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RESUMO

Neste trabalho foi realizada a caracterizacao egaimimineraldégica de uma amostra
da rocha esteatito da Mina de Mostardas, Nova LiM&, Brasil. Os resultados
demonstraram que o esteatito € composto de aprdamente 65 % m/m de talco, 29
% m/m de clinocloro, 5 % m/m de anfibdlios (trerteole actinolita) e 1 % m/m de
oxidos de ferro e piroxénio. Como o talco é umaaanineral tradicionalmente usada
na industria, o esteatito foi aplicado em diverfeamulacdes de espumas flexiveis de
poliuretano substituindo-se parcialmente o reagealiel, a fim de baratear os custos e
melhorar as propriedades mecéanicas do polimero.

Os estudos de reatividade demonstraram que o polim&o interage com a
superficie do mineral por ligagcbes covalentes, @y@snas interage fracamente por
ligacOes de van déWaals. As imagens de microscopia eletrénica desdara indicam
uma possivel interacdo entre o polimero e 0 minaied.

Os compaositos esteatito/poliuretano flexivel apresam um aumento no fator de
conforto e na resisténcia a compressao das espwmasrelacdo as espumas
convencionais de poliuretano flexivel, indicando aomento do suporte de carga e
aumento do conforto dos compdésitos.

A composicdo quimica e o comportamento térmico dsgumas nao foram
significativamente afetados pela adicdo de esteastformulacdes convencionais de

poliuretano flexivel.



ABSTRACT

This work was focused on the chemical and minereédgcharacterization of a
steatite rock sample from the Mostardas Mine, irvdNaima, state of Minas Gerais,
Brazil. Results showed that steatite sample is cm@g of approximately 65% w/w
talc, 29% wi/w clinochlore, 5% w/w amphibole (trem®iand actinolite) and 1% w/w of
iron oxides and pyroxene. As talc is a mineragéfitommonly used in industry, steatite
was used in various formulations of flexible poltlvane foams partially replacing the
polyol reagent in order to lower costs and imprdive mechanical properties of the
polymer.

The reactivity studies showed that the polymer du#sinteract with the surface of
the mineral by covalent bonds; it interacts onlyallg via van der Waals bonds. The
images of scanning electron microscopy indicateossible interaction between the
polymer and talc.

The composites steatite/flexible polyurethane slibese increase in comfort factor
and in the compressive strength of the foam, it maned to conventional flexible
polyurethane foams, indicating an increase in #gport and in comfort, provided by
the composites.

The chemical composition and thermal behavior efftams were not significantly

affected by steatite addition in polymer.
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1) INTRODUCAO E OBJETIVOS

1. 1) RELEVANCIA E JUSTIFICATIVA

O trabalho foi desenvolvido a pedido da empresaoheracdo Pedras Congonhas
Ltda., que extrai a rocha esteatito na Mina de Btdsis, em Nova Lima, MG, a fim de
desenvolver novas aplicagcfes tecnologicas paranastaio. Atualmente, o esteatito €
comercializado como agregado (brita) para a cogéstraivil.

Optou-se em aplicar o esteatito como carga inocgaem espumas flexiveis de
poliuretano com base na experiéncia do grupo dgqupsss liderado pela Dra. Maria
Irene Yoshida do departamento de quimica da UFME& &bjetivo se baseia no fato de
gue a rocha esteatito € rica em talco, um mineeste, comumente usado pela industria

como carga para reforcar e melhorar as propriedaéeénicas de polimeros.
1. 2) REVISAO BIBLIOGRAFICA

1. 2.1) POLIURETANOS

1. 2.1.1) Historico dos poliuretanos

Apesar de a tecnologia do poliuretano ser recarmejmica da uretana data de 1849,
quando Wurtz e Hoffmann divulgaram reacdes envaleemm isocianato e um
composto hidroxilico. Essas reacfes ficaram, patontempo, limitadas a experiéncias
de laboratorio até que em 1937, na Alemanha, @®@Ro. Bayer e colaboradores deram
inicio a industria de poliuretanos, explorando @ w®mercial dos isocianatos e
comecando a trabalhar no desenvolvimento de padsnerbase de poliésteres, que se
tornariam competitivos com o nylon. Com o advent Id Guerra Mundial e a
consequente caréncia de materiais de borrachagtivoe-se o desenvolvimento de
produtos & base de uretana, para aplicagbes cobras,fi cerdas, adesivos,
revestimentos, elastbmeros e espumas. Trabalhessinmbs realizados nos Estados
Unidos e Inglaterra fizeram com que a tecnologiauddana tornasse mundialmente
conhecida. Foi durante a década de 1950 que stroego desenvolvimento comercial
dos poliuretanos em espumas flexiveis; entre 195I0%8, o desenvolvimento da
industria de poliuretanos foi viabilizado atravésimtroducdo dos polidis poliéteres. No



Brasil, as primeiras fabricas de espuma flexivehrfo instaladas, na regido sudeste,
entre 1961 e 1965. Essas fabricas foram montadas eguipamentos trazidos da
Europa e dependiam de matérias-primas importadasgaeu funcionamento (Pires,

2010). O mercado para poliuretanos, iniciado nas 4930, teve um crescimento de 10
milhdes de toneladas, em 2000, para um consumoiatiutzdordem de 13,6 milhdes de
toneladas, em 2005, com previsdo de 16 milhdesmdadas, em 2010. Entre 2000 e
2005, a taxa média global anual de crescimentald¢o6,7%, com previsdo de 4,2%,
entre 2005 e 2010. Atualmente, os poliuretanos aoua sexta posi¢cado, com cerca de
5% do mercado dos plasticos mais vendidos no mucaimprovando ser um dos

produtos mais versateis empregados pela indusfitar,(2010).

As espumas flexiveis encontram ampla aplicacdo @oh@es, estofados e assentos
automotivos, correspondendo a 48 % do mercado lilgrgtanos (Singh e Jain, 2009).
Os semi-rigidos e rigidos sédo usados na indusit@etiva, no isolamento térmico de
geladeiras, caminhdes frigorificos, na construcaal, cem painéis divisorios,
embalagens, esporte e lazer, o que correspondexrapdamente 28 % do mercado de
poliuretanos (Singh e Jain, 2009). Aléem dessegliarptana é utilizada na fabricacao
de elastbmeros, tintas e revestimentos, adesivopermeabilizantes, couros sintéticos,

membranas e muitas aplicacdes biomédicas (Paviiceval, 2010).

1. 2. 1. 2) Quimica dos poliuretanos flexiveis

A poliuretana € produzida pela reacdo de poliadigdgpolicondensacdo de um
isocianato com um poliol. E um polimero que naoté@wnunidade monomérica, mas
que é formado predominantemente por ligacdes wetatN-CO-O-). Também sao
colocados naformulacdo, outros reagentes, tais como: catalisagdoagentes de
expansao, carga, retardantes de chama, entre (M@os, 1985)Poliuretanos flexiveis
sdo formados por células abertas, tem alta peridzad® aos gases, baixa densidade e
limitada resisténcia mecanica. A deformacéo revers outros aspectos positivos, faz
deste material polimérico o mais vendido do grups poliuretanos (de Mellet al,
2009).

Os compostos contendo hidroxilas sdo os mais i@ap@$ reagentes para 0S
isocianatos, sendo normalmente chamados de polfiss sdo adicionados em
condicbes controladas aos isocianatos, formandwedstio acido carbamico (Serves,

2007). A reacao entre polidis e isocianatos € cdanue reacdo de polimerizacdo ou



gelificacdo. Na figura 1, esta representada umaaceaeral de polimerizacdo, de

formacao de uma ligagéo uretana:
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Figura 1: Reacao de polimerizag&o ou gelificacido

Aminas primarias e secundarias, como sao nucleadilireagem com isocianatos,
formando poliuréias. As aminas tém a funcdo delisatae balancear as reacfes de
polimerizacdo e expansdo. Na figura 2, esta repi@de uma reacdo geral de catélise
das aminas.

R/N:CZO + HaN—R; > R\N/C\N/Rl

Figura 2: Reacdo de catalise das aminas

As duas reacdes anteriores sdo de grande imp@&t@aca a polimerizacdo, mas
existe ainda uma terceira reacao importante. Isatda reagem com agua produzindo
um &cido carbamico que, por ter baixa estabiliddidspcia-se em didxido de carbono e
a amina correspondente. Esta amina reage imediataroem o isocianato presente no
meio reacional formando uma uréia simétrica suligtit (Serves, 2007). A reacao entre
0 isocianato e a agua denomina-se reacdo de expamsa vez que o Gormado
aumenta o volume do polimero. Em espumas de ptanoeflexivel, o CQ é
rapidamente substituido por ar, devido a espumeétatas abertas (Snost al, 2005).

Na figura 3, esta representada uma reacado geep@nsao quimica.
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Figura 3: Reacdo de expansao quimica



Mais duas reacbes secundarias ocorrem para a fa@onde ligacbes cruzadas no
polimero. O grupo uretana reage com o isocianat foamar alofanato (Mauret al,
2009). Na figura 4, esta representada uma reagabdgeformacao de alofanato.
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Figura 4: Reacao de formacéao de alofanato

E a uréia substituida reage com o isocianato paraaf biureto (Maureet al,
2009). Na figura 5, esta representada uma reagabdgeformacao de biureto.
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Figura 5: Reacao de formacgao de biureto

O isocianato utilizado na producdo de espumasviéxide poliuretano € o TDI
(tolueno diisocianato). E uma mistura de 80 % @misro 2,4-diisocianato de tolueno e
20 % do isébmero 2,6-diisocianato de tolueno. Narfigh, esta representada a férmula

estrutural dos isbmeros do TDI.
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Figura 6: Formula estrutural dos isémeros do TDI



A ordem de reatividade dos grupos isocianatosegaiste: NCQaado 2,4 TDI >>
1° NCO do 2,6 TDI > 2° NCO do 2,6 TDI > NG do 2,4 TDI (Apostila Técnica
Voranol). Portanto, os produtos preferenciais que deveradoserados na reagdo do
TDI comercial com o poliol (uretana), com a aguegi@ substituida), com a uretana

(alofanato) e com a uréia substituida (biuretcgestpresentados na figura 7.
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Figura 7: Foérmula estrutural dos produtos prinake reacdo do TDI em espumas

flexiveis de poliuretano

Na producdo de espumas ocorrem simultaneamenterazespos fisicos e 0s
processos quimicos de polimerizacdo e formacédoade que sdo acompanhados por
aumento de temperatura e evolucdo complexa dd psofogico (Snowet al, 2005).
Em questdo de alguns minutos, uma mistura liquedeedgentes de baixa massa molar
relativa, polimeriza-se formando um sélido, um matesupramolecular formado por
células e com uma morfologia de fases separaddkifédnet al, 2007).

