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RESUMO

A influência do tamanho de partícula da carga na estrutura e morfologia do compósito é um fator determinante nas suas propriedades finais. Este trabalho irá avaliar o comportamento da carga calcinada de ferrita de níquel em diferentes temperaturas (700, 900 e 1200°C) com a matriz de poliamida 6. Na preparação a matriz polimérica foi previamente seca em estufa a vácuo a 80°C/48hs para eliminação de umidade, e em seguida a carga foi incorporada na forma de pós calcinados nas três temperaturas na concentração mássica de 50%. Posteriormente, a mistura foi compactada para obtenção dos compósitos, os quais foram caracterizados por DRX e MEV. Os resultados de DRX mostram os picos característicos da ferrita de níquel e da poliamida 6, mostrando que a calcinação causou um aumento na cristalinidade da carga. Os resultados de MEV mostram um aumento no tamanho dos aglomerados da carga, favorecendo alterações significativas na morfologia do compósito.
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INTRODUÇÃO
            As linhas de pesquisa atuais no campo dos compósitos têm sido no sentido de tentar prever o comportamento físico e químico de um determinado material. Existe uma ampla gama de resinas, termoendurecível ou termoplástico, bem como uma variedade de cargas (1).

Os compósitos consistem em duas fases: uma primeira matriz, responsável pela sustentação, e a segunda fase, denominada de fase dispersa responsável pela resistência mecânica, bem como por características elétricas, magnéticas e ópticas (2). A matriz polimérica para a fabricação de compósitos é selecionada com base em suas propriedades químicas, mecânicas e de processabilidade. Dentre as várias matrizes utilizadas em compósitos, as poliamidas são consideradas vantajosas em comparação com outros polímeros de engenharia por serem termoplásticas, possuírem módulo de elasticidade elevado, resistência mecânica, estabilidade dimensional a temperaturas elevadas, resistência química, baixo custo de processamento, boa resistência ao impacto (3). Em geral, as propriedades resultantes obtidas no compósito polímero com cargas de partículas dependem fortemente da variação do tamanho de partícula e forma da carga incorporada na matriz.

As ferritas são conhecidas pela sua importância tecnológica, devido às suas propriedades eficazes, tais como elevada estabilidade termodinâmica, condutividade elétrica elevada e alta resistência à corrosão, características adequadas para aplicações no campo metalúrgico, gravação magnética, ferrofluidos, catálise e sistemas de refrigeração magnética (4,5,6).

O objetivo deste estudo foi obter compósito utilizando-se como matriz a poliamida 6 e como carga a ferrita de níquel calcinada a 700, 900 e 1200 °C, com concentração de 50% em peso. O efeito da morfologia da carga sobre a formação do compósito foi investigado.
MATERIAIS E MÉTODOS
A ferrita de níquel foi obtida por síntese reação de combustão a partir de solução redox, com uma mistura de oxidantes, nitrato de níquel (Ni(NO3)26H2O), nitrato de ferro (Fe(NO3)3.9H2O) e ureia ((NH2)CO2) como combustível, todos de pureza 98%, sendo preparados de acordo com a composição estequiométrica baseada nos conceitos estabelecidos pela teoria de propulsores e explosivos (7), e posteriormente calcinada em forno mufla na temperatura de 700, 900 e 1200 °C. A poliamida 6 com massa molecular média = 10,500 g / mol, IV = 134 ml / g (Technyl C216) sob a forma de grânulos de coloração branca foi utilizada como matriz. 
Para a obtençao dos compósitos, a poliamida 6 e a carga (ferrita) foram misturados em um misturador interno acoplado a um reômetro de torque system 90 da Haake Büchler na temperatura de 240°C/10 minutos com 60 rpm. Em seguida, a mistura resultante foi moída num moinho de facas. Os corpos de provas foram obtidos na forma de placas finas, em prensa aquecida a uma temperatura de 240 °C, sob força de 3 toneladas, com resfriamento a temperatura ambiente.  Os corpos de prova dos compósitos com a ferrita de níquel calcinada foram denominadas PF700, PF900 e PF1200, respectivamente. 
Os compósitos foram caracterizados qualitativamente por difração de raios-X, conduzidos em aparelho XRD-6000 Shimadzu, utilizando-se radiação Kα do cobre, tensão de 40KV, corrente de 30mA, varredura entre 2θ de 10° a 85° e velocidade de varredura de 2°/min. Estas análises foram realizadas no Laboratório de Caracterização de Materiais – UFCG.

            Para a análise da morfologia dos compósitos, foram realizadas fotomicrografias da seção transversal no microscópio eletrônico de varredura (MEV), modelo SSX 550 Superscan – Shimadzu, operando em 15kV, no laboratório do CTGás- RN. Os corpos de prova foram fraturados em nitrogênio líquido evitando-se assim a deformação plástica. A superfície dos corpos de prova foi revestida com ouro, para evitar o acúmulo de cargas negativas (“sputtering”- metalizador Shimadzu- IC 50, utilizando-se uma corrente de 4 mA por um período de 3 minutos).

