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RESUMO: O objetivo deste estudo é analisar composi¢ées de
nanocompdsitos de polietileno de ultra alto peso molecular (UHM-
WPE) com a adi¢édo de carbeto de boro em diferentes proporgées.
Os corpos de prova foram produzidos utilizando uma prensa hi-
draulica com aquecimento e foram analisados na difragcdo de raio
X, calorimetria diferencial de varredura, e as superficies dos corpos
foram observados por microscopio. Foram contatados aumento do
cristalito, redug&o no grau de cristalinidade e um matriz mais fluido
apos a adigdo do carbeto.
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ABSTRACT: The objective of this study is to analyze nanocom-
posites of ultrahigh molecular weight polyethylene (UHMWPE) with
the addition of boron carbite in different proportions. The specimens
were produced using a hydaulic press with heating and were ana-
lyzed in x-ray diffraction, differential scanning calorimeter and their
surfaces were observed using a microscope. It was noticed the in-
crease of the crystallite, reduction of the degree of crystallinity and
a more fluid matrix after the addition of the carbite.
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1. INTRODUCAO

O Polietileno de ultra alto peso molecular (UHMWPE
— Ultra High Molecular Weight Polyethylene) ¢ uma po-
liolefina com cadeias extremamente longas, com peso
molecular geralmente maior do que 1°10° g/mol. Esse
polimero apresenta maior resisténcia a impactos, menor
coeficiente de atrito, maior inércia quimica e maior re-
sisténcia ao desgaste quando comparado a outros termo-
plasticos [1-3]. Todavia, a sua aplicacdo tem sido limita-
da pelos baixos modulos de elasticidade e capacidade de
carga. Com o intuito de melhorar essas caracteristicas, ¢
usual adicionar cargas que gerem qualidades desejaveis
no UHMWPE. Esse método ja foi extensivamente estu-
dado por diversos pesquisadores como Kang et al. [4],
que observaram acréscimo na dureza, no grau de crista-
linidade, na resisténcia a deformacdes e na temperatura
de fusdo ao adicionar micro e nanoparticulas de hidro-
xiapatita no UHMWPE. Khan et al. [5] reportaram que a
resisténcia mecanica do UHMWPE aumentou considera-
velmente com a adi¢do de nanotubos de carbono. Tan et
al. [6] estudaram os efeitos de suspensdes coloidais de
silicio em tecidos de UHMWPE e observaram melhora na
performance balistica quando submetido a impactos com
baixa velocidade.

A carga escolhida nessa pesquisa foi o carbeto de boro
(B,C) por sua notavel dureza, seu alto modulo de elastici-
dade e por sua excepcional resisténcia a fratura [7]. Com-
positos de B,C em matriz d¢ UHMWPE ainda ndo foram
amplamente estudados. Boyhov et al. [8] notaram melho-
rias nas propriedades mecanicas do UHMWPE quando foi
adicionado o carbeto de boro por meios de um moinho de
bolas. De modo similar, Sharma et al. [9] concluiram que
a adigdo de carbeto de boro ao UHMWPE resultou em
uma dureza e resisténcia a desgaste mais elevados.

2 MATERIAIS E METODOS
O UHMWPE (UTEC 6540 - 8+10° g/mol) foi forneci-

RMCT VOL.34 N°3 2017

do pela Brasken. O B,C (tamanho de particula menor do
que 50 nm) foi adquirido da SkySpring Nanomaterials,
Inc. O polimero pulverizado foi misturado com a car-
ga nas proporcdes de 0,0625%p, 0,1250%p, 0,2500%p,
0,5000%p, 1,0000%p e 2,0000%p em um moinho de
bolas Marconi MA500 por 15 horas a 200 rpm. Foram
empregadas esferas de alumina na propor¢do em massa
de 6:5 (mistura:esferas). As misturas foram processadas
na prensa hidraulica com aquecimento Solab SL-11 a
230°C durante 30 minutos. As amostras foram identifi-
cadas por: 0, 1, 2, 3,4, 5 e 6, sendo a amostra 0 referente
ao UHMWPE e as demais nas propor¢des crescentes.

As andlises de difragdo de raio X (XRD — X-Ray Di-
ffraction) foram realizadas em um difratometro X’Pert
PRO, da PANalytical empregando radiagdo Ka do Co (A
=0,1789 nm) na faixa 260 de 5 a 40°.

As analises por calorimetria diferencial de varredura
(DSC — Differential Scanning Calorimetry) foram rea-
lizadas utilizando o DSC 404 F1 Pegasus, da Netzsch,
em atmosfera inerte de N, (70 ml/min) com cadinhos de
Al na faixa de temperatura de 30 a 200°C com taxa de
10°C/min.

A morfologia, dispersdo e interface foram observadas
por FEG-SEM (Field Emission Gun — Scanning Elec-
tron Microscopy) no microscopio QUANTA FEG 250,
da FEI. O material sofreu recobrimento de platina e a
tensdo de aceleragdo foi de 20kV. A morfologia foi ob-
servada em amostras fraturadas apos criogenia.