As espumas sao compostas por uma fase solida pai#Enepor uma fase gasosa de
ar (Maureret al, 2009). A fase soélida tem uma micro separacacade heterogénea,

frequentemente acompanhada por cristalizacdo demesggs duros ou rigidos e



segmentos macios ou flexiveis, devido a naa polar das ligacdes urets
(Pavlicevi'cet al, 2010). Os domios rigidos sdo formados poréia: substituidas e
uretanas e os dominios flexiveis pela cadeia détpolou poliéster do polic
(Pavlicevi'cet al, 2010; Bistrici'cet al, 2010; Maureet al, 2009). Na figura 8, es
representada a micropaacao de fases, e na figura ligacdo de hidrogénientre os

dominios rigidos de ur&asubstituide.

Fonte:Vilar, 2010
Figura 8:Microfases das eumas flexiveis de poliuretano (segnto rigdo: uréia

substituida; egmento flexivel: cadeia carbbnica do po
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Figura 9:Ligacdes de hidrogénimtre os dominios rigidos de€ies substituidas

A micro separacdo de fases do solido poliméricedee da estrutura quimica ¢
cadeias poliméricas, da polaridade dos fragmenstsiterais, da fracdo de mas
massa molar, tamanho e cristalinidade dos segmeigidss e flexiveis (Bistrici et

al., 2010; Pavlicevi'cet al, 2010). As condicbes de producdo das espumas,



temperatura, agitacao, tipo de equipamento, tambfnenciam na micro separacéo de
fases.

A heterogeneidade de fases afeta as propriedaiessfie mecanicas do poliuretano,
como: dureza, médulo de elasticidade, resisténcebrasdo, resisténcia ao rasgo,

resisténcia a tracao (Bistriciét al, 2010; Pavlicevi'et al, 2010).

1. 2. 1. 3) Funcao dos reagentes e formulacdo de petianos flexiveis

O termo poliol € um nome abreviado para alcooisfypationais. Existem duas
classes de polidis: polidis poliésteres e poli@héteres. Esta Ultima classe representa
mais de 90 % do poliol usado na industria. Um pghialiéter € quimicamente um
alcool polifuncional contendo uma cadeia polimédoa ligacdes éter (C-O-C), obtido
através de uma reacdo de polimerizacdo de Oxidetidmo ou Oxido de propileno
(Apostila Técnica Voranol). A quantidade de polisada na formulacdo de espumas de
poliuretano flexivel € considerada como 100 % mifiodos os demais reagentes séo
calculados em % m/m baseados na quantidade de¢ patisiderada como 100 % m/m.

Os dois isocianatos mais usados em espumas deepatia flexiveis sdo o TDI
(tolueno diisocianato- mistura dos isdmeros 2,46edfisocianato de tolueno) e o MDI
(difenilmetano diisocianato). O primeiro é o prjpeli isocianato usado na producéo de
espumas de poliuretano flexivel. A quantidade deiamato usada na formulacdo das
espumas € chamada de indice de isocianato e canselgue um indice igual a 100,
refere-se a quantidade de isocianato adicionadarepgira estequiometricamente com
o poliol, a 4gua e outros reagentes com hidrogétivm. Um indice de isocianato de
105, por exemplo, refere-se a um excesso de 5 &od@anato.

Aminas terciarias sdo usadas como catalisadoresrem®es de expansdo e
polimerizacdo. Sua funcdo é balancear e contrslaseluas reagdes (Apostila Técnica
Voranol).

O complexo organometalico bis-(2-etilhexanoatogsi@nho (II) € bastante ativo na
reacdo de polimerizac&do. E um catalisador da redejmlimerizacdo muito sensivel a
variacbes de quantidade. Pequenas mudancas nantragdes desse catalisador pode
provocar sérios danos fisicos e mecéanicos nas espdenpoliuretano flexivel.

Os surfactantes sdo usados para estabilizar a igssla da espuma antes que a
esponja elastomérica endureca. Para isso, os wntfee devem reduzir a tensdo

superficial de equilibrio do liquido, apresentarautensao superficial dinamica dentro



de uma estreita faixa de valores e ter uma amplerSaie de baixa viscosidade (Snow
et al, 2005).

A 4gua, os solventes organicos de baixo ponto dé¢éb como o diclorometano,
HFCs e CQ sdo usados como agentes de expansdo. O teor idélemcia na

densidade e dureza das espumas.
1. 2. 1. 4) Planejamento Experimental

Neste trabalho, foram preparadas espumas e compait poliuretano flexivel.
Foram usados os reagentes poliol poliéter, toludisocianato, catalisador de amina,
catalisador de estanho, surfactante e agua. Nopdstos de poliuretano flexivel, além
destes reagentes foi adicionado o po da rochatiéstern substituicdo parcial ao poliol
poliéter.

Para avaliar a influéncia da adicdo do esteatittorenulacdes tradicionais de
espumas de poliuretano flexivel, seria l6gico, @antomum em praticas de laboratério
e industriais, alterar apenas a variavel esteatitnanter constantes todas as outras
variaveis (poliol poliéter, tolueno diisiocianatcatalisador de amina, catalisador de
estanho, surfactante e &gua). Porém, a maneira efaiente de realizar um
experimento € utilizar uma abordagem cientificaod@nada planejamento estatistico
de experimentos. Nele, todas as variaveis sdo oadids ao mesmo tempo, de forma
cuidadosamente planejada, através de um planejaragpérimental. A razao para isso
€ gue as variaveis podem se influenciar mutuaneentealor ideal para uma delas pode
depender do valor da outra (Newtsl, 2002).

Em um planejamento experimental fatorial sdo ingadas as influéncias de todas
as variaveis experimentais de interesse e os gf@itthuéncias) de interacdo na resposta
ou respostas. Se a combinagéo de k fatores (vaj& @vestigada em dois niveis, um
planejamento fatorial consistira d& éperimentos (Ferreira e Tedfilo, 2006). No caso
deste trabalho, o nivel -1 se refere a concentragéaona e o nivel +1 a concentracao
maxima do reagente (fator).

Os sinais para os efeitos de interacdo de 22 ofdetre duas variaveis) e de ordem
superior entre todas as variaveis do planejamertdizando todas as combinacdes
possiveis, sdo obtidos pelo produto dos sinaisnaigydas variaveis envolvidas. Desta
maneira, € possivel construir as colunas de speria todas as interacdes e, assim,

elaborar a matriz de coeficientes de contrastadkare Teofilo, 2006). A tabela 1 € um



exemplo de matriz para um planejamento fatorfa{32variaveis e 2 niveis para cada

variavel).

Tabela 1: Matriz de coeficientes de contraste paralanejamento fatoria2

Ensaios Variaveis Interacdes
X1 X2 X3 X12 Xi13 X23 X123
1 - - - + + + -
2 + - - - - + +
3 - + - - + - +
4 + + - + - - -
5 - - + + - - +
6 + - + - + - -
7 - + + - - + -
8 + + + + + + +

Onde: X, Xi13 € X3 s80 0s efeitos de interacdo de 22 ordery; &0 efeito de interacdo de

32 ordem entre as variaveis 1, 2 e 3.

Como o planejamento fatorial completo necessit&@densaios para sua execucao,
quanto maior o numero de fatores (variaveis) deidest maior € o numero de
experimentos. Se considerarmos (e observarmos)oguefeitos de altas ordens,
principalmente para planejamentos com k > 4, s@&s&$sempre nao significativos, a
realizacdo de ensaios para se estimar tais etistogeracdo pode ser irrelevante. Desta
maneira, com um ndamero menor de experimentos, &iyabsobter informacdes
daqueles efeitos mais importantes e retirar, n@maailas vezes, as mesmas conclusdes
caso fosse realizado um fatorial completo. Os pdamentos que apresentam estas
caracteristicas sdo conhecidos como planejameatosais fracionarios (Ferreira e
Teofilo, 2006).

1. 2.2)COMPOSITOS POLIMERICOS

Compositos polimericos sdo amplamente utilizados setores automotivo,
aeroespacial, construcao civil e industrias eléte®) pois eles fornecem propriedades

mecéanicas e fisicas melhores do que os polimeros pdevido a sinergia entre 0s seus



componentes (Leet al, 2005; Pavlicevi'et al, 2010). Particulas e fibras longas de
tamanhomicrométrico sdo as mais utilizadas em compdésitdsngricos tradicionais.
Os nanocompdsitos sdo uma nova classe de matewas,propriedades superiores,
guando comparados aos seus microcompoésitos honsoldgadicdo de uma pequena
quantidade de nanoparticulas pode melhorar sigtifamente uma variedade de
propriedades sem modificar o peso do polimero.

Nanocompdsitos, geralmente, referem-se a matertaigositos em que a fase de
enchimento ou carga tem dimensdes nanométricasdiLag, 2005). Em geral, eles
incluem a utilizacdo de trés tipos de nanoparticulalacas planas, nanotubos e
nanoesferas, conforme figura Xomo exemplo, podemos citar os argilominerais na
forma de placas, os nanotubos de carbono e as sfaras de silica, metalicas e

ceramicas.

PLACAS TUBOS ESFERAS
<10 nm
/,
pm ®
0,2~1um @ @

Fonte: Leect al, 2005

Figura 10: Morfologias das nanoparticulas comumeséelas em nanocompositos

Nanocompasitos de silica com polimeros entre asdastém atraido consideravel
interesse cientifico e comercial nos ultimos an@.principal motivo para isso € o
potencial para a melhoria significativa das pragades mecéanicas e fisicas, combinado
com a reducdo da permeabilidade e da inflamab#iddoninuicdo dos coeficientes de
expansao térmica, melhora nas propriedades de mdeséisténcia a corrosao,
resultante da incorporacdo de apenas alguns ptor eenmassa (% m/m) de uma carga
lamelar nanométrica ao polimero (Wilkinseh al, 2007; Bistrici'cet al, 2010). O
principal representante mineral dessa classe dega@stos é a montmorilonita, em
razao da grande area superficial e estabilidade.

