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AVALIACAO TERMICA POR TERMOGRAVIMETRIA DE
NANOCOMPOSITOS VIAVEIS PARA APLICACAO
EM EMBALAGENS

Fauze A. Aouada*, Luiz H. C. Mattoso’, Elson Longo'
'Laboratdrio Interdisciplinar de Eletroquimica e Ceramica (LIEC), Instituto de Quimica, Universidade
Estadual Paulista, 14801-907, Araraquara, SP; ’Laboratério  Nacional de Nanotecnologia para o
Agronegdcio, Embrapa Instrumentagdo, 13560-970, Sao Carlos, SP. * faouada@yahoo.com.br

Projeto Componente: PC4 Plano de Acao: PAS

Resumo

Neste trabalho foi investigado o efeito da adi¢@o argila laponita na estabilidade térmica
de nanocompdsitos baseados em amido termopldstico (ATP). Para isso, foram
calculados os valores de temperatura de degradacdo (T, i) e energia envolvida na
decomposi¢do das amostras por meio da técnica termogravimétrica TG. Os resultados
indicaram aumento de aproximadamente 25 °C na Ty i quando a argila laponita foi
incorporada. Uma vez que a temperatura utilizada no processamento de materiais é uma
etapa critica, esse incremento térmico pode ser muito atrativo para a drea industrial.

Palavras-chave: argila laponita; amido termopldstico; estabilidade térmica; TGA; energia de
decomposicdo.
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Introducio temperatura  ou do tempo. Dessa forma,
independentemente do caso, a curva resultante € a

Na termogravimetria (TG), o parimetro medido ~ derivada primeira da curva TG [1].

<

€ a massa, isto €, detecta-se, utilizando uma Por meio de técnicas termogravimétricas ¢
termobalanga, o ganho ou perda de massa que  possivel conhecer as alteragdes que o aquecimento
ocorre na amostra em fun¢do de uma variagdo de  pode provocar na massa das substancias, permitindo
temperatura, ou tempo, (a temperatura constante).  estabelecer a faixa de temperatura em que elas
Na termogravimetria derivada (DTG), as curvas sd0  adquirem composi¢do quimica, fixa, definida e
registradas a partir das curvas TG e correspondem & constante, a temperatura em que comegam a Se
derivada primeira da variagdo de massa em relagdo  decompor, acompanhar o andamento de reagdes de

ao tempo, que € registrada em fungdo da desidratacdo, oxidacdo, combustdo, etc [2].
temperatura ou do tempo; ou ainda, a derivada

primeira da variagdo de massa em relagdo a
temperatura que € registrada em fungdo da

Este trabalho teve como objetivo avaliar o efeito
da incorporagdo da argila laponita na estabilidade
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térmica dos nanocompdsitos de amido termopldstico
(ATP) por meio de medidas termogravimétricas TG.
Visto que esse pardmetro € extremamente
importante quando se visa o processamento
industrial de termopldsticos.

Materiais e métodos

Os detalhes experimentais da sintese dos
nanocompdsitos estudados aqui foram recentemente
publicados [3]. Em sintese, os nanocompdsitos
baseados em ATP contendo diferentes teores de
argila laponita foram sintetizados a partir da
combinagdo das seguintes técnicas de preparacio de
nanocompdsitos: 1) intercalagdo em solugdo e 2)
processamento no estado fundido utilizando um
misturador intensivo.

As andlises termogravimétricas
(termogravimetria) foram realizadas em um
equipamento TGA TA Instruments modelo Q-500.
Aproximadamente 7 mg de amostra foi depositada
em um porta amostra de platina e aquecidas
utilizando uma taxa de aquecimento de 10 °C min™',
a uma vazio controlada de N, de 60 mL min™.

A energia envolvida na decomposi¢io (E,) das
amostras foi calculada a partir das curvas de TG
utilizando o método de integral adaptado de
Horowitz e colaboladores [4], como mostrado na
Equacdo (1):

In[ln(d-)™']= E—*ze

ini (1)
onde a € a fragdo decomposta, T;,; € a temperatura
inicial de decomposi¢do, 6 is T — Ti,, ¢ R é a
constante universal dos gases.

Resultados e discussio

<

A termogravimetria € uma convencional e
poderosa técnica de andlise térmica e vem sendo
empregada para estudar a estabilidade térmica de
nanocompdsitos.

Na Fig. 1 sdo apresentadas curvas TG e DTG
para os nanocompdsitos baseados em ATP e argila
laponita obtidos com diferentes teores de argila. A
curva de DTG € muito ttil nos casos em que o
registro de TG apresenta sobreposi¢des decorrentes
do tipo de amostra ou mesmo das condi¢des
experimentais [1].

