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1. INTRODUCAO

A pesquisa e 0 desenvolvimento de novos materiais visando atender as novas
necessidades do mercado tém sido objeto de muitos trabalhos cientificos, incluindo
as blendas poliméricas.

O crescente interesse em misturas de polimeros tem como objetivo principal a
obtencdo de materiais com propriedades combinadas. As propriedades das blendas
sado dependentes da interacdo entre os polimeros participantes. O grau de disperséo
entre as moléculas dos componentes deve ser a mais adequada possivel para que
ocorra a desejada combinacao das propriedades dos polimeros (Brancifort, 1994).

A poli(m-fenileno isoftalamida) € uma fibra de poliamida aromatica que apresenta
grande estabilidade térmica e quimica, sendo usada como isolante elétrico em
motores e geradores, isolante térmico em vestuarios e, como retardante de chama
em uniformes (Mark, 1999). Alguns trabalhos cientificos relatam o estudo das
propriedades mecanicas e triboldgicas dessa fibra pura ou em combinagcdo com
outros polimeros (Lin, 1991; Foo, 2007).

Esse polimero é utilizado em diferentes tipos de blendas com materiais como
nylon-6, fibras de algoddo, &, polibenzimidazol, poliéster, poli(p-fenileno
isoftalamida), viscose e compostos fendlicos(Yang, 2007; Zhao, 2006).

O polimero poli(p-cresolformaldeido) € uma resina fendlica. Este tipo de resina
combina dureza, rigidez e economia, com boas propriedades elétricas, excelente
resisténcia ao calor, boas propriedades mecanicas e moldabilidade (Rosato, 1997).
E utilizado em materiais de construcéo, eletroeletronicos, aeroespacial, pecas
moldadas, vernizes isolantes, chapas laminadas, revestimentos industriais e
adesivos (Mark, 1999).

A interacdo entre a fibra de poli(m-fenileno isoftalamida) e a resina poli(p-
cresolformaldeido) € pobre devido a alta cristalinidade da primeira que resulta na
baixa interagdo da superficie da fibra com os grupamentos hidroxila da resina. Nesse
sentido, alguns trabalhos iniciais tém sido feitos com o objetivo de estudar formas de
melhorar essa interagao (Su, 2006; Lee-Sullivan, 1994; Lin, 2002).



Neste trabalho € estudada a formacao de blendas poliméricas através da mistura,
em diversas proporc¢des, de poli(m-fenileno isoftalamida) e poli(p-cresolformaldeido).
Com o objetivo de aumentar a interacédo entre esses polimeros nas blendas realizou-
se um tratamento quimico na fibra. Os materiais resultantes foram caracterizados na
forma de filmes finos e massa através do estudo das propriedades quimicas e
morfoldgicas.

2. METODOLOGIA
2.1. Materiais utilizados

A poli(m-fenileno isoftalamida) utilizado é da marca Aldrich®, possui densidade
1,38 g mL™?, com ponto de fusdo maior que 370C. O poli( p-cresolformaldeido) foi
sintetizado através da mistura de 4,67x10™* mol de p-cresol com 4,67 x10™* mol de
formaldeido com catalise acida em temperatura de 80 <.

2.2. Sistemas estudados

As blendas poliméricas foram estudadas na forma de filmes depositados em
substratos de silicio e em massa (bulk). O Silicio utilizado foi de 20 Q.cm, que é
transparente ao infravermelho. Para as analises em massa, as blendas foram
precipitadas em agua deionizada, filtradas e secas a 110 € por 1 hora.

2.2.1 Preparacao das blendas poliméricas

Solucdes de poli(m-fenileno isoftalamida) e de poli(p-cresolformaldeido) foram
preparadas em dimetilformamida (DMF) com concentracfes do polimero em torno
de 5%. As propor¢cbes de poli(m-fenileno isoftalamida)/poli(p-cresolformaldeido)
estdo apresentadas na Tabela 1. A formagéo das blendas foi conduzida mantendo-
se as misturas sob agitacdo por ultrassom durante 4 horas. Antes do processo de
deposicao dos filmes e da precipitacdo para analise em bulk.

Tabela 1: Composi¢cdes em massa das blendas estudadas.

poli(m-fenileno isoftalamida)  poli(p-cresolformaldeido)

(%) (%)
100,0 0
65,0 35,0
50,0 50,0
35,0 65,0

0 100,0

2.2.2 Preparacdo das blendas poliméricas a partir do poli(m-fenileno isoftalamida)
modificado

Com o objetivo de aumentar a compatibilidade fibra-resina, o polimero de poli(m-
fenileno isoftalamida) passou por um processo de tratamento quimico, que constituiu
basicamente pela introducdo de grupos hidroxilas na sua estrutura.



