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RESUMO
Esta pesquisa apresenta uma investigação tecnológica sobre as interações Policarbonato-Argila, em escala nanométrica, observando-se as condições de processamento para obter-se estrutura intercalada ou esfoliada deste nano compósito. No desenvolvimento desta pesquisa tem-se por objetivo estudar o efeito do processo de mistura entre a argila e o policarbonato. Foram preparadas e processadas em extrusora dupla rosca, três misturas contendo composições de 1,5%, 3,0% e 4,5% em peso sobre o policarbonato. Utilizaram-se três tipos de nano argila, para estudo de intercalação ou esfoliação de suas placas ‘tactoides’(10) em sua estrutura física, que são compostas por placas de silicatos sobrepostas. A morfologia dos nano compósitos obtidos foi avaliada através de difratometria de Raios X (DRX) e suas propriedades mecânicas de resistência à tração e Modulo de Elasticidade foram avaliadas.  Os resultados demonstram que houve aumento nas propriedades físicas de resistência à tração e modulo de flexão, da ordem de 71,29% e 60,35% respectivamente, comprovando o efeito de intercalação da nano argila com o polímero. 
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INTRODUÇÃO
O PC tem sido muito utilizado para desenvolvimento de novos produtos devido à sua boa propriedade de resistência mecânica e térmica final. Para algumas aplicações, o PC precisa apresentar ótimo desempenho mecânico, que aliada à sua excelente estabilidade dimensional proporciona aplicações específicas, tais como peças projetadas para a indústria automotiva (1,6).  

Os polímeros são compostos naturais ou sintéticos, de natureza orgânica, constituídos de macromoléculas à base de hidrocarbonetos. As partículas de argila são materiais inorgânicos compostos por silicatos hidrofílicos que apresentam dificuldade natural de serem incorporados aos polímeros. 

Esta pesquisa apresenta uma investigação tecnológica sobre as interações entre o Policarbonato e a Argila, em escala nano métrica, observando-se as condições de processamento para obter-se estrutura intercalada ou esfoliada deste nano compósito. Os materiais inorgânicos em escala nanométrica têm sido muito pesquisados, a exemplo das argilas; e suas propriedades são investigadas com relação à estrutura molecular final obtida no polímero(3,4,11). Como resultado, obtemos polímeros com melhores propriedades mecânicas, elétricas e térmicas. 

Nano compósitos de policarbonato, PC, com argila organicamente modificada    (O-MMT) foram preparados, para estudar seus efeitos sobre o grau de intercalação/esfoliação da argila. As argilas possuem estrutura lamelar, de configuração atômica octaédrica, composta de placas sobrepostas chamadas de ‘tactoides’. Estes, podem ser separados ou rompidos durante o processamento de mistura liberando espaço inter lamelar(9,10), nos quais podem ser preenchidos pelo polímero fundido. O grau de separação entre estas placas e a penetração do polímero nesta configuração traduz o processo de intercalação/esfoliação do nano compósito, e são avaliados através da analise de Difração por Raios-X(11,17), ao medir-se o distanciamento entre estas placas, chamado de “d spacing”(12).
A morfologia dos nano compósitos obtidos foi avaliada através de difratometria de Raios X (DRX) e suas propriedades mecânicas de resistência à tração e Modulo de Elasticidade foram avaliadas(15,16).  
MATERIAIS E METODOS 
Esta pesquisa tem por objetivo estudar o efeito do processo de mistura entre a nano argila e o policarbonato.  Foram preparadas e processadas em extrusora dupla rosca, três misturas contendo composições de 1,5%, 3,0% e 4,5% em peso sobre o policarbonato. Utilizaram-se três tipos de nano argila, para estudo de intercalação ou esfoliação de suas placas ‘tactoides’ em sua estrutura física, que são compostas por placas de silicatos sobrepostas.

Foram produzidos pré-misturas concentradas de policarbonato com cada tipo de argila. Inicialmente, procedeu-se o tempo de secagem do policarbonato, devido a sua característica higroscópica. Utilizou-se uma estufa de secagem com tempo de exposição de 1 hora na temperatura de 110ºC, para todas as amostras produzidas.  Em seguida, foram preparadas as amostras concentradas de ‘master’, contendo 30% em peso de cada tipo de argila utilizada nesta pesquisa. Utilizou-se um mixer com rotação única e tempo programado para 2 minutos por amostra(13,14).
As amostras foram preparadas com concentrações finais de 1,5%, 3,0% e 4,5% final (em peso) para cada tipo de argila: montmorilonita, bentonita e halloysite.  Os experimentos foram processados no misturador de dupla rosca e injetados para obtenção de corpos-de-prova para ensaios dinâmicos.
Condições de Processamento:
Equipamento:

Extrusora HAAKE Rheomix 600P

Rotação:


60 RPM

Temperatura:

260°/260º/260°C

Tempo de mistura:

10 minutos

Equipamento:

Injetora ROMI Primax 100T
Rotação:


80 RPM

Temperatura:

260°/260º/280°C

Corpo de Prova:

Gravatas
RESULTADOS E DISCUSSÃO

  O principal indicador da propriedade de esfoliação para o nano compósito é a analise de DRX através de baixos ângulos de medição [2](2,3,5,7).  Foram feitas analises para todas as formulações desenvolvidas com os três tipos de nano argilas, formuladas com as concentrações finais de 1,5%, 3,0% e 4,5% na matriz de policarbonato. Seu mecanismo de intercalação lamelar é observado com a mudança de resposta neste ângulo, [2], onde há o surgimento de um pico acentuado na região polimérica indicando a presença de material inorgânico de alta cristalinidade. As amostras foram bombardeadas com Raios X proveniente da fonte radioativa gerada a partir do Cobre.  Esta etapa dos experimentos foi conduzida nas condições padrões de teste(5,8,11). Os resultados demonstraram que a montmorilonita (MMT) e a Bentonita (BMT) possuem radiogramas muito parecidos com picos cristalinos que apresentam semelhança, e estão definidos nas mesmas regiões do ângulo 2. A Bentonita apresenta apenas menor intensidade que a montmorilonita.

