos ABS/Mica
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poros. Quando a concentragio de mica é aumentada, os valores da constante dielétrica
tornam- s¢ superior 2o ABS puro. A analise granulométrica ndo mostra
divergéncia consideravel, Com relagio & frequéncia, a sua elevagdo mostra
pequena diminuicéo:na constante dielétrica.

Apos serem reextrusados com concentraggdes abaixo de 5% de carga e tamanho
de particula entre 300 e 150 um, como mostra a Tabela 12, os valores da constante
dielétrica melhoréram e permaneceram  praticamente constantes. Isto pode ser

atribuido a methor homogeneiza¢do do material, obtendo-se resultados melhores.

A Tabela 13 mostra o efeito do tratamento da carga nas propriedades
eletricas  dos  compésitos ABS/mica. TFica evidente que o tratamento  com
polimeriza¢io de MMA obteve methores resultados devido a diminuigdo do nimero

de vazios

Lh
p )



Tabela 11

Influéncia da granulometria nas propriedades elétricas dos compésitos ABS / Mica,

KICA e84 KICIn 1SR KIC3n ! 73 MR

PROXBIERRIES : 5% 1S% 1 3 13% 384 5% 15y 3e7 41§ 30

$iGINEZ BIELETRICA : o T e
XV/cxn 33,33 32,67 41,88 38.67 40,88 43,66 | 49.82 41,88 44,33 31,78

oz | 164 3,75 464 | 1.48 2.7 468 1,38 246 338 1.89
TAKGENTE ‘
)E 1@ *| 178 212 4.8 | 1,99 258 .88 | 1,37 218 277 | 14

YERMAS, (8- '

8@ | 5. 6@ 689 | 589 588 6.8 5.8 5.8 5.7 ¢6.90

L)z | 3.48 271 3,97 | 3.38 3.68 419 | 3.39 359 3.8l | 3.52
CORSTANTE

18 = | 3.48 3.63 3.7 { 3,38 3.54 3,98 2.3 349 7@} 342
PIELETRICA ‘

He3 = | 3.28 255 32.71 | 3.28 3.54 3,87 | 3.55 3.46 3.63 | 3.42

5.4.2. Tangente de perdas

A Tabela Il mostra o efeito da granulometria e concentragdo de carga na
tangente de perdas dos compédsitos. Fica evidente que a tangente de perdas cresce com
o zumento da frequéncia e da concentragio de carga. O aumento com a f{requéncia
¢ esperado; entretanto, a presenga da mica deveria diminuir a tangente de perdas
da composi¢do com a concentragido de cargas, o que pode t;ar ocorrido por falta

de desidratagio da mica ou pela presenga de peros.

A Tabela 13 mostra um aumento nesta propriedade com polimerizagdo de
MMA, devido a2 melhor homogeneiza¢do do material, diminuindo os vazios.
5.4.3. Rigidez dielétrica

O aumento da concentracdo de carga aumenta a rigidez diclétrica do

compdsito e & pouco influenciada pelo tamanho de particula. A Figura 27 mostra
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Tabela 12
Analise das propriedades elétricas dos compOsitos a  baixas concentracdes e

granulometria de 130 micra -

¥ Nita
r:arzrzna;gé\\ 1 2 3 4 5 131 1!
FIGIBEZ DIELETRICA
XV/ca 36,25 36.25  36.25 36,25 38.88 31,75
1 Xz 1.93 2.67 3,23 1.17 1,51 1.89
TRRGENTE - -
}E - 1,72 1.77 1.87 1.32 1,87 1,42
FIRMAS, 182
ie@ = 5.6 5.09 5,88 5,68 5,08 .88
1 XHz 3.55 3.44 3.56 3.52 1.55% 3.52
CONSTANTE '
18 = 3,47 3.35 3.43 3.58 . 3,43 3.42
FIELETRICA
16@ = 3.45 3.35 3.41 2.45 3.49 2.42

que a rigidez dielétrica do compdsito apresenta uma elevagao acentuada com 1%
de mica, conunuando a subir gradativamente com a concentragdo de carga.
isto indica que a adigdo de pequena quantidade de cérga a0 ABS torna o compédsito
mais isolante, permitindo que o material suporte uma maior tensdo clétrica
durante 0 seu uso.