A utilizacdo de cargas aumenta a resisténcia eedpp@ma uma aparéncia de melhor

gualidade comercial (Borrelly, 2002). Cargas paltéidas ou fibrosas sdo usadas nos
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poliuretanos, para reduzir o custo, e aumentarezdle estabilidade térmica. Também
podem atuar como retardantes de chama, diminuasargdo de agua em espumas, e
agir como abridores de células. Materiais sélidmsganicos usados como cargas em
formulacdes de espuma incluem: carbonatos, suli@atoario, sulfato de célcio, silicas,
fibras de vidro, alumina hidratada e talco (de ®letlal, 2009; Vilar, 2010).

1. 2. 3) TALCO E ESTEATITO

O talco é amplamente utilizado como carga na im@ldé papéis, tintas, cosméticos,
farmacéutica, refratarios, ceramicas, polimerostigdas, lubrificantes, industria de
alimentos e prevencao de acidentes, devido as pi@wiedades: baixa dureza,
brancura, baixa condutividade elétrica e térmiesjsténcia quimica e adsorcdo de
substancias organicas (Pérez-Maquetdal, 2005; Kaggwaet al, 2006; Nkoumbouet
al., 2008; Dellisantet al, 2009). O talco é também usado como carga em cEitoppa
fim de melhorar as caracteristicas mecéanicas dgosto, aumentando a nucleagdo do
polimero e a estabilidade dimensional do produtal fiDellisantiet al, 2009).

O minério de talco € uma associacdo do talco commo®uminerais: cloritas,
carbonatos e anfibolios. E extraido de rochas goasalco, como o esteatito. A maioria
dos depdsitos comerciais brasileiros de talco astbciada a calcarios dolomiticos
metamorfisados, sob a forma de lentes ou bolsGes wchas basicas/ultrabasicas,
principalmente nas bordas dos macicos, formandéotas, algumas vezes com zonas
bem definidas de mineralizagdo (Brasil, Ministédie Minas e Energia, 2010). Em
Nova Lima, Minas Gerais, existe oficialmente a maaserva (1997) de esteatito do
Pais, totalizando cerca de 60 milhdes de toneladdrs reservas medida e indicada,
associadas a reservas de serpentinito, sendo [@pveaanesta area € realizada apenas
para este outro bem mineral, visando sua utilizagdmo matéria-prima para a
siderurgia (Ministério de Minas e Energia, 2010)

Esteatito ou pedra-sab&do € uma rocha rica em patoeeniente do metamorfismo
hidrotermal de rochas calcarias magnesianas owasoigneas basicas e ultrabasicas,
principalmente dunitos e piroxenitos (Torres, 2007)

Neste trabalho, prop6s-se a utilizacdo do p6 daaresteatito de Nova Lima, MG,
como carga inorganica, substituindo-se parcialmenpeliol na produgéo de espumas
de poliuretano flexivel, a fim de diminuir os custe melhorar as propriedades

mecanicas do polimero. Espera-se também redumipadto ambiental da producédo de
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poliuretanos, uma vez que 80 a 90 % da producdmsgmadas de polidis do tipo

poliéter derivados do petréleo (de Metibal, 2009).

1. 3) OBJETIVOS

- Caracterizar quimica e mineralogicamente a rocteatt® da Mina de Mostardas,
Nova Lima, MG.

- Avaliar algumas propriedades mecanicas e a moitola@s espumas e dos

compésitos de poliuretano flexivel.

- Determinar a influéncia da formulacdo nas propdedafisicas e mecanicas das
espumas e dos compasitos de poliuretano flexivevés de planejamento experimental

fatorial.

- Avaliar o comportamento térmico das espumas e dag@ésitos de poliuretano

flexivel.

- Estudar a interagdo quimica entre o esteatito eatmizrpolimérica (poliuretano

flexivel).
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2) PARTE EXPERIMENTAL

2.1) MATERIAIS E REAGENTES

Para a producdo das espumas flexiveis de poliarataaram-se: Poliol poliéter
Voranol 4730 Dow Quimica(copolimero de Oxido de etileno/6xido de propilgno
Tolueno diisocianat®/oranate T 80 Dow Quimicgmistura 80/20 dos isdmeros 2,4-
diisocianato de tolueno e 2,6-diisocianato de tudeespectivamente), Catalisador de
amina Aricat AA 805 Arinos Quimica(mistura de N, N-dietiletanoamina e 2,2’-
oxidietanol), Catalisador de estanhtiocat 29 Miracema-Nuodex (bis-(2-
etilhexanoato) de estanho (Il)), Surfactaibtmx L-540 GE Silicones(composicao
protegida por patente) e Agente de expansao (&gidadia).

2.2) PROCEDIMENTOS

2. 2. 1) CARACTERIZACAO QUIMICA E MINERALOGICA DA R OCHA
ESTEATITO

2. 2. 1. 1) Microscopia Otica Transmitida de Luzlaozada

Foi preparada uma lamina polida delgada da rockeatds no Laboratorio de
Laminacdo do Departamento de Geologia da UFMG. rina foi analisada no
microscoépico petrografico da marca Carl Zeiss nmdelioskop 40 do Departamento
de Geologia da UFMG. Todos os minerais observadasinroscopio sob aumento de
100x (10x objetiva e 10x da ocular) foram marcadadamina com auxilio de uma
caneta de ponta 0,05 mm, e em seguida fotografemimsum aumento de 4,5 x da
camera fotogréfica digital Canon. A interpretac@ndineralogia da lamina foi feita
pelo Professor Dr. Antonio Wilson Romano do Depadato de Geologia da UFMG.
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2. 2. 1. 2) Microssonda eletronica

No Laboratério de Microanalise do Departamento dac& da UFMG, a lamina
polida delgada foi recoberta com carbono. Cadagpoircado na mesma foi observado
por elétrons retroespalhados e feita uma micrasmaluantitativa do teor de Oxidos
destes minerais pela microssonda eletrbnica da andeml modelo JXA-8900R
utilizando a sonda WDS (Wavelength Dispersive Spaattry). Foram usados como
padrées: jadeita, microclina, rodonita, MgO, dolamimagnetita, A3, rutilo,

pentlandita, quartzo e €.
2. 2. 1. 3) Difragao de raios X

A andlise foi realizada no Laboratorio de RaiosoKkpartamento de Quimica da
UFMG com um difratbmetro Siemens D-5000 no intevé®) entre 5 a 70°,
incremento de 0,01 grausf2CuK o = 1,54051 A, spinning de 60 rpm para prevenir
orientacdo preferencial, e constante de tempo de f0r incremento. O padrdo de

difracao foi refinado pelo método de Rietveld.
2. 2. 1. 4) Espectroscopia Mdssbauer

As medidas Mdssbauer a 80K foram feitas no Labocatfe Fisica Aplicada do
Centro de Desenvolvimento da Tecnologia Nuclear TP Os espectros foram
obtidos em um espectrdmetro Mdéssbauer, operandom&do convencional de
aceleracdo constante usando fonte radioativ{@e em matriz de Rh. Os valores de

deslocamento isomérico foram expressos em relag&e aatural.

2. 2. 1. 5) Espectroscopia no Infravermelho

O po da rocha esteatito foi analisado em pastileakBr por um aparelho Perkin-
Elmer Spectrum RX FT-IR do Laboratério de Infraveliho do Departamento de

Quimica da UFMG na regido de 4000 a 400'cmom 64 varreduras e 4 ¢nde

resolucao.
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2. 2. 1. 6) Espectroscopia Raman

O pé da rocha esteatito foi analisado no Labomatde Espectroscopia Raman do
Departamento de Engenharia Metalurgica e de Maed@a UFMG por um aparelho
Jobin Ivon/Horiba LABRAM-HR 800, equipado com unsda He-Ne de 632,8 nm,
com 6 mW de poténcia, detector CCD (Charge-Coupledce) resfriado a nitrogénio
liguido e microscopio Olympus BX-41 com objetivaalsmento de 100x.

Foram feitas 10 aquisi¢cdes, cujo tempo variou@la 20 s para cada aquisicao.

2. 2. 1. 7) Andlise Térmica

A termogravimetria (TG) e a analise térmica diferah(DTA) foram realizadas no
Laboratério de Analise Térmica do Departamento dein@a da UFMG no
equipamento DTG-60 Shimadzu, na faixa de tempexantre ambiente a 900 °C, sob
razdo de aquecimento de 10 °C thinfluxo de ar de 100 mL niin O programa TA 60

foi usado para determinar as temperaturas e oseesaavolvidos nos eventos térmicos.

2. 2.1. 8) Umidade

Foi pesada uma massa de 2 g do esteatito em pédnenplaca de Petri, na qual foi
colocada em estufa a 105 °C até permanecer consgarsanstante. Por fim, a placa de
Petri com o esteatito secado é retirada da estufalozada no dessecador para ser

resfriada e pesada.

2. 2. 2) PREPARO DO ESTEATITO COMO CARGA

Foi coletada uma amostra da rocha esteatito na tndostardas, Nova Lima/MG,
que foi posteriormente moida por 5 min, em moinhbratdrio de argolas, no

departamento de quimica da UFMG e peneirada apm@cagitacdo mecanica durante

12 h. A totalidade da amostra apresentou tamaninomggie 80 Mesh (< 224m).

15



2. 2. 3) SINTESE DAS ESPUMAS DE POLIURETANO FLEXIVEL

Em um copo plastico descartavel de polipropilend3d@ mL, foram adicionados:
agua destilada, surfactante, catalisador de ampali@. Agitou-se a 2000 rpm por 1
minuto, através de um agitador mecéanico. Adicios®e esteatito e agitou-se por 1
min. Adicionou-se o catalisador de estanho, agdasel novamente por mais 30
segundos. Adicionou-se o tolueno diisocianato,aadgib-se por mais 6 segundos e
transferiu-se a mistura para uma caixa cubica déeireade 10 cm de aresta (molde).
Depois de 24 h, as espunfasam retiradas dos moldes e armazenadas sob alwigo
sol, do vento e da umidade, por no minimo trés @iaia a cura das mesmas.

Foram sintetizadas 19 espumas de poliuretano 8ex¢wja formulacdo variou de

acordo com um planejamento fatorial fracionario tghm 25", com cinco fatores

(variaveis) e dois niveis (baixo: -1 / concentragdimima; alto: +1 / concentracao
maxima) e triplicata no ponto central (0O / concagdio média), através da geratriz ou
relacdo geradora I= 12345 (Netbal, 2010). As variaveis e 0s niveis selecionados para
o planejamento, bem como as formulagbes de cadsioerstdo descriminadas nas
tabelas 4 e 5 no item 3.2.

