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APRESENTAÇÃO

A obra “Pesquisa Científica e Inovação Tecnológica nas Engenharias 1” 
contempla vinte e três capítulos em que os autores abordam pesquisas científicas e 
inovações tecnológicas aplicadas nas diversas áreas de engenharia.

Os resultados obtidos através de pesquisas científicas trazem benefícios a 
sociedade e promovem inovações tecnológicas, surgindo como uma engrenagem 
nas engenharias.

O estudo sobre o comportamento de determinados materiais sob determinadas 
situações permite avaliar e otimizar seu uso, proporcionando o controle das condições 
ideais, bem como viabilizando a utilização de determinadas matérias primas. Por sua 
vez, essas matérias primas podem trazer benefícios ao meio ambiente, bem como 
trazer resultados econômicos satisfatórios.

A avaliação de propriedades físicas e mecânicas de materiais permite 
também a sua utilização em diversos segmentos da engenharia, proporcionando o 
desenvolvimento de novos produtos, trazendo benefícios a sociedade.

Diante do exposto, esperamos que esta obra traga ao leitor conhecimento 
técnico de qualidade, fazendo com que o leitor reflita sobre o uso das pesquisas 
científicas e as inovações tecnológicas no desenvolvimento social, e faça uso dessas 
ferramentas na melhoria de qualidade de vida na sociedade. 

Franciele Braga Machado Tullio
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RESUMO: A área de nanocompósitos 
poliméricos vem se destacando nos últimos 
anos. As cargas mais utilizadas têm sido argila 
montmorilonítica (MMT) e nanopartículas 
esféricas de sílica. Porém, a tendência a 
aglomeração durante o processamento tem 
dificultado a obtenção de nanocompósitos com 
as propriedades desejadas. Espera-se que o 
uso de carga na forma de nanofibras possa evitar 
tal agregação (devido sua elevada anisotropia 
associada com sua alta razão de aspecto). O 
presente estudo objetivou utilizar nanofibras de 
sílica, obtidas via fiação por sopro em solução 
(“Solution Blow Spinning” – SBS), como carga 
em matriz de poliamida 66 (PA 66), e verificar, 
assim, os efeitos em propriedades desse 
polímero de engenharia. Tais efeitos foram 
comparados pela adição de argila MMT, devido 
a MMT ser uma nanocarga de elevada razão 
de aspecto muito investigada na literatura para 
obtenção de nanocompósitos poliméricos, ao 
passo que as nanofibras ainda são incipientes 
para esse tipo de aplicação. A argila MMT foi 
utilizada na forma natural e organofilizada e 
as nanofibras sem tratamento superficial. Os 
nanocompósitos foram produzidos na forma 
de filmes, pelo método casting, e os teores 
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de carga variaram entre 1 e 2,5%. Foi possível observar que a presença de sílica, 
diferentemente da argila MMT, não promoveu melhoria nas propriedades mecânicas 
do polímero. No caso da argila, os melhores resultados foram observados com a MMT 
natural. 
PALAVRAS-CHAVE: Nanofibras de sílica, fiação por sopro em solução, argila 
montmorilonítica, poliamida 66.

ABSTRACT: The area of   polymeric nanocomposites has been highlighting in recent 
years. The most commonly used fillers have been montmorillonite clay (MMT) and 
spherical silica nanoparticles. However, the tendency to agglomeration during 
processing has made it difficult to obtain nanocomposites with the desired properties. 
It is expected that the use of nanofiber charge can prevent such aggregation (due to its 
high anisotropy associated with its high aspect ratio). The present study aimed to use 
silica nanofibers obtained by solution spinning spinning (SBS) as a filler in polyamide 
66 (PA 66) matrice, and thus verify the effects on properties of this engineering polymer. 
These effects were compared by the addition of MMT clay, because MMT is a high 
aspect ratio fillers that has been much investigated in the literature to obtain polymeric 
nanocomposites, while nanofibers are still incipient for this type of application. MMT 
clay was used in its natural and organophilized form and nanofibers without surface 
treatment. The nanocomposites were produced in the form of films by the casting 
method, and the charge contents ranged from 1 to 2.5%. It was observed that the 
presence of silica, unlike MMT clay, did not improve the mechanical properties of the 
polymer. In the case of clay, the best results were observed with natural MMT.
KEYWORDS: Silica nanofibers, Solution Blow Spinning, montmorillonite clay, 
polyamide 66.