A tabela 13 evidencia que a adicdo de carga tratada pio melhorou a rigidez

diclétrica dos compdsitos em comparagao aos obtidos com carga néo tratada.
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Tabela 13

Influéncia do tratamento da carga nas propriedades elétricas dos compositos

TRRTANENTG S&M  / TOLUERS: KEA Hica RAO
TEATARA
PROYEIEBARES 1% 34 34 hFA 1¥ 3 - 34
Ri6INEZ BIELYTRICA
FU/cn
34.88 - 36.33 36.67 36.80 36,25  36.25 38,08
1 Xz 1.8 8.99 1. 11 2.28 1.93 3,23 1,51
THHGENTE
334 18 - 1.28 1.43 1,43 1,95 1,72 1,87 1.87
PERRAS.18-1
log = u.8 .09 4, 13 5.25 .88 5.8 3,88
I Yz 3.48 3.68 3. 33 3,53 3.35 3.56 3.52
LONSTARTE
g " 3.18 3.353 238 3.46 3.47 3.43 3.43
BIELETRICA N
1e@ " 3.38 3.53 3. 5% 3.42 2.4% 3.41 3.48
Figura 27 — Influencia da conceniracao_de cerga
na rigidez dieletricas dos compositos ABS / Mica
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6. CONCLUSOES

1 - A incoerporagio de mica diminuiu a resisténcia 4 tragdo dos compositos,
devido & baixa adesdo carga-matriz e a existéncia de vazios, fragilizando o
material ¢ diminuiu a  dureza, devido a presenca de uma carga rigida,
incorporada em uma matriz dictil.

2 - A microscopia Otica mostrou ma dispersde de carga na matriz, a fraca
adesfio e a presenca de vazios.

3- Os compositos, apods terem sido reeﬁrusados, apresentaram melhor
homogeneizagdo ¢ consequentemente menor numero de vazios.

4 - Apés terem sido reextrusados, o indice de [fluidez dos compésitos
aumentou com o aumento da concentragio de carga, ate 3% de mica,
diminuindo a viscosidade, devido a melhor orientacdo das  particulas,
facilitando a moldagem do produto final

5- O aumento da concentragio de carga diminuiu o britho dos compésitos, que
é de otima aceitagdo comercial, pois o mésmo, em alguns produtos como
carcacas de computadores, interferem no conforto do usuario.

6 - A rigidez dielétrica, aumentou com o aumento da concentragdo de carga,
originando um material com caracteristicas mais isolantes.

7- A tangente de perdas diminuiu com o aumento da concentragdo de carga,
devido a presenga de vazios. |

8 O tratamento superficial com polimerizagio de MMA, melhorou as
propriedades mecinicas com aplicagio de forga estatica, possivelmente devido

o aumento da area especifica da carga, melhorando a adesdo matriz/carga.
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9 - O tratamento  superficial com solucio SAN/tolueno  melhorou a
resisténcia  ao Impacto e diminuiu a tangente de perdas, devido a
diminuigio de vazios na interface matriz-carga.

10 - Os tratamentos superficiais f{eitos na mica ndo influenciaram os resultados
da dureza ¢ da temperatura de amolecimento Vicat, pois as mesmas so
melhoravam a adesdo matriz/carga ¢ estas propriedades estdo relacionadas

com a rigidez dielétrica do material.
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7. SUGESTOES :

1. Methorar 2 adesdo polimero [ carga, através da adicdo de um agente de
acoplamento  ao sistema e verificar através de cnsaios mecdnicos a
ocorréncia de transferéncia de tensdes.

2. Processar os compositos por injecdo, e avaliar as propriedades mecdnicas de
tragdo e flexdo.

3. Otimizar os processos por exirusdo, melherando a dispersdo da mica, ja que
neste trabalho foram utilizados as condigdes de operagio da industria,

4. Fazer microscopia eletrdnica de varredura para avaliar melhor o grau de

ligacdo polimero - carga.
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