100+ P
laponita
801
£ 60+ —— ATP_5 % laponita
3 ] —— ATP_3 % laponita
g 40 —— ATP_2 % laponita
s 7] —— ATP_1 % laponita
1 ——ATP
204
01 @
0 100 200 300 400 500 600 700
Temperatura (°C)
(b)
o
£
1
"zf, ATP_1% laponita
£
% ATP_2% laponita
K
z ATP_3% laponita
@
= ATP_5% laponita
~__ |ap0mta
0 100 200 300 400 500 600 700

Temperatura (°C)

Fig. 1: Curvas (a) TG e (b) DTG obtidas utilizando
taxa de aquecimento de 10 °C min’, vazio de
nitrogénio de 60 mL min™.

Pode-se observar na Tab. 1, que ao adicionar
argila, a temperatura inicial de degradagio
(temperatura onset ou Td i) da matriz de ATP
aumentou de 175 °C para aproximadamente 200 °C.
Portanto, a presenca de argila aumentou a
estabilidade  térmica da matriz de ATP.
Comportamento similar foi observado no trabalho
desenvolvido por Ning e colaboladores [5], onde os
autores atribuiram essa taxa extra de energia para
romper as intensas interacdes existentes entre a
matriz de ATP-folhas de argila.

Adicionalmente, as estruturas esfoliadas da
argila podem prevenir a plastificacdo, migracdo e
evaporagdo de moléculas de dgua e agente
plastificador. A presenca da argila também pode
blindar a exposi¢do de grupamentos hidroxilas
presentes na estrutura do amido, o que pode retardar
sua decomposi¢ao (despolimerizagdo) térmica.

A Tab. | mostra ainda uma pequena diminui¢io
da temperatura mdxima de degradagdo (T, m)
quando aumenta-se a concentragdo de argila. De
acordo com Baniasadi e colaboladores [6], alguns
fatores podem contribuir para esse efeito. Primeiro,
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as estruturas formadas por camadas de silicato
poderiam sustentar o calor acumulado e acelerar o
processo de degradagdo. Segundo, a prépria argila
também pode catalisar a degradagdo de matrizes
poliméricas. Assim, a argila pode ter dois efeitos
opostos na estabilidade térmica dos
nanocompdsitos: um efeito de barreira, que
contribui para aumentar a estabilidade térmica e um
efeito catalisador que pode ajudar o processo de
degradacdo e declinio da estabilidade térmica.

Tab. 1: Parametros de estabilidade térmica obtidos a
partir das andlises de TG.

Nanocom- Tyi T¢m Ty f E,

pésitos (°C) (°C) °C) | (kJ mol™)
ATP 1749 | 3100 | 353,1 1,60
ATP_ 2018 | 3054 | 3555 2,08
1% lap

ATP_ 193,1 | 309,7 | 356,6 189

2% lap

ATP_ 1995 | 3069 | 3574 2,04

3% lap

ATP_ 195,7 | 3018 | 357,1 1,67

5% lap

A energia envolvida na decomposi¢io (E),
calculada a partir da inclinagdo das curvas obtidas
Infln(1-0)'vsO (Fig. 2), confirmou o aumento
na estabilidade térmica dos nanocompdsitos pela
adicdo de argila laponita. Visto que, todos os
valores de E, dos nanocompdsitos foram maiores
que a energia E, obtida para o compésito de ATP,
Tab. 1.

Em outro trabalho descrito por Wang e
colaboladores [7], o aumento da estabilidade
térmica de nanocompdsitos de ATP obtidos a partir
de processamento no estado fundido foi atribuido ao
alto grau de intercalagdo e esfoliagdo de argila-
amido. Adicionalmente, comparado com materiais
orgénicos, materiais inorgdnicos apresentam melhor
estabilidade térmica devido as suas configuragdes
estruturais e fortes ligagdes inter- ¢ intramolecular.
Portanto, a introdugdo de particulas inorganicas tem
a potencialidade de melhorar a estabilidade térmica
de matrizes poliméricas.
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Fig. 2: Plots de In [In (1 - &)"] vs 0 utilizados para a
obteng¢do dos valores de E, para os nanocompdsitos
de ATP e argila laponita.

Conclusoes

Os resultados de termogravimetria mostraram
que a adigdo de argila laponita aumentou a
temperatura inicial de degradagdo da matriz de ATP
de 175 °C para aproximadamente 200 °C e
consequentemente  sua  estabilidade  térmica.
Portanto, a adicdo de argila laponita na matriz de
ATP ndo seria um empecilho, do ponto de vista
térmico, para o processamento desse material
visando sua aplicagdo como embalagem.
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