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Resumo: Elastomeros termoplasticos vulcanizado (TPV), com base em polipropileno (PP), de borracha natural
(NR) e argilas foram preparados de um misturador de laboratorio com propor¢ao 30/70 em peso de borracha de
NR / PP, com variagao das quantidades de peso de nanosilica. Neste trabalho, foi estudado o efeito de nanosilica
sobre as propriedades térmicas e morfologicas, e também sobre a estrutura cristalina.
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STUDY OF INCORPORATION OF NANOSILICA IN THERMOPLASTIC VULCANIZATES

Abstract: Thermoplastic rubber vulcanizate (TPV) based on polypropylene (PP), natural rubber (NR) and
nanoclays were prepared in a laboratory mixer with 30/70 weight ratio of NR/PP, with variation of quantities of
nanosilica weight. In this work were studied the effect of nanosilica on the thermal and morphological properties,
and also on the crystalline structure. It was found that the maxim degradation temperatures (Tmax) and melting
flow index (MFI) of TPVs increased with nanosilica loading, the variation of percentage of crystallinity of PP (Xc)
in TPV with silica without and with treatment almost unaffected by addition of silica. The silica was located in
natural rubber domains using SEM analysis. Nanosilica incorporation into TPVs also affect the hardness of NR
phase indicating that location of nanosilica is in the NR phase.
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1. Introducio

Elastomero termoplastico (TPE) ¢ definida como consistindo de um polimero ou polimeros que tem
propriedades a sua temperatura de servigo semelhantes as da borracha vulcanizada, mas podem ser transformados
ou reprocessados a temperatura elevada como um polimero termoplastico; e a borracha termoplastica vulcanizado
(TPV) consistindo de uma mistura de um material termoplastico ¢ uma borracha convencional em que a borracha
foi reticulada por o processo de vulcanizacdo dindmica, durante o passo de mistura e misturando-[1].

A demanda global por elastomeros termoplasticos (TPE) devera aumentar 5,5 por cento ao ano para 5,8
milhdes de toneladas métricas em 2017, no valor de mais de US $ 20 bilh3es. Avangos sera impulsionado pela
inovagao de produtos em curso por parte dos fabricantes de TPE, permitindo que estes materiais para continuar a
deslocar elastdmeros termoplasticos tradicionais e em uma variedade de aplicagdes. Fortes ganhos também estao
previstos para vulcanizados termoplasticos (TPVs), que s@o penetrantes novas aplicagdes em veiculos automoveis,
consumidor, e os mercados de produtos médicos [2].

2. Materiais e Métodos

2.1. Materiais

Borracha Natural (TSR5) foi gentilmente cedida por Fazenda Santa Augusta, Sao Paulo - Brasil. Polipro-
pileno (PP H301), BRASKEM SA Brasil ter MFI de 11 g/ 10 min (210 kg a 230 ° C), silica amorfa Tixosil pela
Rhodia Brasil Ltda.

2.2. Preparacdo de nanoparticulas de silica

Por ter as nanoparticulas foi utilizada a técnica de fresagem Ball. Dentro do frasco foram colocados acima

de 100g da silica amorfa a Tixosil pela Rhodia Brasil Ltda, em seguida, foram adicionadas as bolas e fechou-se
o frasco. O frasco foi entdo depositado sobre os rolos que giram a uma velocidade de 60 rpm durante 24 horas.
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Para ter nanosilica de tamanho diferente o gel foi primeiramente tratado 2h (Si-2H), em segundo lugar,
12h (Si-12H) e em terceiro lugar 24h (Si-24H).

2.3. Preparacdo do composto de borracha natural e de TPVs

O composto de NR foi preparado em dois moinhos de rolos a temperatura ambiente. As misturas TPV -
(NR + PP) -30/70, foram preparadas em um misturador interno (Torque Redmetro Polylab, RheoDrive 4 modelo
Rheomix 600 / OS da Thermo Electron Corporation) operado a uma temperatura de 180 °C e a uma velocidade do
rotor de 60 rpm, com tamanho de lote de 60g. Os TPVs foram preparados em 10 min: PP foi adicionado primeiro
na camara de mistura e misturou-se durante 2 min; em seguida, o composto NR e nanosilica foi adicionado e a
mistura continua durante 8 minutos para completar o processo de vulcanizag¢do dindmica. Os TPVs produzidos
foram imediatamente removidos de camara.

2.4. Analise térmica

A analise térmica foi realizada em um DSC modelo Q100 TA Instruments, todas as amostras foram pe-
sadas (8 +/- 0,2 mg) e fechadas num porta-amostra de aluminio. Todas as amostras foram submetidas a este ciclo
de: 1. equilibrar a 30 °C; 2. isotérmico para Imin; 3. armazenamento de dados abertos; 4. rampa de 10 °C / min
até 220 °C; 5. isotérmica durante 5 min, rampa de 10 °C / min até 40 °C; 6. equilibrar a 40 °C, rampa de 10 °C/
min até 220 °C.

2.5. Andlise mecdnica dindmica:

As propriedades mecanicas dindmicas dos TPVs foram medidas utilizando um analisador dinamico me-
canico (TA Instruments, modelo de DMA-Q-800). Mddulo de armazenamento, e o0 médulo de perdas tan 6 foram
testados a frequéncia de 1 Hz e a temperatura de -90 °C a 130 °C a uma taxa de 3 °C / min. Foram utilizadas amos-
tras moldadas por compressdo de dimensdes 11,5 x 2,0 x 40 +/- 0,2 milimetros para testes.

3. Resultados e Discussiao

3.1. Calorimetria exploratoria diferencial (DSC)

A entalpia de fusdo de TPVs com 5% de silica, sem e com tratamento ¢ mostrada na Figura 1. O valor ¢
quase fixo para todas as composi¢des a 163 °C. As nanoparticulas de silica ndo afetam o pico da temperatura de
fusdo (Tm) de TPVs.
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Figura 1. Termograma de Calorimetria exploratoria diferencial (DSC) dos TPVs com diferentes contetidos
de silica
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3.2. Analise Dindmico Mecanica (DMA)

A Figuras 2 mostra tan & como uma fungio da temperatura. E evidente que todos os TPVs mostram a
presenca de dois picos correspondentes a temperatura de transicao vitrea de NR e PP.
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Figura 2. Termogramas de Anélise Dindmico Mecanica (DMA) de TPVs com diferentes contetidos de
silica

4. Conclusoes

O valor ¢ quase fixo para todas as composigdes a 163 °C. As nanoparticulas de silica ndo afetam o pico
da temperatura de fusdo (Tm) de TPVs.

Foi evidenciado que todos os TPVs mostram a presenca de dois picos correspondentes a temperatura de
transi¢do vitrea de NR e PP.
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