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Preparacao e caracterizacao de amostras de ABS dopados
com argila organofilica

Preparation and characterization of doped ABS samples
with organophilic clay

RESUMO

Argilas montmoriloniticas ou bentonitas sdo argilominerais abundantes na natureza cuja
origem esta relacionada as modificacbes de cinzas vulcanicas. Os compostos poliméricos
alterados quimicamente com essas argilas criam um tecido de argila-polimero que pode ser
projetado para fornecer alternativas atrativas para sistemas de contencido ou aplicacdes
estruturais. Este estudo tem como o objetivo dopar acrilonitrilo-butadieno-estireno (ABS)
com argila organofilica e investigar a variacdo da difusividade térmica em relacdo a
concentracdo dos surfactantes presentes na argila. Para determinar a difusividade foi
utilizada a técnica fotoacustica. Para tanto, desenvolvemos uma prensa com controle de
temperatura e pressdo para produzir as amostras com espessuras entre 100 um a 250 um
para produzir as amostras. O ensaio fotoaclstico mostrou uma grande variacdo da
difusividade em amostras com baixas concentracbes de surfactantes, atingindo uma
saturacdo em concentragdes acima de 5%. Tal comportamento pode estar associado a forma

com a qual a bentonita percolou na matriz polimérica.
PALAVRAS-CHAVE: ABS, Argila Organofilica, Prensa, Difusividade térmica.

ABSTRACT

Montmorillonite clays or bentonites are abundant clay minerals in nature whose origin is
related to changes in volcanic ash. Polymeric compounds chemically altered with such clays
create a clay-polymer fabric which can be designed to provide attractive alternatives to
containment systems or structural applications. The objective of this study is to dock
acrylonitrile-butadiene-styrene (ABS) with organophilic clay and investigate the variation of
thermal diffusivity in relation to the concentration of surfactants present in clay. To determine
the diffusivity, the photoacoustic technique was used. To do so, we developed a press with
temperature and pressure control to produce the samples with thicknesses between 100 um
and 250 um to produce the samples. The photoacoustic test showed a great variation of the
diffusivity in samples with low concentrations of surfactants, reaching a saturation in
concentrations above 5%. Such behavior may be associated with the manner in which the
bentonite percolated into the polymer matrix.

KEYWORDS: ABS, Organophilic Clay, Press, Thermal diffusivity.
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INTRODUCAO

Os polimeros sdo agrupamentos de pequenas moléculas denominadas mondémeros
que ao se ligarem formam macrémeros. O ABS (acrilonitrilo-butadieno-estireno), por
exemplo, é amplamente utilizado nas mais diversas formas de aplicacdo, desde
brinquedos até aplicacbes aeroespaciais. Sua versatilidade reside na facilidade de
moldagem e nas diferentes caracteristicas que podem apresentar simplesmente
misturando outro material [1]. Neste trabalho se concentra em dopar o ABS com argilas
organofilicas cujas propriedades fisicas e quimicas, tem sido alvo de inUmeras pesquisas e
aplicacoes.

Argilas de filossilicato de aluminio (bentonita) tem sido uma boa escolha na adicdo de
termoplasticos devido as propriedades hidraulicas e ao comportamento de resisténcia
guimica que estas misturas apresentam. No entanto, a adicdo da bentonita na matriz
polimérica depende de uma molécula de surfactante que facilita a quimissorcao e a
percolacdo no polimero. A modificacio da matriz polimérica afeta diretamente as
propriedades térmicas desses compostos [2]. Portanto, um dos objetivos deste trabalho é
estudar as propriedades térmicas como a difusividade de misturas de ABS + bentonita em
funcao da concentracdo de surfactante utilizado no tratamento da bentonita. No entanto,
para obter tal quantidade fisica por meio da técnica de fotoacustica é necessario que as
amostras tenham uma espessura de aproximadamente 200 micrometros. Entdo, para
preparar as amostras foi necessario desenvolver uma prensa com controle de pressao e
aquecimento. Portanto, nosso primeiro objetivo nesta primeira etapa da pesquisa foi
construir a prensa, calibrar o sistema de controle e testa-la com base nas amostras obtidas.

METODOLOGIA

As amostras foram preparadas usando pellets de ABS natural. Foram sintetizadas 6
amostras, separando uma porcao pellets para cada uma e adicionando 5,0 mL de acetona
P.A. Imediatamente as amostras foram armazenadas em um contéiner e colocadas em um
agitador tipo rotor a 6 rpm por 24 horas. Esse foi o tempo necessario para a completa
dissolucao do ABS. A argila organofilizada com diferentes tensoativos foi adicionada apés
essa etapa. A quantidade de 3% em massa de argila modificada foi misturada em cada
amostra e homogeneizada primeiramente em um agitador tipo vortex e posteriormente
com outro periodo de 24h em um agitador tipo rotor. Por fim, as amostras foram
despejadas em formas de silicone e secas em um forno a 50 °C por um periodo de 24
horas.