Neste procedimento primeiramente reagiu-se 300 mL de dimetilsulféxido (DMSO)
com 10 mol de hidreto de sédio (NaH) para formacédo do ion dimetilsulféxido de
sédio de coloracdo amarelo palido. A mistura foi aquecida com agitacdo a 70-75<C,
sob atmosfera de nitrogénio, até a evolucdo de gas cessar. Uma mistura de 5x107
mol de NaH com 20 a 30 mL de DMSO requer cerca 45 min para completa reacao
(Corey, 1965). A essa solucéo foram adicionadas 6g da fibra e a rea¢ao ocorreu a 30
°C por 3 horas; ent&o foram adicionadas 2,5x10 mol de 2-iodo etanol a 50T por 10
horas. ApOs a reacdo, a solucdo foi mantida sob agitacdo por 48 horas para total
dissolucdo da fibra. Assim, foram preparadas blendas entre a fibra tratada e
solucbes de poli(p-cresolformaldeido) dissolvido em DMSO. As composicdes
estudadas e o procedimento de formacao da blenda do polimero tratado com poli(p-
cresolformaldeido) ocorreram de forma semelhante ao da blenda com o polimero
nao tratado.

2.3. Configuracdes experimentais e equipamentos utilizados

As blendas e os polimeros puros foram caracterizados, na forma de filmes atraves
das técnicas de Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier
(FTIR) e Microscopia Eletronica de Varredura (MEV). O material em “bulk” foi
caracterizado por andlise termogravimétrica (TGA).

As andlises de FTIR foram executadas em um espectrometro IR Prestige-21 da
Central Analitica da UFPel no modo transmitancia com 64 varreduras entre 6000 e
500 cm™ e resolucdo de 2 cm™.

A analise de MEYV foi feita em um microscoépio, Shimadzu SSX — 550 da UFPEL.

As transicOes térmicas dos polimeros e das blendas foram estudadas em um
TGAS50H, entre 20 e 700 T com taxa de aquecimento e resfriamento de 20 T min ™,
sob fluxo de 50 mL min™ de N,. A massa de cada amostra foi de, aproximadamente,
5 mg.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

O espectro de infravermelho do poli(m-fenileno isoftalamida) foi caracterizado
pelas transmitancias em 3400 cm™ (deformacdo axial de N-H), 1660 cm™
(deformacé&o axial de C=0), 1608 cm™ (deformacao axial de C aromatico), 1240 cm™
(deformacdo angular de N-H). O espectro do poli(p-cresolformaldeido) foi
caracterizado pelas transmitancias em 3500-3300 cm™ (deformacdo axial de O-H),
3010 cm™ (deformacé&o axial de C-H aromatico), 2850 e 2920 cm™ (deformacéo axial
de C-H alifatico), 1500 e 1610 (deformacéo axial de C aromatico), 1450 cm™
(deformac&o angular C-H alifatico), 1375 cm™ (deformacdo angular no plano de O-
H), 1260 cm™ (deformac&o axial de C-O aromatico).

As blendas da poli(m-fenileno isoftalamida) ndo tratadas apresentaram
principalmente deslocamento da banda de deformacdo axial de N-H da poliamida
devido a interacdo com os grupos O-H do poli(p-cresolformaldeido).

A partir das curvas termogravimétricas obtivemos as temperaturas para as perdas
maximas de massa. Para os polimeros puros a perda de massa observada no
intervalo de temperatura estudado foi de 50% para a poliamida e 80% para o poli(p-
cresolformaldeido). Para as blendas poliméricas, a perda de massa ficou entre 60-
70% conforme a proporcédo das misturas.

A Figura 1 mostra imagens obtidas por MEV da superficie dos compostos de
estudo. Podemos notar que na Figura 1c ocorre uma miscibilidade parcial entre os



polimeros mesmo apds o tratamento quimico da fibra. A formacéo de duas fases &
mais pronunciada com o aumento da quantidade de poli(m-fenileno isoftalamida) na
blenda.

Figura 1: Imagens de MEV: (a) poli(p-cresolformaldeido); (b) poli(m-fenileno isoftalamida) tratada
guimicamente; (c) mistura de 50% desses polimeros.

4. CONCLUSOES

As blendas poliméricas apresentaram propriedades térmicas e estruturais tanto de
polilm-fenileno isoftalamida) quanto de poli(p-cresolformaldeido) nas variadas
propor¢cdes estudadas, podendo ser comprovada através dos resultados de
infravermelho e analise termogravimétrica. Com as imagens pode-se verificar uma
miscibilidade parcial entre os polimeros, mesmo apoés tratamento quimico do poli(m-
fenileno isoftalamida). A investigacdo da zona de miscibilidade total e a
caracterizacdo das propriedades mecénicas é a proxima fase do trabalho.
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