1 |  INTRODUÇÃO

A aplicação de cargas em polímeros é uma prática frequente. Seja na indústria, 
onde a principal aplicação é no barateamento das peças produzidas, ou na produção 
de compósitos, em que as cargas não mais têm função de baratear o processo, mas 
sim melhorar as propriedades mecânicas da matriz (HUFENBACH et al., 2011).

Com o avanço das pesquisas em nanocompósitos, em que a fase dispersa 
deve ter pelo menos uma das dimensões inferiores a 1000 nm (SASIPRYIA et al, 
2013), diversas cargas já se mostraram viáveis para aplicação, como nanopartículas 
(ASSIS, 2012), nanotubos de carbono (SALES, 2013), nanoesferas (CAIADO, 2014) 
e as próprias nanofibras (PLOTEGHER; RIBEIRO, 2013). Devido à elevada razão 
de aspecto, associada a uma elevada área superficial específica, as nanofibras 
têm mostrado grandes potenciais de aplicação como sensores ópticos eletrônicos, 
biosensores, matrizes para a imobilização de catalisadores, reforços estruturais, 
filtros capazes de reter microorganismos e partículas sólidas extremamente finas 
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de líquidos ou gases, substratos para crescimento de órgãos e tecidos biológicos, 
encapsulação e liberação controlada de fármacos, curativo para a regeneração da 
pele, entre outros (HUANG et al., 2003; AUSSAWASATHIENA et al., 2005; MA et al., 
2005; PHAN et al., 2006; GOPAL et al., 2006; MARTINS et al., 2007; VELEIRINHO 
et al., 2009; OLIVEIRA, 2011; COSTA et al., 2012; ZADOROSNY, 2013; VALENTE, 
2014; SILVA et al., 2015). 

Existem poucas técnicas conhecidas na literatura, que são capazes de produzir 
fi bras de óxidos cerâmicos em tamanho nanométrico, destacando-se a eletrofi ação 
(EF) e a fi ação por sopro em solução (Solution Blow Spinning – SBS), esta segunda, 
desenvolvida nos últimos 10 anos. 

Uma alternativa ao método EF foi desenvolvida por Medeiros e colaboradores 
(2009; 2010) que propuseram a fi ação por sopro em solução  (SBS). Esse método 
consiste em fi ar por meio de forças aerodinâmicas em vez de utilizar elevados 
campos elétricos. A Figura 1 exemplifi ca o sistema de SBS usado para fi ação. 

Figura 1 - Esquematização do processo SBS: (1) Reservatório do gás, (2) bomba de injeção, (3) 
matriz de fi ação, (4) distância de trabalho e (5) coletor.  

Fonte: Farias (2013). 

O SBS utiliza-se de uma solução precursora que será injetada da seringa para 
o bocal/ matriz de fi ação. O bocal consiste em dois canais concêntricos onde, pelo 
bocal interno irá passar a solução precursora, enquanto pelo bocal externo irá passar 
o gás pressurizado advindo do cilindro, podendo esse gás ser Argônio, Hélio ou Ar 
comprimido. Esse gás, ao passar pelo bocal externo, irá sair a uma alta velocidade 
devido à pressão a qual estava submetido. Dessa forma, quando a força atinge 
um valor crítico, de maneira a superar as tensões superfi ciais do líquido (solução 
precursora), este é arrastado em forma de fi lamento, formando um jato polimérico, 
que será captado pelo coletor. 

A priori, a utilização desse método mostrou-se efi ciente para a produção de 
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nanofibras poliméricas (MEDEIROS et al., 2009; OLIVEIRA et al., 2011a; OLIVEIRA 
et al., 2011b; OLIVEIRA et al., 2012; TEÓFILO et al., 2014; SILVA et al., 2015) e 
recentemente nanofibras cerâmicas, de mulita e sílica (FARIAS et al., 2015; 
TEIXEIRA et al., 2016). Destaca-se ainda a diferença no que diz respeito ao volume 
de produção, enquanto na eletrofiação a produção média é de 3 mL por hora, a 
fiação por sopro em solução possui taxa de produção de 45ml por hora (WOJASI et 
al., 2011).

Porém, na área de nanocompósitos, não apenas as nanofibras podem ser 
utilizadas, mas também argilas, em especial, a Montmorillonita (MMT). Por, assim 
como as nanofibras, possuir elevada razão de aspecto e ainda ter capacidade de 
esfoliação. As aplicações de compósitos com MMT vão desde imobilizadores de 
enzimas (ALVES et al., 2017) até propriedades de barreira, evitando a difusão de 
água (AN; SLAVUTSKY, 2012). Porém, para as cargas argilosas há uma limitação, 
que é a tendência à aglomeração. Essa aglomeração é um fator que pode 
proporcionar ao compósito uma redução de suas propriedades mecânicas, por 
produzir pontos concentradores de tensão. Uma maneira de minimizar esse fato 
seria a organofilização da argila, ou seja, torná-la quimicamente similar à matriz 
por meio de agentes específicos que favoreçam reações químicas. Esse processo 
pode melhorar não somente as propriedades mecânicas do material, mas também 
propriedades térmicas (AN; SLAVUTSKY, 2012).