2. 2. 4) CARACTERIZACAO FiSICA E MECANICA DAS ESPUMAS DE
POLIURETANO FLEXIVEL

2.2.4.1) Volume

O volume das espumas foi obtido determinando-sesuas dimensdes médias
(comprimento, largura e altura) com auxilio de umeaa, segundo a norma brasileira
NBR 9429:2003.

2. 2. 4. 2) Densidade Aparente

A densidade aparente das espumas foi obtida palgiceentre a massa e o volume
das amostras cortadas em serra de fita elétridarme de um cubo com 8,5 cm de

comprimento e 8,5 cm de largura. A altura variotreeas espumas de acordo com a

formulacdo. Seguiu-se a norma brasileira NBR 83B¥32
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2. 2. 4. 3) Resisténcia a compressao

A resisténcia a compressao das espumas foi detmtmimo Laboratorio de
Polimeros e Compdésitos do Departamento de Engenliatalirgica e de Materiais da
UFMG em uma maquina de ensaio universal EMIC DLE30fegundo a norma
brasileira NBR 8910:2003. Na figura 11 estdo preeseras fotografias deste ensaio

mecanico.

Figura 11: Fotografias do ensaio mecanico de Fesigt a Compressao das espumas

de poliuretano flexivel

2. 2. 4. 4) Fator de Conforto

O fator de conforto das espumas foi determinadd.atmoratério de Polimeros e
Compositos do Departamento de Engenharia Metahigide Materiais da UFMG em
uma maquina de ensaio universal EMIC DL-3000, seégum norma brasileira NBR
9176:2003. O tamanho do disco de indentacdo foetaonente adaptado para corpos de
prova de 8,5 cm de comprimento e 8,5 cm de larguma vez que a norma descreve 0
procedimento para corpos de prova de 38 cm de corapto e 38 cm de largura.

Fator de conforto € a propriedade que mede o dondais espumas. Ela corresponde
a razao entre a forca necessaria para um disaoddatacdo comprimir a amostra a 65
% da sua espessura original e a for¢ca necessasiaipadisco de indentagcdo comprimir
a amostra a 25 % da sua espessura original. Niafidliestdo presentes as fotografias

deste ensaio mecéanico.
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Figura 12: Fotografias do ensaio mecanico de Detagéo do Fator de Conforto

das espumas de poliuretano flexivel

2. 2. 5) CARACTERIZACAO MORFOLOGICA DAS ESPUMAS DE
POLIURETANO FLEXIVEL

2. 2. 5. 1) Microscopia Otica Transmitida de LuzI|Rdzada

As espumas foram cortadas em fatias de 1 mm desssjpe com auxilio de uma
tesoura e fixadas em uma lamina de vidro com fdasa@a. Dessa forma, foram
visualizadas no microscopico petrografico da m&ad Zeiss modelo Axioskop 40 do
Departamento de Geologia da UFMG, sob aumento d€25x da objetiva e 10x da
ocular) e fotografadas por uma camera fotografigaall Canon sob aumento de 4x. As
imagens foram obtidas sem e com nicéis (polarizsjaruzados.

2. 2. 5. 2) Microscopia Eletrénica de Varredura

No Centro de Microscopia da UFMG, foi obtido um culte espuma de 1 cm de
aresta com auxilio de um bisturi e metalizado camo gara a conducao de elétrons.
Em um microscopio eletrénico de varredura JEOL JB3@OLV, operando em alto
vacuo, foram obtidas imagens por elétrons retrdeagas das superficies de fratura do
polimero. A identificacdo da fase mineral ou police foi realizada por uma sonda
EDS (Energy Dispersive Spectrometry).
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2. 2. 6) CARACTERIZACAO QUIMICA DAS ESPUMAS DE
POLIURETANO FLEXIVEL

2. 2.6.1) Andlise Térmica

Foram realizadas a termogravimetria (TG) e a améfignica diferencial (DTA) das
espumas trituradas no Laboratério de Andlise Taxrd@ Departamento de Quimica da
UFMG no equipamento DTG-60 Shimadzu, na faixa deptFatura entre ambienge
650 °C, sob razdo de aquecimento de 10 °C'meirluxo de ar de 100 mL miin O
programa TA 60 foi usado para determinar as tenyr@se os calores envolvidos nos

eventos térmicos.
2. 2. 6. 2) Espectroscopia no Infravermelho

Foram cortadas fatias de espuma de 2 mm de espess@nalisadas sob a
configuracdo ATR (Attenuated Total Reflectance) em aparelho Perkin-Elmer
Spectrum RX FT-IR do Laboratorio de Infravermellm@epartamento de Quimica da

UFMG na regiéio de 4000 a 600 ¢ncom 64 varreduras e 4 ¢nde resolucéo.
2. 2. 6. 3) Interacdo quimica entre a rocha esteag poliuretano flexivel

Foram adicionados 10,0 g do esteatito em p6 emapu plastico de polipropileno
de 500 mL e 100 mL de tolueno diisociangtoranate T 80 Dow Quimicgmistura
80/20 dos isbmeros 2,4-diisocianato de tolueno @disocianato de tolueno,
respectivamente) e colocados sob agitacdo mecdpoca30 min a temperatura
ambiente, a fim de verificar a reatividade do grigozianato com o grupo hidroxila do
mineral. Posteriormente, o p6 do esteatito fordilo em papel de filtro sob vacuo,
lavado com acetona para extrair o isocianato nagide, e secado sob vacuo para
retirar a acetona. Finalmente, o esteatito foi isadb por espectroscopia no
infravermelho em um aparelho Perkin-Elmer SpectR¥ FT-IR do Laboratério de
Infravermelho do Departamento de Quimica da UFMGemgéo de 4000 a 400 &m
com 64 varreduras e 4 €nde resoluc&o.
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3) RESULTADOS E DISCUSSOE!

3. 1) CARACTERIZAGCAO QUIMICA E MINERALOGI CA DA ROCHA
ESTEATITO

3. 1. 1) Microscopia Otica Transmitida de Luz polzade

Na figura 13 estdo apresentadas as fotografiapaltt®es marcados na lamina pol

delgada do esteatito obtidas no microscopio Otectud polarizadi

e)

Figura 13: Fotografias dos pontos marcados na Epitida delgada de esteat
obtidas por microscopia Gtica transmitida de lulappada sob nicois cruzado:

aumento de 100x

Visualizandose a lamina polida delgada de esteatito por miomac 6tica
transmitida de luz polarizada, interpr-se através das propriedades 6ticas dos min
gue a rocha draturada e um pouco deformada, de granulacdo gross textur:
granular fha, preservando ainda a forma dos minerais prisécigstais idiomorficos
hipidiomérficos). Ela é composta de minerais seéund como os anfibdlios (letras
f, g e h da figura 1,30s pontos centrais coloric), minerais opacognto preto centr
da letra b, e pontos pretdas letras g e h da figura 13), e por uma masskprieante
de talco microcristalino (letra e da figura 13)wdras cloritas pontos escuros centre
dasletras a e d da figura 13). A facilidade em risaarocha é uma evidéia da
predominancia de talco na rocha. Encon-se ainda alguns graos residuais
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piroxénio, que nao foram alterados. Portanto, daae um esteatito originado de um

peridotito.

3. 1. 2) Microssonda eletrbénica

A microanalise quantitativa dos pontos selecionautdamina polida delgada de
esteatito determinou o teor de 6xidos dos mineNéstabela 2 estdo apresentados 0s

resultados de microanalise do esteatito.

Tabela 2: Teor de éxidos dos minerais por micradaa@hetronica (%)

Posicdo Na,O K,0 MnO MgO CaO FeO AlL,O; TiO, NiO SiO, Cr,0; Total

PONTO A-1 0,01 0,02 0,12 30,44 0,02 10,66 10,73 0,02 0,06 36,00 0,36 88,43

PONTO A-2 0,00 0,01 0,10 30,19 0,01 10,41 8,67 000 0,07 38,21 0,50 88,18

PONTO A-3 0,02 0,03 0,05 29,60 0,03 8,42 961 001 0,11 37,13 0,37 85,37

PONTO B-1 0,00 0,00 0,00 0,03 0,02 9540 0,02 0,08 006 0,15 0,91 96,66

PONTO B-2 0,00 0,00 0,08 4,16 1,05 88,73 007 006 003 6,75 0,75 101,67

PONTO C-1 0,76 0,13 0,08 20,75 12,04 3,23 443 133 0,06 52,85 1,49 97,13

PONTO C-2 0,44 0,07 0,06 2165 11,71 4,07 3,78 056 0,03 53,73 1,22 97,32

PONTO D-1 0,16 0,02 0,04 29,92 0,03 5,85 6,81 009 0,04 48,11 0,50 91,58

PONTO D-2 0,01 0,00 0,08 30,71 0,03 9,58 11,30 0,00 0,11 3447 0,29 86,56

PONTO E-1 0,01 o001 0,06 29,83 0,04 5,91 330 001 0,08 5233 0,64 92,23

PONTO E-2 0,02 0,03 0,12 30,10 0,01 7,26 450 0,00 0,11 47,49 0,92 90,56

PONTO E-3 0,07 0,03 0,15 24,29 8,49 5,10 0,48 002 003 5765 0,09 96,39

PONTO E-4 0,06 0,01 0,22 2266 11,18 4,98 014 001 0,00 5791 0,08 97,25

PONTO F-1 0,75 0,11 0,05 19,98 1192 347 4,04 109 0,11 50,77 1,54 93,81

PONTO F-2 0,72 0,12 0,06 20,82 1223 348 416 1,15 0,11 53,04 1,51 97,39

PONTO G-1 0,56 0,12 0,07 21,07 1222 4,25 3,70 1,00 0,07 53,27 0,72 97,04

PONTO G-2 0,56 0,09 0,04 2112 12,04 3,48 409 0,70 0,10 5243 1,62 96,27

PONTO H-1 058 0,14 0,05 21,00 12,24 3,45 4,07 090 0,10 53,48 1,45 97,44

PONTO H-2 0,92 0,19 0,09 20,26 12,10 3,53 517 104 0,10 52,11 1,71 97,22

A interpretacdo da tabelasbmada a observacdo por microscopia otica trartamiti
de luz polarizada, sugere que os pontos A e D mian&de esteatito, letras a e d da
figura 13, sdo preenchidos pelo mineral clinoclBlgsAl 2SisO;0(0OH)s (Zanazziet al,
2009). Os pontos C, F, G e H, letras c, f, g e Higlara 13, sdo preenchidos pelo
mineral actinolita C{Mg,Fe)SigO.»(OH), (Gopalet al, 2004). O ponto B, letra b da
figura 13, é preenchido por um oxido de ferrq@e Os pontos E 1 e E 2 da tabela 2,

letra e da figura 13, a massa predominante dan&gnsdo preenchidos por talco
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Mgs(SizOs)2(OH), (Zhanget al, 2006). Os pontos E 3 e E 4 da tabela 2, que séo o
veios escuros da letra e da figura 13, sdo pregosimor tremolita GdgsSigO22(OH),
(Bellusoet al, 200§. Em esteatitos € comum encontrar o mineral dolofoégbonato

de célcio e magnésio) (Torres, 2007), porém a midlise sugere que os fons’Ca
durante o processo metamorfico cristalizaram-séormmaa dos anfibolios, actinolita e

tremolita, devido a alta atividade de silica e 0xil@ magnésio.
3. 1. 3) Difracéo de raios X

Na figura 14 esta apresentado o difratograma @t em po.

