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RESUMO

Filmes densos puros e hibridos (com adicéo de nanocarga de argila montmorilonitica sddica)
foram produzidos pelo método de casting a partir da solubilizacdo da poliamida 6 em acido
formico. As propriedades mecanicas sob tracdo dos nhanocompositos foram superiores as da
poliamida 6 pura, mostrando que a incorporacdo da argila na matriz polimérica aumentou a
resisténcia ao carregamento externo, esse incremento variou com o teor de argila. A
ferramenta estatistica denominada distribuicdo de Weibull foi utilizada para comparar e
analisar a influéncia do teor de nanocargas na predicdo da falha mecénica dos sistemas
estudados. A distribuicdo de Weibull produziu resultados de acordo com os esperados,
comprovando melhoria das propriedades mecanicas do material estudado e um bom poder de
predicéo.
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Os nanocompdsitos sdo definidos como uma classe de materiais na qual possuem uma
matriz com uma fase dispersa (carga), a qual contém pelo menos uma dimensdo na ordem de
nanbmetros. Devido ao tamanho da nanocarga, as propriedades fisicas e quimicas sofrem
mudancas drésticas, onde o grau da mudanca depende do tamanho de particula. As nanocargas
ao serem adicionadas em matrizes poliméricas podem provocar uma melhoria nas propriedades
fisicas devido apresentarem uma area de superficie elevada (CALLISTER et al., 2018;
ESTEVES et al.,, 2004). Dentre as cargas usuais em polimeros termoplasticos, argila
montmorilonitica (MMT) tém sido a mais empregada. A MMT alavancou os estudos nos
altimos anos, devido a sua elevada razdo de aspecto e a possibilidade de intercalacdo/esfoliacdo
de suas lamelas (SOUZA et al., 2006), o que promoveria maior superficie de contato
carga/matriz.

A Poliamida 6 — PA6 é um polimero termoplastico de engenharia que possui
propriedades mecénicas que atendem a diversas solicitacOes, permitindo assim que ele seja
aplicado nas mais diversas areas, sejam elas, automobilistas, de embalagens, entre outras; essas
propriedades podem ser otimizadas pela adi¢do de argila montmorilonita, carga hidrofilica que
interage com polimeros polares (OLIVEIRA et al., 2008).

A distribuicdo de Weibull (LAI; XIE, 2006), é uma das distribui¢fes estatisticas mais
popular para calculos de engenharia de confiabilidade, na qual consegue descrever
adequadamente as tendéncias de falhas observadas em diferentes tipos de componentes. Ela é
muito flexivel e tem grande vantagem de se adequar a diversos casos reais pela selecéo
apropriada dos parametros, fazendo com que a distribui¢cdo pode assumir uma grande variedade
de formas. A funcdo de distribuicdo cumulativa de Weibull com 2 parametros é dada pela
equacao:

F(x) = 1—exp [-()F] (L)

Onde: 6 ¢ o fator de escala, que € o valor caracteristico da distribuicao, tal como o tempo
de vida, a resisténcia mecanica ou a carga; p € o parametro de forma da distribuicdo, mais
conhecido como coeficiente de Weibull. Este valor controla a variancia dos valores medidos;
quanto maior seu valor, mais estreita € a distribuicao dos valores medidos, e mais alto é o pico.
Pesquisadores vem concentrando seus estudos na estatistica de Weibull (WEIBULL, 1971,
SWOLFS et al., 2015; CANTAGIU et al., 2017), para previsao do grau de variabilidade das
propriedades mecanicas dos compositos de polimeros reforcados. Essa previsibilidade das
propriedades mecénicas acontece quando as curvas de densidade de probabilidade cumulativa
tedrica e experimental sdo bem ajustadas e combinam bem.