O presente estudo pretende produzir nanofibras de sílica por SBS e incorporar 
em matriz de Poliamida 66 (PA-66), para obter híbridos PA-66/nanofibra, e 
paralelamente incorporar argila MMT para obter híbridos PA-66/MMT, de forma que 
se possa fazer um comparativo entre os efeitos dessas cargas de elevada razão 
de aspecto em propriedades mecânicas, bem como em alterações microestruturais, 
desse importante polímero de engenharia.  Como a aplicação de nanofibras de sílica 
como carga em termoplásticos ainda é incipiente, um estudo comparativo com uma 
carga muito utilizada como a MMT tem sua relevância justificada.

2 |  MATERIAIS E MÉTODOS

Na realização desse estudo utilizou-se a Poliamida 66 (PA-66) como matriz e 
as seguintes cargas: i) argila montomorilonítica comercial, codificada como Cloisite 
Na+, proveniente da Southern Clay Products (Texas/EUA), a qual foi utilizada tanto 
na forma natural, como após organofilização em laboratório; ii) nanofibras de sílica, 
sintetizadas em laboratório a partir de uma solução precursora contendo poli(cloreto 
de vinila) (PVC), tetrahidrofurano (THF), ácido clorídrico (HCl) e tetraetilortosilicato 
(TEOS). 
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Para síntese das nanofibras, a solução precursora foi submetida ao processo 
SBS utilizando-se ar comprimido e os seguintes parâmetros de fiação: taxa de injeção 
de 7,2 mL h-1, pressão de 50 psi, distância de trabalho de 30 cm e de protrusão 
de 2 mm (TEÓFILO et al, 2014). A manta fiada foi tratada termicamente (700ºC), 
para remoção de orgânicos e outros voláteis, e sua morfologia analisada em um 
microscópio eletrônico de varredura (Shimadzu XDR-6000). Os diâmetros das fibras 
foram medidos utilizando o ImageJ, um software da National Institutes of Health 
USA.

Para organofilizar a argila, primeiramente preparou-se uma dispersão de argila 
MMT sódica com água destilada (0,04 g/ml) sob agitação mecânica a 1300 rpm por 
20min. Seguidamente foi adicionada uma mistura do tensoativo iônico Praepagen 
WB com água destilada (0,5g/ml) e o conjunto agitado por mais 20 min. A dispersão 
obtida ficou em repouso por 24h, sendo em seguida lavada com 2L de água destilada 
sob filtração a vácuo, seca em estufa, desagregada em almofariz e passada em 
peneira ABNT nº 200 (0,074 mm).

Para a produção dos filmes puros, a PA 66 foi dissolvida em ácido fórmico (13% 
m/v) e depositada em placa de petri para evaporação do solvente em estufa. Para a 
produção dos filmes híbridos, foi utilizado o mesmo procedimento, sendo que com 
a adição de nanocargas lamelares (MMT natural e modificada) e de nanofibras de 
sílica às soluções filmogênicas, em quantidades que resultasse em híbridos com 
teores nominais de 1, 1,5 e 2,5% em massa.

Análises de (DR-X) foram realizadas nos compósitos de PA-66/MMT natural, 
PA-66/MMT organofílica e PA-66/nanofibra de sílica, em um equipamento Shimadzu 
XDR-6000 (40kV; 30mA; λCuKa= 1,5418 Å; 2°≤ 2θ ≤ 30°;1º/min). E testes mecânicos 
foram conduzidos nos filmes poliméricos, sob tração, em uma máquina universal 
de ensaio DL (Digital Line) da EMIC com célula de carga de 200kgf e taxa de 
deslocamento do travessão de 5 mm/min. 

3 |  RESULTADOS E DISCUSSÃO

3.1 Caracterização das fibras produzidas

Através da microscopia eletrônica de varredura (MEV) é possível avaliar 
a morfologia das fibras produzidas como também calcular o diâmetro médio das 
mesmas. Na Figura 2a observa-se uma microscopia com aumento de 5.000 vezes, 
comprovando a obtenção de fibras de pequeno diâmetro através do processo de 
fiação por sopro em solução. É possível notar regiões em que as fibras estão dispersas 
e regiões em que estão dispostas em forma de feixes, e tal aglomeração pode vir 
a causar efeito concentrador de tensão quando incorporadas na matriz polimérica.  
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No histograma dos diâmetros médios apresentado na Figura 2b observa-se uma 
larga faixa de distribuição, porém, aproximadamente 70% das fi bras, encontram-se 
com diâmetros abaixo de 700 nm, condição que, segundo observações da literatura 
(SASIPRYIA et al., 2013), pode-se considerar como fi bras nanométricas.