A
T
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«
3 3000 - C
g
2 2000 - T C
S T C C
j= A TA
1000 - $ C ACT A T
A U A A T
1c |A A AT AR AAApA e cC cC¢c C©
O_

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
2 6/ graus

Figura 14: Difratograma do esteatito em p6. A Ié&traorresponde aos picos atribuidos ao
mineral actinolita. A letra C corresponde aos piatguidos ao mineral clinocloro. A letra

T corresponde aos picos atribuidos ao mineral .talco

O difratograma do esteatito apresentou os picosOeffi; 12,2°, 18,5°, 18,9°, 19,3°,
19,6°, 24,7°, 27,1°, 28,5°, 30,3°, 31,0°, 33,0°43435,3°, 35,9°, 48,6°, 55,5°, 59,2°,
60,5° (figura 14). As identificacdes destes picmaves dos programas Mafch Search
Match®, permitem-nos concluir que a rocha tem os minetaiso, clinocloro e
actinolita. A difracdo de raios X nao foi capazdggectar outros minerais encontrados

nas andlises microscépicas como o oxido de feadremolita, seja pela superposi¢do
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de picos das fases minerais, ou seja, pela ban@entracdo do mineral na rocha. Além
disso, o refinamento do padrdo de difracdo pelmdwete Rietveld, ndo pode definir
com exatiddo a composicdo mineralégica da rocha uar que as fases talco e
clinocloro tém uma forte superposicdo de picos,imgs®s calculos tornam-se
irreprodutiveis.

Como o esteatito analisado é encontrado ao ladardeorpo de serpentinito, uma
das possiveis paragéneses do talco poderia seeliargacdo a seguir (Deet al,
1992):

2 Mg3Si205(OH)4(serpentina) + 3 CQ —> M§i4olo(OH)2(talco) + 3 Mgcos(magnesita)+
+3 H,0

A auséncia da magnesita em teores significativosdaa, poderia ser interpretada
como sua decomposicao durante o processo metamerficregimes de alta pressao e
temperatura. A 300 °C e sob pressdo de 1 bar deaCglcinacdo do carbonato de
magnésio é favorecida (IPCC 2005). Por outro lada)co predomina na rocha, pois é
estavel a altas temperaturas, decompondo-se aei®@0d°C (Deeet al, 1992).

De acordo com a pressdo e temperatura da trangfaonmaetamorfica, a lizardita

(serpentina) pode ser transformada pela reacarafiaddony & Buseck, 2004):

10 MQS.SAIO.SSiS.SAIO.SOIO(OH)S(Iizardita) E— 12 |\/@io4(forsterita) +
+5 MgsAISizAIO 10(OH)gclinociore) + 2 M&BSisO10(OH) 2¢aico) + 18 HO

Outra hipétese € a reagdo abaixo (Moore & Rymdd7R0

Mg3Si205(OH)4(serpentina) + 2 Sica(SI'Iica) —> M@holo(OH)Z(talco) + HO

O ambiente metamoérfico rico em Al e Ca durante rginese do talco explica a
formacao de clorita (clinocloro) e anfibolio (adiita) encontrados na rocha (Desr
al., 1992). Muitos petrologistas acham que o Ca é&dde do piroxénio, durante a

serpentinizacéo do peridotito (Frestal, 2008).
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3. 1. 4) Espectroscopia Mossbauer

Na figura 15 esta apresentado o espectro MossHauwesteatito em pé, a 80 K

80 K
1,02 —
1,00 I
i

§ 0,98 -
o 0,96
9
é 0,94
=

0,92 Fe 2+ Fe 3+

0,90 —
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Velocidade / mm s™

Figura 15: Espectro Mdssbauer da fase ferrosatdatés em p6, a 80 K

Tabela 3: Parametros hiperfinos do esteatito e §® K

Atribuicbes 5 (mm st A (mm Y Hi (T) T (mms") AR (%)
(+ 0,05) (+ 0,05) (x0,2) (x 0,02) (1)
Fe?* 1,26 2,95 - 0,35 93
Fe3* 0,40 0,63 - 0,31 7

onde: 6 = deslocamento isomérico relativo abe; A = desdobramento quadrupolar;

Hps = campo hiperfinof” = largura de linhaAR = area subespectral relativa

O espectro Mossbauer do esteatito mostra um duplet&e?” octaédrico com
desdobramento quadrupolar de 2,95 nine dleslocamento isomérico de 1,26 miln s
assim como um dupleto de Eeoctaédrico com desdobramento quadrupolar de 0,63
mm s' e deslocamento isomérico de 0,40 m (Ferrageet al, 2003; Blaauwet al,
1980; de Jesus Filhet al, 1991; Martin & Micoud, 1999; Aramat al, 1989). Esses

dupletos séo atribuidos as fases principais datistetalco e clinocloro, identificadas
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na difracdo de raios X. O espectro a 80 K tem uvesal para diferenciar as
contribuicbes dos fons Fée Fe*", mas ndo permite atribuir a localizagdo desses ion
na fase clinocloro ou talco. O ambiente quimicd-d@ similar em ambas as fases.

A espectroscopia Mossbauer da fase ferruginosam assno a difracdo de raios X
do esteatito, ndo foi capaz de detectar os Oxigogedto observados nas técnicas
microscépicas (microscopia Otica transmitida de Ilpalarizada e microssonda
eletrbnica), reforcando a hipdtese que os Oxidoded® estdo presentes em baixa

concentracdo na amostra analisada da rocha.
3. 1. 5) Espectroscopia no Infravermelho

Na figura 16 esta apresentado o espectro vibrdcramanfravermelho do esteatito
em po.
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Transmitancia/ %

1014 463
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Figura 16: Espectro no Infravermelho do esteatitqé

Analisando o espectro no infravermelho do esteatibservam-se que as bandas
encontradas correspondem principalmente aos mabdoscwnais do mineral talco, o
que indica que ele é o mineral em maior concergrag&ocha. Essa conclusédo pode ser
suportada pela presenca das duas bandas muito €ma8677 crf e 3661 crit
relacionadas ao estiramento OH do talco. O alargamea banda em 1014 ¢ne

ombro observado em 951 €né um indicativo da presenca também de clinocloots
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a banda em 951 ché de alta intensidade do clinocloro, ndo obsenmata o talcc
(Smolandeet al, 1989, Rao et al., 2004). A banda em 75(* pode ser um indicativ
da presenca de actinolita, relacionada ao modatitaraento simétrico -O-Si (Gopal
et al; 2004).

O talco € um filossilicato trioctaédrico, ou sejada grupo hidroxila esta ligadc
trés cations octaédricos De acordo com aatureza degs cation, observam-se
frequéncias diferentes para a banda de estiran@t@d banda encontrada no espes
em 3677 crit é atribuida ao modvMgsO-H (Petitet al, 2004). A banda em 3661 *
é atribuida ao modeMg,FeC-H (Petitet al, 2004) A banda em 3460 ¢’ é atribuida
ao modo vO-H de agua adsorvida na superficie (Yiet al, 2006). A banda em 10:
cm' é atribuida a0 mode,Si-O-Si e a banda em 670 ¢ré atribuida a0 modvSi-O-
Si (Smolandeet al, 1989)e a banda em 463 ¢hé aribuida ao modo translacior
fora de fase do grupo hidroxila com outros oxigér{iartinet al; 1999, Zhancet al,

2006). A figura 17 é uma representacao da estridaed do talcc
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Fonte: Wallgviset al, 2009
Figura 17: Estrutura ideal do talco

Pela figura 17, obser-se que o talco tem uma estrutura de octaedro
MgO4(OH),, que s&o recobertos por duas camadas de tetreé®,0s. Por isso, estes
silicatos sao classificados como filossilicatos, Zid seja, em cada folha ou plano
silicato, ha duas camadas tetraédricas para cawadeaoctaédrica. Como a superfi

da base (> 90% da superficie total) € compost&jig, eletricanente neutro, as folhi
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do talco (ver figura 18) sado ligadas fracamentefparas devan derWaals (Wallqvis
et al, 2009, Casanowvet al, 2007), conferindo ao talco a baixa dureza, untdaoe ac
tato, clivagem perfeita e hidrofobicida

Fonte: Sevi et al, 2003
Figura 18: Imagem de uma amostr. talco obtida por microscopia eletrénica

varredura

Na figura 19 esta representada a estrutura idedirmcloro

Fonte: Kleppeet al, 2003
Figura 19: Estrutura ideal do clinocloro (a esqagerepresentacdo da camade
brucita octaédrica (a direita)

O clinocloro é formado pela alternancia de duasack®: uma camada 2:1 como
talco (duas folhas opostas de tetraedros que exwioty octaedro Mgs(OH),) e outra
camada de octaedros MgAI(Cs conp na brucita. A ligagdo entre a camada 2:1

octaedro MgAI(OHy é feita por numerosas ligacdes de hidrogénio. ©rmot dos
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atomos do clinocloro estédo envolvidos por ligagdesidrogénio (Kleppet al, 2003;
Welch et al, 2004). Ha também interacdes eletrostaticas ergretraedros de silica
carregados negativamente pela substituicdo padgalsilicio por aluminio, e os
octaedros carregados positivamente pela substtyigécial de magnésio por aluminio
(Edénet al, 2006; Zanazzet al, 2009; Ferraget al, 2003). A deficiéncia de cargas
positivas dos tetraedros pode permitir a interagfiea entre a camada de talco e
polimeros (Ferraget al, 2003).