Dentre os três tipos de nano argila avaliados, a MMT foi a que apresentou o maior pico cristalino (de alta intensidade) na região de 3,3 graus, indicando modificação da estrutura molecular na composição com o policarbonato. O melhor efeito sinergético de propriedades físicas associadas ao resultado de ‘DRX’ obtido entre as três composições formuladas para cada tipo de argila, foi observado para a amostra contendo 3,0% da nano argila montmorilonita (MMT).  O deslocamento de pico cristalino verificado em relação ao PC puro e sua mudança de intensidade comprovaram o efeito de intercalação desta nano argila no polímero. 
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Figura 1 - Resultado da análise de Difratometria por Raio-X:  (a) Policarbonato puro; (b) Policarbonato com nano argila MMT; (c) Policarbonato com nano argila Haloi; (d) Policarbonato com nano argila BMT;          
Pode-se verificar também a grande influencia na propriedade física para todas as amostras preparadas com os três diferentes tipos de nano argila. Na média global os nano compósitos apresentaram um aumento de 71,29% sobre esta propriedade mecânica, quando incorporados na matriz polimérica do policarbonato puro. Um incremento extraordinário considerando-se o baixo teor incorporado de nano silicato.  Nas amostras contendo a Montmorilonita (MMT), o aumento médio foi de 73,36%; nas amostras contendo o Halloysite (HALOI), o aumento médio foi ainda maior de 86,61% alcançando o melhor resultado entre os três tipos de argila para esta propriedade; e, nas amostras contendo a Bentonita (BMT), o aumento médio foi de 56,92%, embora relativamente menor, é considerado também significativo. Semelhante analise é feita para a propriedade de Modulo de Flexão onde se constatou um incremento médio de 60,35% em relação ao PC puro. Veja a tabela com os resultados abaixo.

Tabela 1: Resultado de Resistencia à Tração na Tensão Máxima.
	% Nano Argila
	MMT
	HALOI
	BMT
	TOTAL
	MEDIA

	0,00
	33,75
	33,75
	33,75
	101,25
	33,75

	1,50
	59,22
	66,89
	56,17
	182,28
	60,76

	3,00
	58,50
	60,68
	57,08
	176,26
	58,75

	4,50
	57,81
	61,38
	45,64
	164,83
	54,94

	Total
	175,53
	188,95
	158,89
	523,37
	58,15

	Media
	58,51
	62,98
	52,96
	
	


Tabela 2: Resultados de Módulo Elástico (MPa).
	% Nano Argila
	MMT
	HALLO
	BMT
	TOTAL
	MEDIA

	0,00
	1277
	1187
	1172
	3636
	1212,0

	1,50
	2027
	1978
	1989
	5994
	1998,0

	3,00
	2171
	1994
	2007
	6172
	2057,3

	4,50
	2261
	2030
	1933
	6224
	2074,7

	Total
	6459
	6002
	5929
	18390
	2043,3

	Media
	2153
	2000,7
	1976,3
	
	


CONCLUSÕES

Os resultados observados para a analise de Difração por Raios-X, DRX, demonstram que, dos três tipos de nano argilas avaliadas, a montmorilonita foi a que apresentou o pico cristalino de maior intensidade na região de 2= 3,3. Isto evidencia a intercalação entre a massa polimérica e as placas tectônicas da estrutura cristalina da argila. Outro indicador deste processo pode ser verificado com o parâmetro ‘espaçamento d’ (“d spacing”) que se apresentou maior em relação ao material puro.  Este representa a distancia relativa entre as placas da formação lamelar pertencentes à estrutura cristalina da argila. 
Os resultados verificados nas analises de propriedades físicas demonstram que houve aumento nestas, tanto na característica de resistência à tração quanto na de modulo de flexão, da ordem de 71,29% e 60,35% respectivamente, comprovando o efeito de intercalação da nano argila com o polímero. 
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DEVELOPMENT OF NANO COMPOSITES WITH POLYCARBONATE ORGANICALLY MODIFIED MONTMORILONITA CLAY
ABSTRACT

This research presents a technological research on Polycarbonate-Clay, interactions on the nano scale science, observing the processing conditions for interleaved structure or exfoliated of this nano composite. This research also aims to study the effect of mixing process between the clay and the polycarbonate. The samples were prepared and processed in one twin screw extruder, where three mixtures containing compositions by 1.5%, 3.0% and 4.5% in weight on the polycarbonate were produced. It was used three types of nano clay, to analyze its merge condition or exfoliation for study their plates ' tactoides ' in its physical structure, composed of overlapping plates of silicates. The morphology of nano composites obtained was evaluated through X-ray diffractometry (DRX) and their mechanical properties of Tensile strength and Elasticity module were evaluated.  The results show that there was an increase in the physical properties of tensile and module, about the order of 71.29% and 60.35% respectively, proving the effect of interleaving of nano clay with the polymer.
Key-Words: Polycarbonate, nanotechnology, mechanical properties.