Para a construcdo da prensa utilizou-se um bloco de aluminio com duas resisténcias
de cartuchos de 250 W, um termopar Tipo K com sonda de temperatura de aco
inoxidavel, um Arduino UNO e um controlador digital PID modelo REX-C100. Pequenas
laminas de aco inoxidavel polidas foram utilizadas para colocar as amostras durante a
prensagem e duas molas com constante elastica de 1100 N/m foram escolhidas para
controlar a pressao sobre as laminas. A constante elastica das molas foi determinada
pressionando estas contra uma balanca de precisao e medindo a massa e a deformacao
da mola para diferentes forcas aplicadas. O grafico 1 exibe a deformacdo da mola em
funcao da forca aplicada.
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Figura 1 - Deformacao da mola em funcao da forca de compressao medida na balanca
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Fonte: Os autores

O aquecimento da amostra durante a prensagem foi controlado por meio do
mecanismo PID que é um mecanismo genérico de controle do tipo "loop feedback", ou
seja, € um sistema que leva em conta a resposta do processo durante o ajuste para
modificar o seu comportamento. O PID calcula um erro, que é a diferenca entre o valor
corrente da variavel a ser controlada no tempo t e o set point. Ele tenta entdo minimizar o
erro ajustando o input do processo de controle. O algoritmo envolve o calculo de trés
parametros o proporcional (Kp), o integral (Ki) e o derivativo (Kd). Matematicamente, o
PID é expresso como:

t
. dE «
MV:KP.E+K1.1.£E.dt+KppKddESO Equacdo 1
em que, MV é a variavel manipulada, E o erro ou desvio e SO a saida inicial do controlador.
A Figura 2 exibe a curva de aquecimento para uma escolha tipica dos pardmetros, a saber
Kp = 25, Ki=25, Kd = 30 e set.point igual a 180°C.

Por ultimo, para coletar os dados automaticamente foi escrito um algoritmo em
linguagem Python e utilizado o microcontrolador Arduino.
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Figura 2 - Comportamento temporal da temperatura da prensa com o controle PID para uma escolha
tipica dos parametros
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Fonte: Os autores

RESULTADOS E DISCUSSOES

As primeiras amostras de polimeros dopados com argila organofilica para as medidas
de fotoacustica foram prensadas varias vezes para obter uma pastilha mais homogénea. A
temperatura foi fixada em aproximadamente 140° C e exercida uma pressao constante
durante o aquecimento de aproximadamente 85 N. Com isso foi possivel obter amostras
homogéneas de espessuras de 100 micrometros a 250 micrometros, ideais para o ensaio
fotoacustico.

De posse das amostras a difusividade térmica foi investigada usando o método de
fase fotoacuUstica de dois feixes. Neste método, um feixe de laser com controle TTL
(300mW, 650 nm) é focado diretamente na amostra, a qual é fixada com gel de silicone
em uma célula com um microfone de campo difuso. O microfone é conectado ao
amplificador lock-in (SR830, Stanford Research Systems) que exibe simultaneamente a
magnitude e a fase do sinal. Este método foi adaptado para amostras transparentes
forcando o coeficiente de absorcao 6ptica na superficie da amostra, por exemplo, usando
um revestimento metalico ou uma fina folha de aluminio [3].A Figura 3 mostra um
aumento da difusividade com a concentracdo de um dos surfactantes utilizados. [4]. Em
outras palavras, pouco surfactante dificulta a mistura de argila com o polimero, formando
aglomerado. Por outro lado, o aumento da quantidade de surfactante permite que a
bentonita se difunda melhor, melhorando a passagem do calor. Em termos do caminho
livre médio dos elétrons, a formacao de clusters de argila possivelmente possui uma rede
mais desordenada do que uma amostra homogénea, favorecendo a interacdo com a rede
e, assim, perdendo mais energia.
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Figura 3 - Difusividade térmica das amostras em funcao de concentracao de surfactante por
porcentagem de massa total.
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CONCLUSOES

A construcdo da prensa com controle de temperatura PID permitiu produzir as
amostras poliméricas homogéneas com as espessuras de 100 pm a 200 um necessarias
ao ensaio fotoacustico. Usando o método de fase fotoacustica de dois feixes foi possivel
determinar a difusividade térmica das amostras e, com isso, observar o comportamento
da difusividade com relacdo a concentracdo do surfactante. Os resultados obtidos
mostraram um crescimento da primeira com o aumento da segunda, o que nos permite
inferir sobre a presenca de aglomerados e provavel diminuicao da distancia Inter planar
da cadeia polimérica. Para confirmar estes resultados outros testes ainda estdo sendo
realizados.
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