Comparando-se a estrutura do clinocloro com a dico,tgpode-se explicar a
superposicao de picos das duas fases no espectsbbdier do esteatito. A fase ferrosa
do esteatito é composta principalmente d& Fectaédrico e provavelmente, esse ion
esta presente em maior quantidade no clinoclorcansada de octaedros 2:1, como no
talco, e ndo na camada de brucita. Sendo assimbieate quimico do F& octaédrico

€ muito similar entre o talco e o clinocloro.
3. 1. 6) Espectroscopia Raman

Na figura 20 esta apresentado o espectro Ramastetieo em p6 de 0 a 1500 ¢m
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Figura 20: Espectro Raman do esteatito em p6 des0@ cnt

O espectro Raman do esteatito em po revela queardad encontradas sao do
mineral tremolita (Blaha & Rosasco, 1978; Paipal, 2006; Bellusoet al, 2008;
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Yarwoodet al, 1997; Rinaudet al, 2004), confirmando os resultados anteriores das
técnicas microscopicas.
As bandas em 1056 ¢he 1027 cnt sdo atribuidas ao modgSi-O-Si (Bellusoet
al., 2008; Yarwoockt al, 1997; Poppet al, 2006). A banda em 944 éné atribuida ao
modov,0O-Si-O e em 928 cM é atribuida a0 modeO-Si-O (Bellusoet al, 2008).
Em 739 crit e 673 crit sdo atribuidas ao modaSi-O-Si (Bellusoet al, 2008). A
ultima € muito intensa por ser descrita como mad@\y) de estiramento simétrico Si-
O-Si em ponte. Na regido menor que 650'cemcontram-se os modos de deformac&o
dos tetraedros de silicio, modos vibracionais dbegros ao redor dos cations de Mg e
Ca e dos grupos hidroxilas (Bellusbal, 2008; Yarwoocet al, 1997). As bandas em
251 cm* e 224 crit s&o atribuidas as vibracées do grupo O-H-O (Bebusl, 2008).
Como o equipamento utilizado foi um micro Ramanserba-se que a técnica
espectroscépica ndo é capaz de determinar o mimajalitario em amostras de rocha
em po como no espectro no infravermel@oespectro Raman representou a analise

pontual em cima de um cristal de tremolita.
3. 1. 7) Anadlise Térmica

Na figura 21 esta apresentada a analise téermiestdatito em po.
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el % uv

002 - 105 + { 15

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900
Temp [C]

Figura 21: Analise térmica (TG/DTG e DTA) do esiteatm po
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A termogravimetria do esteatito em po até 900 °Q@atestra dois patamares de perda
de massa. A primeira perda de massa de 3,5 % edgnem em 532 °C e vai até 840 °C
relaciona-se a desidratacdo de clinocloro e dabdiafs (actinolita e tremolita) (Deer
et al, 1992). A desidratacdo de clinocloro € de aco a reacédo a seguir (Deslr
al., 1992):

5 MQSAIZSiBOlo(OH)S(cIinocloro) —> 10 I\\é@io4(forsterita) +
+ |\/IQZAI4Si3018-nl'lzo(cordierita) + 3 MgA|204(spineI) + (20ﬂ)H20

Se considerarmos que a perda de massa de 3,5 8tedtite € relacionada apenas ao
clinocloro, uma vez que a difracdo de raios X, peeBoscopia Mdssbauer e a
microscopia Otica transmitida de luz polarizada tnapam que ele estd em maiores
concentragcdes que os anfiboligggdemos calcular a concentragdo de clinocloro no
esteatito, uma vez que o seu teor de agua sitemdgerno de 12 % m/m (Deet al,
1992). Fazendo-se esta aproximacédo, que é razgmiglp teor de anfibdlios é baixo
(em torno de 5 % m/m) e o teor de agua deles @lfaix torno de 2 % m/m) (Deet
al., 1992), o teor de clinocloro na rocha seria de%9m/m. Este resultado é
interessante, pois combinado com o espectro deverimelho, mostra que o mineral em
maior concentracao na rocha é o talco, porém hacemeentracdo consideravel de 29
% m/m de clinocloro, que nem mesmo a difracdo desrX e a espectroscopia
Mossbauer foram capazes de diferenciar e calcWaneentragéo destas duas fases.

A segunda perda de massa de 1,2 % m/m, que se @nti852 °C é relacionada a
desidratacdo do talco, que comeca acima de 8501fkdt et al, 1994). A reacdo de

decomposicao do talco é de acordo com a reacagua gPeeret al, 1992):

Mg SSi4OlO(O H)2 (talco) — 3 MgSiQenstatita) + S'Q (cristobalita) +
+ H,0

3. 1. 8) Umidade

O esteatito apresentou uma umidade de 0,11 % mépoi® de 24 h exposto as
condi¢cdes atmosfeéricas ele recuperou 0,9 % m/mudade, e apds 7 dias recuperou
totalmente a umidade perdida na estufa. Esta umidadrefere a agua adsorvida na
superficie mineral em equilibrio com o vapor deaagtmosférico. A umidade de 0,11

% m/m é baixa e nao interfere na aplicacéo do t#stesn poliuretanos flexiveis, pois a
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reacdo desta agua superficial com o tolueno dasatd ndo altera de forma

significativa a densidade das espumas.

3. 2) CARACTERIZACAO FISICA E MECANICA DAS ESPUMAS DE
POLIURETANO FLEXIVEL
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3. 3) CARACTERIZACAO MORFOLOGICA DAS ESPUMAS DE
POLIURETANO FLEXIVEL

3. 3. 1) Microscopia Otica Transmitida de Luz Poizada

Nas figuras 23 a 27 estdo apresentadas algumasnsags espumas e compositos
obtidas no microscopio 6tico de luz polarizada.désnais imagens das espumas estdo
em anexo.

Foi observado que as espumas com esteatito apem®@ntélulas menores e mais
interligadas. Para verificar que a variacdo na atogia se deu apenas pela influéncia
do esteatito e ndo dos demais reagentes da foriaulapresentamos a seguir as

imagens de quatro espumas de formulacdes semelhént 7 e 8.

a) ' b)
Volume da espuma 5: 83,5 x1fn®

Figura 23: Imagens da espuma 5 obtidas por micpis@dica transmitida de luz
polarizada sob aumento de 25 X, (a) sem nicéisadag, (b) com nicéis cruzados



a) b)
Volume da espuma 6: 78 x"ien®
Figura 24: Imagens da espuma 6 obtidas por micpisddica transmitida de luz

polarizada sob aumento de 25 X, (a) sem nicoisadag (b) com nicdis cruzados

As espumas 5 e 6 tém formulagBes semelhantes.efedifa € que a espuma 5 tem
100 % de poliol e a quantidade minima de silicEmguanto que a espuma 6 tem 95,5
% de poliol, 4,5 % de esteatito e a quantidade maxie silicone.

Observa-se que a espuma 6 apresenta células menuoags interligadas.

a) b)
Volume da espuma 7: 106 x 1én*

Figura 25: Imagens da espuma 7 obtidas por micpisddica transmitida de luz

polarizada sob aumento de 25 X, (a) sem nicoisadag (b) com nicdis cruzados
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a) b)

Volume da espuma 8: 99 x"ién®

Figura 26: Imagens da espuma 8 obtidas por micpisaica transmitida de luz
polarizada sob aumento de 25 X, (a) sem nicéisadag (b) com nicdis cruzados

A espuma 7 tem 100 % de poliol e a quantidade mexensilicone. J4 a espuma 8
tem 95,5 % de poliol, 4,5 % de esteatito e a qdadé minima de silicone.

Mesmo variando-se a quantidade de silicone ensreespumas 6 e 8, elas
apresentaram reducao no volume em relacdo as esfum&, devido a formacao de
células menores e mais interligadas. O silicone amstna nao influenciar
significativamente nas propriedades fisicas daragppor isso a diferenca morfolégica
entre as espumas deve ocorrer principalmente gelacade esteatito.

Uma possivel explicacdo para esse fato baseia-sehstituicdo do poliol, que € um
polimero de cadeia carb6nica longa com grupos Qitlvies, por particulas minerais
pequenas, que nao favorecem o crescimento da qaalereérica formada por ligacdes
uretanas. Além disso, o isocianato tende a formais igac6es cruzadas na cadeia
polimérica pela diminuicdo da quantidade de paieoformulacéo.
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Figura 27: Imagens da espuma 15 obtidas por migpisdtica transmitida c
luz polarizada sob aumento de 25 x, (a) sem n@azados, (b) com nico

cruzados

Pela imagem b diigura 27 podemos perceber que a microscopia tacsmitida de
luz polarizada € uma técnica valiosa para obseovda8 células abertas (fundo esci
e fechadas (com uma fina pelicula polimérica bnilbae colorida) das espurr
flexiveis de poliuretam O teor de células fechadas afeta a condutividéduaica,
permeabilidade ao vapor d’agua e absorcao de &yuespumasVilar, 2010).

3. 3. 2) Microscopia Eletronica de Varredu

Nas figuras 28, 29 e , estdo apresentadas as imagens da espumadas no

microscopio eletrénico de varredt

CHM-UFMG

Figura 28: Imagem geral daélulas da espuma 8 obtidas por microscopia el

de varredura sob aumento de 30x
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CM-UFMG

Figura 29 Imagem de um ponto de fratura do compc¢
edeatito/poliuretano obtida poricrosmpia eletrénica dearredura sob
aumento de 300x (a) e 1800x (b)

Na figura 30estéa apresentado o espectro EDS da particula mideefeura

29.
=
= :
¥ ——
= §
E ] gy
= ]
=1 ——
J ]
__: -:n Fe
- -

Energia
Figura 30: EspectroDS da particula mineral da figura
Na regido de fratura da figura, observase que o polimero romp-se, porém

manteve o silicato de magnésio, conforme espe@r&lS, preso na sua superfic

Esta imagem sugegpie héuma forte adeséo interfacitre o polimero e o minel
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a) b)
Figura 31 Imagem da superficie lateral de um ponto de fradoraompdsito
esteatito/poliuretano obtida por Microscopia Eleica de Varredura sob aumento de

1000x (a) e espectro EDS da particula mineral (b)

A figura 31, indica que o silicato de magnésio ess&rido no polimero, podendo
haver uma certa interagcdo quimica entre ambosppelé promove uma trinca ao seu
redor, que pode facilitar a fratura e prejudicapaspriedades mecanicas do polimero.
Isto provavelmente acontece, porque o mineral ebnao um ponto no polimero, que
impede a transferéncia de carga. Neste caso, easf@e concentram em torno do
mineral e facilitam a fratura do polimero.

Os testes de Resisténcia ao Rasgamento e de Resisi€éTracdo poderiam avaliar

esta propriedade, mas nao foi possivel realiza-los.