SIOT et al. (2018) realizaram os testes de tragdo em compositos de PMMA / Silica com
tamanhos de particulas e dispersdes distintas obtidos por processo com sonda e banho a fim de
avaliar a resisténcia a falha de varias amostras que podem ser significativamente diferentes
devido a heterogeneidade do material. Os resultados foram analisados usando a distribuicdo de
Weibull de dois parametros. Observou-se que o parametro Weibull § aumenta com o processo
de sonda e apenas para as menores particulas. O maior valor deste parametro indica uma
distribuicdo de resisténcia mais uniforme, como é esperado com uma melhora na disperséao das
particulas. Isso € consistente com a melhoria das tensdes médias na ruptura, onde a maior
resisténcia caracteristica foi obtida para o composito com a melhor disperséo de particulas.

OLIVEIRA et al. (2019) utilizaram a andlise de Weibull a fim de avaliar
estatisticamente a confiabilidade dos testes de backface singnature - BFS e inferir quais
compositos de resina epdxi com diferentes teores de fibras de fique obteve melhor desempenho
balistico. Observou-se que todos os graficos logaritmicos sdo unimodais com ajuste linear
proximo para todos os pontos. As distribuicdes cumulativas Weibull correspondentes das
indentagbes foram estatisticamente consistentes, o que indicou coeréncia dos resultados
experimentais. Concluindo com base no coeficiente de correlacdo e na BFS, que o compdsito



reforcado com 40 vol.% de tecido fique apresentou melhor desempenho balistico que o0s
demais.

REVOL et al. (2021) modelaram a probabilidade de falha de compésitos de PA6 / fibras
de viscose de alta tenacidade tratados e ndo tratados de acordo com uma equacéo de Weibull
de 2 pardmetros a fim de garantir que os tratamentos ndo degradassem as propriedades
mecanicas das fibras. O mddulo de Weibull para o filamento tratado foi estimado em 10, e para
0 ndo tratado foi estimado em 11. Em comparacéo, os valores sdo bem préximos, significando
que a distribuicdo dos defeitos nos monofilamentos era quase idéntica. Observou-se que
tratamento com plasma de oxigénio né&o influenciou na ruptura do material e os testes mecanicos
também n&o revelaram nenhuma diferenga significativa do modulo de Young e do alongamento
na ruptura entre os filamentos.

Weibull € util para os pesquisadores e fabricantes determinarem a distribuicdo
da resisténcia a fratura do compdsito e estimar a confiabilidade do produto. Nesse contexto, o
objetivo desse trabalho foi produzir nanocompdsitos com matriz de poliamida 6 e argila
montmorilonitica sodica (MMT Na®) pelo método de casting, avaliar a influéncia dessa
nanocarga lamelar nas propriedades mecanicas e aplicar métodos estatisticas para avaliacdo e
interpretacdo dos dados.

MATERIAIS E METODOS

A matriz polimérica utilizada nesse estudo foi a PAG, fornecida pela Radici na forma de
pellets, a qual foi solubilizada em acido formico (85% P.A.) para obtencdo de filmes densos.
Como nanocarga, foi utilizada uma argila montmorilonitica sddica comercial purificada
Cloisite Na+, proveniente da Southern Clay Products, Texas/EUA.

Para producdo dos filmes densos puros, primeiramente foi feita a secagem da PA6
durante 24 horas a 90°C. Posteriormente, a PA6 foi solubilizada em acido férmico (13% m/v),
formando uma solucgéo filmogénica que, em seguida, foi transferida para uma placa de petry e
levada a estufa a 110°C para evaporacao do solvente e obtencdo do filme polimérico puro. Para
a producdo dos filmes hibridos, foi utilizado o mesmo procedimento, sendo que com a adi¢do
da nanocarga a solucéo, em quantidade que resultasse em hibridos com teores nominais de 2,5
e 5% em massa de argila.

Os corpos de provas (CP), foram confeccionados a partir dos filmes obtidos em
laboratdrio. Possuindo 80mm de comprimento, 10mm de largura e 50mm de comprimento de
area (til, respeitando a norma ISO R377 (ISO, 2013). Os corpos de prova foram testados
mecanicamente sob tracdo em uma maquina de ensaios Oswaldo Filizola Modelo BME 10KN,
com célula de carga 30 KN e velocidade do travessdo de 5 mm/min.