RESULTADOS E DISCUSSÃO
A Fig. 1 apresenta os difratogramas de raios-X do compósito poliamida 6 com a carga de ferrita de níquel com calcinação nas temperaturas de 700 (PF700), 900 (PF900) e 1200°C (PF1200).
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Fig. 1 – Difratogramas de raios -X dos compósitos calcinados a 700 (PF700), 900 (PF900) e 1200°C, (PF1200).

A amostra do compósito poliamida 6/ferrita de níquel calcinada a 700 °C (PF700) apresentou três picos distintos correspondentes à intensidade da linha de difração da formação da fase cristalina da poliamida, a chamada fase α (alfa) de acordo com a ficha JCPDF 47-2016, relacionados com a nas linhas de difração correspondentes aos planos (hkl) de (112), (015) e (020) obtidos a partir da mesma ficha. Em todos os compósitos, observou-se a presença dos dez picos mais intensos (conforme ficha JCPDF 86–2267) característicos da fase ferrita. O aumento da temperatura de calcinação favoreceu a elevação na intensidade dos picos de difração, o que ficou evidenciado mais fortemente na amostra calcinada a 1200 oC. Isto pode ser explicado pelo aumento da cristalinidade da carga com a elevação da temperatura de calcinação.
As Fig. 2, 3 e 4 apresentam as fotomicrografias para a secção transversal fraturada em nitrogênio líquido para os compósitos de poliamida 6/ferrita de níquel calcinada nas temperaturas de 700 (PF700), 900 (PF900) e 1200°C (PF1200).
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Fig. 2 – Fotomicrografias dos compósitos de poliamida6/ ferrita de níquel calcinada a 700°C ( PF700)  no aumento (a) x100 vezes e (b) x1000 vezes.
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Fig. 3 – Fotomicrografias dos compósitos de poliamida6/ ferrita de níquel calcinada a 900°C ( PF900)  no aumento (a) x100 vezes e (b) x1000 vezes.
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Fig. 4 – Fotomicrografias dos compósitos de poliamida6/ ferrita de níquel calcinada a 1200°C ( PF1200)  no aumento (a) x100 vezes e (b) x1000 vezes.
 Na Fig. 2 o compósito de poliamida 6/ferrita de níquel calcinada a 700 oC (PF700) observa-se a presença de poros ou vazios, provavelmente atribuídos à saída de umidade, que provavelmente foi adquirida pela poliamida durante a prensagem. Para a amostra calcinada a 900°C (PF900), Fig. 3, ocorre uma ótima dispersão da carga em toda a matriz, com presença aglomerados de partículas com tamanho irregulares. Para a Fig. 4, o compósito de poliamida 6/ferrita de níquel calcinado a 1200 °C (PF1200), através da ruptura frágil foi possível a visualização de aglomerados com irregularidade no seu tamanho, com a presença de alguns defeitos (vazios) que podem ser atribuídas ao processamento e o envolvimento de carga pela matriz confirma boa mistura obtida pelo compósito. O aumento no tamanho da partícula favoreceu uma melhor dispersão da carga, porém contribuiu para a formação de aglomerados.

CONCLUSÕES


Foram obtidos compósitos de poliamida 6/ ferrita de níquel com a carga calcinada nas temperaturas de 700, 900 e 1200°C. Os resultados dos difratogramas de raio-X mostraram que a amostra denominada (PF1200) apresentou os picos mais intensos da carga de ferrita de níquel devido à maior cristalinidade da amostra calcinada. Através das fotomicrografias foi possível visualizar a influencia do tamanho da carga, onde fica evidente que o aumento no tamanho da partícula favorece uma melhor dispersão da carga na matriz. A amostra PF1200, foi a que apresentou uma melhor dispersão da carga e uma minimização dos vazios, porém ainda permaneceu a irregularidade no tamanho dos aglomerados. À medida que a carga sofreu alteração no seu tamanho de partícula, por meio da calcinação, a morfologia do compósito foi alterada, com a presença de aglomerados cada vez maiores.
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OBTAINING THE COMPOSITE OF POLYAMIDE 6 / NICKEL FERRITE FROM DIFFERENT TEMPERATURES CALCINED
ABSTRACT

The influence of particle size of the load in the structure and morphology of the composite is an important factor in their final properties. This study will evaluate the behavior of the load of nickel ferrite calcined at different temperatures (700, 900 and 1200 ° C) with the polyamide matrix 6. In the preparation the polymer matrix was previously been dried in a vacuum oven at 80 ° C/48hs for eliminating humidity, and then the load was incorporated in the form of powders calcined at three temperatures in the mass concentration of 50%. Thereafter, the mixture was compressed to obtain composites, which were characterized by XRD and SEM. The results show XRD characteristic peaks of nickel ferrite and polyamide 6, showing that the calcination caused an increase in crystallinity of the load. SEM results show that the calcination caused an increase in the size of the agglomerates of the load, favoring significant changes in the morphology of the composite.
Key-words: composite; polyamide6; nickel ferrite; calcined.
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