3 RESULTADOS E DISCUSSOES

As analises de XRD foram normalizadas pela maior
contagem obtida, referente ao polimero puro. A partir
do grafico constatou-se um comportamento similar das
amostras. Os angulos de Bragg obtidos estdo de acordo
com a carta JCPDS 00-054-1982 referente ao polietile-
no [10]. Os resultados de XRD foram consolidados na
Tab.1, a qual o tamanho do cristalito foi calculado de
acordo com a equagdo de Scherrer modificada [11].
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Fig.1 — Imagens de microscopia eletronica de varredura das particulas nanométricas de carbeto de boro (1A), matriz
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fundida de UHMWPE puro (1B), nanocompositos 1% (1C) e nanocompdsitos com 2% de carga (1D), respectivamente.

Tabela 1: Resultados de difragao consolidados

Tabela 2: Resultados de DSC

Amostra 20 20 20 L (nm)

0 25,1453 27,9465 35,1547 21,14105
1 25,1614 27,9574 35,1385 27,38832
2 25,1231 27,9289 35,1034 23,11350
3 25,1914 27,9793 35,1723 30,04862
4 25,2054 27,9849 35,1729 30,54854
5 25,1957 28,0008 35,1963 36,43088
6 25,1377 27,9282 35,1187 27,38832

Observa-se um aumento do tamanho do cristalito cal-
culado devido a adigdo de cargas quando comparado ao
UHMWPE, evidenciando alteragdes na matriz polimérica.

Com relagéo as analises de DSC do primeiro aquecimen-
to dos nanocompositos (NC) e das misturas moidas, respec-
tivamente. A Tab. 2 resume os resultados de DSC. Nota-
-se uma proximidade das temperaturas de inicio, maximo
e termino de fusdo (T, T e T, respectivamente) das
amostras moidas com carga em relagido ao UHMWPE em
p6. Entretanto ao se comparar com as amostras processadas
observa-se um pequeno decréscimo nos valores de tempe-
ratura, causado pela limpeza da histéria térmica implicada
pelo processamento. Observa-se uma tendéncia de reducdo
no grau de cristalinidade concomitante com o aumento de
centros de nucleagdo.
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Processados Moidos
A Tonset Tmax Tend C% Tonset Tmax Tend C%.
0 125 135 140 25 132 142 147 52
1 125 136 140 23 133 142 147 51
2 126 136 141 25 132 142 147 52
3 127 135 139 24 133 142 146 50
4 125 135 140 23 133 142 146 50
5 126 134 139 26 132 142 147 54
6 125 135 140 22 132 142 146 49
D. 07 0,7 0,8 1 0,3 0,2 0,4 1,7

onset: Lmas Lena — €XPressos em °C and C (crystallinity)
D. —desvio padrao

As morfologias e microestrutura das particulas de car-
beto de boro e nanocompositos foram observadas por mi-
croscopia eletronica de varredura (MEV). As imagens das
particulas de carbeto de boro apresentaram-se aglomeradas,
em escala nanométrica e formatos trapezoidais lamellares,
enquanto o UHMWPE mostrou como caracteristica, uma su-
perficie tipica de um polimero de alta densidade com fluidez,
conforme se observa na Fig. la and 1b, respectivamente. O
NC de 0,0625% apresentou uma morfologia fluida com car-
gas de carbeto de boro dispersas na superficie, assim como
NC 0,125% . Similar a todos nanocompositos porém com
maior teores de carga, o compdsito 1% destoou em termos
de fluidez. Sua matriz mostrou-se muito conturbada e com
muita rugosidade (Fig. 1c), semelhante ao composito de 2%
(Fig. 1d). Foi perceptivel a formagdo de laminas irregulares
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diferente das demais amostras. Em geral, notou-se que o au-
mento no teor de carbeto aumentava a rugosidade. Seria ne-
cessario um ensaio mecanico para avaliar se resultou em um
NC mais quebradigo. Devido a ndo modificag¢do superficial
das cargas de carbeto de boro sugere-se que nao houve ade-
sdo interfacial eficiente entre matriz e carga, ¢ aglomeragdes
de carga observadas na morfologia em camadas dos NC.

4 CONCLUSAO

A partir dos resultados foi concluido que a adigao de car-
beto de boro alterou algumas propriedades cristalograficas,
e o arranjo cristalino do polimero como observada através
da analise de difragdo de raios-x (XRD). A redugdo do grau
de cristalinidade por DSC pode ser associada ao aumento do
numero de centros de nucleagdo que dificultam a recristaliza-
¢do da matriz polimérica. A analise de microscopia eletronica
de varredura (FEGSEM) possibilitou a observagdo de certo
grau de fluidez das amostras, sendo apresentadas algumas al-
teragdes devido as distintas proporgdes de carga (carbeto de
boro) nos diferentes nanocompistos e a caracteristica lamelar
do material inorganico. Portanto a observagdo realizada por
miscroscopia eletronica de varredura, possibilitou observar a
diferenca de fluidez dos diferentes NCcorroborando com as
diferentes de cristalinidade observadas na analise de DSC.
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