Com os dados de falha obtidos nos ensaios, foi criado uma planilha no software
Microsoft Excel ® e utilizando funcdes do proprio, fez-se a analise estatistica dos dados.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Comparando os resultados do material hibrido com o puro na Tabela 1, pode-se observar
gue houve um incremento nas propriedades. A adi¢do da nanocarga em 2,5% e 5% causaram
um aumento de 45% e 59%, respectivamente, na tensdo maxima comparado com a poliamida
6 pura. Quando comparamos os materiais hibridos, € possivel observar um aumento de 10% de
tensdo suportada no compdsito com 5% de argila montromonilita em relacdo ao com 2,5% de
argila. Sendo assim, a resisténcia ao carregamento externo aumentou com o teor da carga.
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Tabela 1: Resumo Descritivo da Tensdo de Maxima de Ruptura suportada pelos corpos de prova de PA6
puros e PA6/MMT com diferentes teores de carga.

Tensdo Maxima de PAG6 Pura PA6/2,5%-MMT PA6/5%-MMT
Ruptura (MPa)

CPO1 22,957 32,290 31,760
CP02 25,000 36,225 39,738
CPO3 25,100 38,372 40,467
Média 25,000 36,225 39,738
Desvio Padréo 1,209 3,084 4,830
Coeficiente de 0 0,1 0,1
Variacédo

Ainda pelos dados da Tabela 1, pode verificar-se um baixo coeficiente de variacao para
0s tratamentos, mostrando que esses dados de tracdo sdo homogéneos.

A fim de verificar se as propriedades dos compositos fabricados variam
significativamente de um tratamento para outro, ou seja, com os teores de carga, os valores de
tensdo maxima de ruptura foram tratados estatisticamente pela analise de Weibull.

Tabela 2: Pardmetros de Weibull para os corpos de prova de PA6 puros e PA6/MMT com diferentes
teores de carga.

Tratamentos Parametro p Resisténcia Média R2

PAG6 Pura 17,638 24,459 0,8475
PA6/2,5%-MMT 10,930 35,839 0,9886
PA6/5%-MMT 6,665 37,619 0,8669

O parametro R2 expressa a qualidade do ajuste da reta de Weibull a amostra. VValores
proximos a 1, indica que houve um ajuste linear de boa qualidade e que os dados estdo
distribuidos conforme uma funcao de Weibull com parametros 3 € 6. Observando o R? da Tabela
2, 0s valores encontrados para os materiais hibridos foram (0,98860 e 0,86693) e 0,84748 para
a poliamida pura, indicando um bom ajuste e confiabilidade nos resultados.

O parametro B é uma medida de confiabilidade das medidas, pois quanto maior, mais
estreita € a distribuicdo. Podemos observar que os valores de  foram altos para a poliamida
pura e com 2,5% de carga (17,638 e 10,930) e maior para o composito com 2,5% de carga do
que para o de 5%. Mais uma vez os parametros de Weibull sinalizam bom ajuste linear, bem
como a alta confiabilidade dos resultados. No entanto, podemos observar que a dispersdo com
2,5% de argila é bem menor do que com 5%, tornando ela a mais confiavel e isso fica ainda
mais evidente quando olhamos o parametro § de Weibull (B = 10,930), que é o maior entre 0s
nanocompositos.

CONCLUSOES

Utilizando a distribuicdo de Weibull de 2 parametros foi possivel observar a variacao
da resisténcia a ruptura do material com a insercdo das nanocargas. As nanocargas lamelares
reforcaram a poliamida de modo que a tensdo maxima de ruptura aumentou com a porcentagem
da argila, o que constatou a hipotese inicial de que a argila MMT (carga hidrofilica) poderia
causar uma melhora nas propriedades de polimeros polares. Nesse trabalho, pode-se inferir que



a distribuicdo de Weibull garante uma boa precisdo na previsdo do comportamento mecéanicos
de nanocompasitos.
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