3. 4) CARACTERIZACAO QUIMICA DAS ESPUMAS DE POLIURE TANO
FLEXIVEL

3. 4. 1) Andlise Térmica

Na figura 32 esta apresentada a analise térmicD)(TG e DTA) da espuma 12. As

demais curvas de andlise térmica das espumasrestiexo.
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Figura 32: Analise térmica (TG/DTG e DTA) da esputia

A curva TG demonstra cinqeerdas de massa. A primeira de 2,3 %, que se iemgia
95 °C;a segunda de 39,5 %, que se inicia em 220 °Ccaitarde 28,4 %, que se inicia
em 286 °C; a quarta de 20,2 %, que se inicia em°828 a quinta de 9,6 %, que se
inicia em 355 °C. Na tabela 10, estdo apresentadosesultados para as demais
espumas. A primeira perda de massa por ter um palgo foi somada a segunda perda
de massa.

Entre 200 e 400C, a curva DTA demonstra trés picos exotérmicaaciehados aos
eventos de perda de massa, uma vez que ocorrdoeagles ligagcdes e a liberacao de
energia.

Poliuretanos sdo degradados termicamente entré3@DC com formacdo de
residuos livres de nitrogénio e uma fumaca amamendo nitrogénio. O aumento de
temperatura provoca quebra do residuo em compostosres e liberacdo, na fumaca,
de compostos de nitrogénio como: HCN, acetonitatailonitrila, propionitrila, pirrol,
piridina, anilina, benzonitrila, quinolina e festicianato (Matuscheit al, 2002).

Os grupos biureto e alofanato constituem as ligagdenos estaveis termicamente
das espumas de poliuretano flexivel. Sua dissariacérre geralmente entre 110-170
°C (Ravey & Pearce, 1997). Os demais grupos presesrn poliuretanos flexiveis
seguem a seguinte ordem de estabilidade térmietan& < uréia << isocianurato <<
éter. Espera-se que ocorram cisOes aleatoriasgaaés uretana acima de 200 °C, e

posteriormente descompactacdo da cadeia de polgtge 250-320 °C. Em
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temperaturas mais elevadas, em torno de 375 °Qremsoguebras nas ligacbes do
poliéter (Ravey & Pearce, 1997). O ultimo estagia uebra da cadeia carbbnica
(Mortaigneet al, 2002).

Tabela 10: Valores das temperaturas iniciais ereeptagem dos eventos de perda

de massa para as espumas de poliuretano flexivel

Variaveis E1 E2 E3 E4 E5 E6 E7 E8 E9 E E E E E E E E
10 11 12 13 14 15 16 17

Temperatura 206 199 190 191 179 207 218 221 210 200 198 174 175 181 207 179 205
2 (°C)

Perdade 34 34 41 40 33 31 37 37 32 36 36 41 34 36 38 40 37
massa 2 (%)

Temperatura 283 284 288 293 291 286 295 291 287 287 290 286 286 286 290 290 289
3(°C)

Perdade 32 33 47 43 29 28 25 25 31 48 28 27 33 30 29 26 26
massa 3 (%)

Temperatura 321 322 341 341 332 324 329 323 324 341 326 321 339 321 324 325 326
4 (°C)

Perdade 24 22 14 17 27 27 27 22 26 14 25 20 22 21 22 22 27
massa 4 (%)

Temperatura 366 373 372 364 368 348 361 366 355 403 354 357 357 371
5(°C)
Perdade 10 11 11 10 11 11 11 11 12 11 11 11 12 10

massa 5 (%)

Analisando-se a tabela 10, observa-se que as espromamaior teor de isocianato
apresentam maior perda de massa inicial, relac®o@aduebra das ligagdes biureto,
alofanato e uretana. Isto significa que o maior t#® isocianato promove um maior
namero de ligacdes uretana e ligacbes secund&fasa@o e biureto nas espumas.

Ha trés mecanismos propostos para a degradacacdéimligacdo uretana (Ravey
& Pearce, 1997; Yanhorgg al, 2010):

- Dissociacado para os precursores isocianato elatmanforme figura 33.
o R

\ /

/
R—N S N=C=0 + R,;—OH
H R/

Figura 33: Dissociacéo das ligagdes uretana pasaussprecursores

- Dissociacdo para amina, olefina e £@a estado de transicdo (anel de seis

membros), conforme figura 34.
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HoH
R—[T] ClH_Rl Rl

/
O//C\O/CHZ - R—NH, + CH,=CH + CO;

Figura 34: Dissociacdo das ligacfes uretana pairzeaoiefina e gas carbonico

- Eliminacdo de C@e formacdo de amina secundaria via estado ded¢éan@nel de

guatro membros), conforme figura 35.

!

R-N R; R1

N 4+ co
Oéc——o — > R—NH 2

Figura 35: Dissociacdo das ligacfes uretana pairsaasecundaria

3. 4. 2) Espectroscopia no Infravermelho

Na tabela 11 estdo apresentados os resultadospdetrescopia no infravermelho

das espumas. Os espectros estdo em anexo.
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Tabela 11: Valores encontrados para 0os modos win@s no

infravermelho das espumas de poliuretano fleximi’j

espectro de

Esp Esp Esp Esp Esp Esp Esp Esp Esp Esp Esp Esp Esp

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

Esp Esp Esp Esp

14

15

16

17

3288

3286

3286

3288

3288

3280

3288

3282

3284

3284

3280

3292

3288

3288

3290

3290

3290

2970

2970

2968

2970

2968

2968

2970

2970

2970

2970

2970

2970

2970

2970

2970

2970

2970

2930

2930

2928

2926

2926

2928

2928

2932

2930

2928

2930

2930

2930

2930

2930

2866

2866

2864

2866

2866

2866

2866

2866

2868

2866

2866

2866

2866

2868

2868

2868

2868

1724

1714

1724

1724

1716

1724

1716

1716

1714

1724

1716

1716

1716

1716

1716

1716

1716

1640

1638

1640

1638

1636

1638

1638

1636

1638

1640

1636

1636

1636

1636

1636

1636

1636

1598

1598

1598

1598

1598

1598

1598

1598

1600

1598

1596

1596

1598

1598

1598

1598

1596

1546

1540

1540

1546

1546

1540

1540

1540

1540

1540

1540

1540

1530

1532

1530

1532

1530

1534

1530

1530

1532

1478

1474

1474

1472

1476

1474

1474

1474

1476

1474

1474

1474

1474

1474

1450

1450

1450

1450

1456

1450

1450

1456

1450

1450

1456

1456

1456

1456

1456

1456

1458

1410

1410

1410

1410

1418

1410

1410

1410

1410

1410

1418

1418

1418

1410

1418

1418

1418

1372

1372

1372

1372

1372

1372

1372

1372

1372

1372

1372

1374

1372

1372

1374

1374

1374

1344

1342

1342

1342

1340

1342

1342

1342

1342

1342

1340

1340

1340

1340

1340

1340

1340

1296

1296

1294

1296

1296

1296

1296

1296

1296

1296

1296

1296

1296

1296

1296

1296

1296

1222

1222

1222

1222

1224

1224

1224

1224

1224

1224

1222

1222

1224

1224

1224

1224

1224

1094

1092

1090

1092

1092

1092

1094

1094

1094

1094

1088

1090

1092

1094

1096

1096

1090

1012

1012

1012

1012

1012

1012

1012

1012

1014

1012

1012

1012

1014

1012

1014

1014

1014

924

924

924

924

924

924

924

924

926

924

924

924

924

924

926

924

924

868

868

864

868

864

864

866

866

866

866

864

866

864

866

864

864

864

814

816

814

816

814

814

814

814

816

816

814

814

814

814

814

814

814

768

768

766

768

768

768

768

768

768

768

768

766

768

768

768

768

756

758

758

758

668

668

668

668

668

668

668

668

668

668

668

668

668

668

668

668

668

578

Na tabela 12 estdo apresentadas as possiveid@iabulos modos vibracionais.
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Tabela 12: Atribuicbes dos modos vibracionais ols#ys no espectro de

infravermelho das espumas

Bandas (cm) AtribuicBes
3288 VN-H de uretana
2970 vC-H em CH (Hsiehet al, 2009)
2930 vaC-H em CH (Hsiehet al, 2009; Aglan,
et al, 2008)
1724 vC=0 uretana, amida primaria sem

ligacdo de hidrogénio (Hsiedt al, 2009)

1716 vC=0 uretana, amida primaria com
ligacdo de hidrogénio (Hsiedt al, 2009;
Aglan, et al, 2008)

1640 vC=0 uréia (Peizhonegt al, 2008)

1598 vC=C anel aromatico (Hsieét al, 2009)

1540 vC-N maisdNH de amida secundaria
(Hsiehet al, 2009; Aglangt al, 2008)

1456 O0CH no plano em CK(Hsiehet al, 2009;
Aglan, et al, 2008)

1418 vC-C anel aromatico (Hsieét al, 2009)

1410 vC=C anel aromatico (Hsieét al, 2009)

1372 OCH fora do plano em CHHsiehet al,
2009; Aglanet al, 2008)

1296 ONH (Hsiehet al, 2009)

1094 vC-O-C de éter alifatico (Hsieét al,
2009; Aglanet al, 2008)

900-650 OHC= fora do plano & de anel

aromatico fora do plano (Barbosa, 2007)

Todos 0s compésitos apresentaram uma importantiahlam 1640 cihatribuida ao
modo de estiramento C=0 de uréia presente nos ségsneigidos da espuma. A
ligacdo de hidrogénio entre estas carbonilas eeféetinteracdo entre os segmentos
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rigidos. Logo, quanto maior a intensidade de aBsoda banda em 1640 ¢pmaior é

a interacdo entre os segmentos rigidos e, consegouemnte, maior é o grau de
separacdo das microfases (segmentos rigidos edigxina espuma (Peizhory al,
2008).

Analisando-se a intensidade de absorcdo da banda6dt cm' do espectro de
infravermelho normalizado, para todas as espumats-s& que 0S compositos com
esteatito apresentam maiores intensidades do gaspasnas sem adicdo do esteatito.
Portanto, o aumento da dureza e do fator de conftat espumas com a adicdo de
esteatito, se deve a maior interacéo entre os segmegidos. E possivel que se tenha
um maior numero de segmentos rigidos provocadas gielinuicdo do teor de poliol
nos compositos com esteatito. Isto explica a mogial dos compdsitos
esteatito/poliuretano flexivel, que possuem célutenores e mais ramificadas. As
figuras 8 e 9 representam a microsseparacao de éagdnteracio entre os segmentos

rigidos.

3. 4. 3) Interacdo quimica entre a rocha esteattoliuretano flexivel

Se o talco reagisse com o tolueno diisocianatovédrala hidroxila ligada ao
magnésio (Mg-OH da borda superficial do talco) (¢lag et al, 2006) aconteceria a

seguinte reacado entre ambos, conforme figura 36.

NCO
CH;

NCO

NCO
Figura 36: Representacdo da reacao hipotética edttd e o mineral talco

Dessa forma, o talco se ligaria a um grupo uretatid-CO-O-), como acontece nas
espumas de poliuretano, e a cadeia polimérica emasoa superficie do talco. No
espectro de infravermelho do talco reagido com apdreceriam, portanto, as bandas
comuns do talco, excluindo-se as bandas em 3677atribuida a0 modoMgs;O-H e

em 3661 crit atribuida a0 modoMg,FeO-H (Petitet al, 2004). Além disso, bandas
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adicionais apareceriam no espectro relacionadadlt (3600-3200 cmi'), SNH e
vC=0 (1680-1630 cif), VCH de anel aromético (3080-3010 YnvC=C aromatico
(1600, 1500 e 1450 ch (Barbosa, 2007)yN=CO (2280 crit) (Raj, 2009) entre

outras.

Na figura 37 esta apresentado o espectro no infrealbo do talco reagido com TDI.

100 4

80 —

3452
3660

60 — 3676

40

Transmitancia / %

20

452

1018

L e e e e e e e e LI S e e e e e e e e A B s e e e
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

n°de onda/cm ™

Figura 37: Espectro do esteatito em p6 depoisatfde com tolueno diisocianato a

temperatura ambiente

No espectro de infravermelho da figura 37 aparecetaas bandas ndo marcadas:
2360 cnt, devido & absorcdo de GQatmosférico, e 1640 chrelacionada a
deformacéo angular de agua presente no KBr (BarB08a).

O espectro da figura 37 é caracteristico do min&klo com impurezas de
clinocloro. Nenhuma banda adicional apareceu degoés o esteatito reagiu com o
tolueno diisocianato na temperatura ambiente. estdtado indica que, ndo hé ligacao
covalente entre o grupo OH do talco ou do clinaxkero grupo isocianato do tolueno
diisocianato. As camadas tetraédricas de silicatégem” e impedem a camada
octaédrica de magnésio de reagir com outros cowgo€ds grupos MgOH estdo

disponiveis para reagir apenas na superficie ddabox 10 % da superficie) do talco
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(Kaggwaet al, 2006). Portanto, a interacdo quimica que deverhantre o talco e a
espuma flexivel de poliuretano, deve basear-seigandes fracas de van der Waals na
superficie plana hidrofébica do talco.

4) CONCLUSOES

A amostra de esteatito analisada e utilizada naluygd@o de compdsitos de
poliuretano flexivel da Mina de Mostardas, Nova &jriviG, é composta pelos minerais
talco e clinocloro (majoritarios) e pelos mineraginolita, tremolita e 6xidos de ferro.
A espectroscopia vibracional no infravermelho fdingca técnica, que definiu o mineral
talco como aquele em maior concentracdo na rockan Mesmo a espectroscopia
Mossbauer da fase ferrosa e a difracdo de raiog Yédconseguiram diferenciar os
sinais das duas fases principais da rocha: cline@dalco, uma vez que a superposicao
dos sinais destas fases é alta.

Considerando que o esteatito é composto por 5 % d&nanfibélios, o teor de
clinocloro esta em torno de 29 % m/m, e de talcot@mo de 65 % m/m, de acordo
com a termogravimetria do esteatito.

O esteatito apresenta uma umidade em torno de Ol que € irrelevante na sua
aplicacdo nos compdésitos de poliuretano flexivel.

Os estudos de reatividade indicaram que as hiéoxid mineral talco ndo formam
ligacdes covalentes com o polimero. Desta formateracdo entre o esteatito e o
polimero é baseada em ligacGes fracas de van dedsWiaa superficie plana e
hidrofébica do mineral talco. O mineral clinocloem a superficie mais hidrofilica,
mas pode permitir a interacdo da sua camada dedain a matriz polimérica por meio
de sitios ativos criados pelo desbalanceamentargas.

As densidades das espumas nao foram significativaredetadas pela adicdo de
esteatito ao poliuretano flexivel. Porém, os contpssendem a ter menor crescimento
do que as espumas convencionais. Os compoésitostiegpliuretano flexivel
apresentaram, em relacdo as espumas convencioreigrias em duas propriedades
mecanicas: fator de conforto e resisténcia a cosspe Dessa forma, espumas com
esteatito além de serem mais baratas, apresentamnsuporte de carga e aumento do
conforto. Logo, a adi¢do de esteatito € uma bearetiva em relacdo a adi¢cdo de TDI
65/35, para se aumentar o suporte de carga damaspéntretanto, para se ter uma
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interpretacdo mais completa das propriedades neEsadbs compositos, deveriam ser
feitas também as andlises de resisténcia ao rasegisténcia a tragdo, resiliéncia,
deformacgdo permanente a compressao e fadiga daamic

Os compoésitos esteatito/poliuretano flexivel apresam células menores e mais
interligadas do que nas espumas convencionaisdalevisubstituicdo do poliol pelo
esteatito. O primeiro € um polimero com grupos dxils, que reagem com o
isocianato e formam as ligagBes uretana da madlim@rica, enquanto o segundo é
formado por particulas minerais rigidas, que néligaen covalentemente ao polimero.
Além disso, o isocianato tende a formar um maionend de ligacdes cruzadas com a
diminuicdo da quantidade de poliol na formulacé® espumas.

A adicdo do esteatito ao poliuretano flexivel negppr¢des testadas de 4,5 % nédo
modificou significativamente as propriedades téami@ a composicdo quimica dos
compositos em relacdo as espumas convencionaididespano.

A microscopia 6tica transmitida de luz polarizageeaentou-se como uma técnica
uatil na observacao e na analise qualitativa dadashbertas e fechadas de poliuretanos
flexiveis.

O planejamento fatorial fracionario demonstrou seiito Util e eficaz para testar
formulagbes de poliuretanos flexiveis. Ele posisihil o estudo da influéncia de cada
componente da formulagdo nas propriedades fisiess espumas, bem como a
influéncia das interacbes entre eles, baseandorsene nimero muito reduzido de
ensaios. Isto € interessante, pois reduz consiglerante o tempo, 0 custo e 0s

impactos ambientais do trabalho cientifico.
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6) ANEXOS

6. 1) FOTOGRAFIAS DAS ESPUMAS DE POLIURETANO FLEXIV EL
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6. 2) ANALISE TERMICA DAS ESPUMAS DE POLIURETANO FL EXIVEL
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100.00-
[ 90.00- 1 50.00
1.00 20.00-
20.00- 1 40.00
0 60.00-
0.00- — 1 30.00
— 50.00-
[ a0.00 1 20.00
1.00 30.00-
i 20.00- 110,00
10.00¢
-2.00- -0.00- 4 -0.00
’ 0.00 10000  200.00  300.00  400.00 _ 500.00  600.00

Temp [C]

Espuma ensaio 14




DITGA TGA DTA
mg/min % uv
2.00- 110.00- 1 60.00
100.00
[ 90.00- 1 50.00
1.00 20.00-
20.00- 1 40.00
i 60.00
0.00 — 4 30.00
f 50.00
[ 40.00 1 20.00
1.00- 30.00
i 20.00 110,00
10.00-
-2.00- -0.00- 4-0.00
] 000 100,00 200.00 30000 40000  500.00  600.00
Temp [C]
Espuma ensaio 15
DrTGA TGA DTA
mg/min % uv
2.00- 110.00- 4 60.00
100.00
[ 90.00- 1 50.00
1.00 20.00-
20.00- 1 40.00
i 60.00
0.00 — 4 30.00
f 50.00
[ a0.00 1 20.00
1.00 30.00-
i 20.00 110,00
10.00-
-2.00- -0.00- 4-0.00
] 000 100.00 20000  300.00 40000  500.00  600.00

Temp [C]

Espuma ensaio 16

Xl



DITGA TGA DTA
mg/min % uv
2000 110.00 1 80.00
100.00
i 170,00
I 90.00
1.00 £0.00 1 60.00
70.00 4 50.00
i 60.00
0.00- L 1 40.00
i 50.00
40.00 730.00
-1.00- 30.00 120.00
i 20.00
I 110,00
10.00
-2.00- -0.00 1 -0.00
i 000 100.00 20000 30000 40000 500.00  600.00
Temp [C]
Espuma ensaio 17 (1°)
DrTGA TGA DTA
mg/min % uv
2000 110.00° 1 90.00
100.00- 1 80.00
i 90.00- 1 70.00
100 g0 ,
i 1 60.00
70.00- |
i 1 50.00
i 60.00- |
0.00- r
i 50.00- 14000
40.00- 41 30.00
1.00 30.00- 1 20.00
20,001 110,00
10.00" 1
i I 1 0.00
-2.00- -0.00- |
) 000 10000 20000 30000 40000 50000 60000  ~0-00

Temp [C]

Espuma ensaio 17 (2°)

Xl



DITGA TGA DTA
mg/min % uv
2.00-  110.00- 1
100.00- 1 50.00
I 90.00- ]
70.00- ]
i 60.00- 1 30.00
0.00- r
i 50.00- 1
: 1 20.00
40.00- 1
I 30.00 ]
-1.00F i 110.00
i 20.00- 1
7 10.00- 000
-2.00- -0.00-
i 000  100.00 20000  300.00 40000 500.00  600.00
Temp [C]

Espuma ensaio 17 (3°)

6. 3) ESPECTROSCOPIA NO INFRAVERMELHO DAS ESPUMAS DE
POLIURETANO FLEXIVEL
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6. 4) IMAGENS DAS ESPUMAS OBTIDAS NO MICROSCOPIO OTICO DE
LUZ POLARIZADA
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da sem e a diraiam nicois cruzados.

Espuma ensaio 8. Imagem a esquer

Espuma ensaio 9. Imagem a esquerda sem e a direitam nicois cruzados.
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Espuma ensaio 12. Imagem a esquerda sem e a direitam nicois cruzados.
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Espuma ensaio 14. Imagem a esquerda sem e a direitam nicois cruzados.

Espuma ensaio 15. Imagem a esquerda sem e a diraitam nicois cruzados.
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Espuma ensaio 17. Imagem a esquerda sem e a diraitam nicois cruzados.
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