Figura 2 - Nanofi bras de sílica obtidas por SBS: a) MEV com aumento de 5.000X; b) Gráfi co da 
distribuição de diâmetros.

Fonte: Dos Autores

3.2 Ensaios Mecânicos de Tração

Os ensaios mecânicos de tração foram conduzidos em corpos de prova 
produzidos a partir dos fi lmes poliméricos puros e híbridos, os valores médios de 
Limite de Resistência à Tração (LRT) e de deformação obtidos podem ser visualizados 
nas Figuras 3 e 4, respectivamente.

Observa-se na Figura 3 que o efeito das cargas lamelares, MMT natural 
e modifi cada, foram semelhantes para o teor de 2,5%, pois é notório o aumento 
na resistência a tração dos compósitos em relação ao polímero puro. Já para a 
concentração de 1% de argila, o incremento só é notório para a MMT natural, sendo 
o LRT deste 70% maior do que dos compósitos com argila modifi cada. Em relação 
ao polímero puro, o aumento foi de cerca de 43%, obtendo um aumento real no 
LRT quando se considera os desvios.  E para o teor de argila de 1,5%, observa-se 
que há redução na resistência à tração em relação ao teor de 1% tanto para a MMT 
natural quanto para a MMT modifi cada. Contudo os compósitos com argila natural 
permanecem com melhoria signifi cativa em se comparando com o polímero puro. 

Para os compósitos de PA 66/nanofi bra de sílica, pode-se perceber pela Figura 
3 que estes tiveram as menores resistências dentre os compósitos avaliados. Para o 
teor de 1% de nanofi bra, a redução em relação ao polímero puro foi de quase 60%, 
uma redução signifi cativa levando em consideração os desvios. Ao aumentar o teor 
de carga, o LRT aumentou de forma sutil, não havendo melhorias signifi cativas. Com 
a concentração de 2,5% de nanofi bras, o LRT foi o maior se comparado ao LRT dos 
compósitos com teores de 1% e 1,5%, mas ainda 30% menor que o polímero puro, 



Pesquisa Científi ca e Inovação Tecnológica nas Engenharias Capítulo 15 173

levando a crer que foi promovido o efeito concentrador de tensão por compatibilização 
inefi ciente entre carga e matriz.

Figura 3 – Limite de Resistência à tração para a poliamida 66 com diferentes teores de 
nanofi bra de sílica e argila MTT natural e modifi cada (organofílica).

Fonte: Dos Autores.

Através da Figura 4, é possível observar que a deformação dos compósitos de 
PA 66 com MMT natural cresce à medida que o teor de carga aumenta, chegando à 
máxima deformação com 2,5% de argila. Já para os compósitos de PA 66 com a argila 
modifi cada, a deformação decresce até concentrações de 1,5% de carga, porém 
quando o teor passa para 2,5% a deformação é recuperada, fi cando no patamar do 
polímero puro. Isso sugere o teor de 2,5% como ótimo para fi ns de carregamento 
com MMT em PA 66, pois no caso em que não promove melhoria, também não 
prejudica a ductilidade da matriz. Já para as nanofi bras de sílica, observa-se que não 
ocorrem melhorias na capacidade deformacional da matriz polimérica para nenhum 
dos teores empregados. 

Dessa maneira, fi ca evidenciada a melhor interação da PA 66 com a MMT 
natural, visto que foi a única carga que promoveu melhorias tanto na resistência 
mecânica quanto na ductilidade com todos os teores utilizados. É sabido que os 
oxigênios presentes nas superfícies externas do argilomineral são compatíveis com 
polímeros contendo grupos funcionais polares, podendo ocasionar boas interações. 
Possivelmente isso tenha ocorrido no presente estudo, devido à polaridade da matriz 
empregada. 
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Figura 4 – Deformação percentual para a poliamida 66 com diferentes teores de nanofi bra de 
sílica e argila MTT natural e modifi cada (organofílica).

Fonte: Dos Autores.

3.3 DRX dos compósitos

A Figura 5 mostra os espectros de raios-X para os compósitos de PA 66 com 
argila natural e modifi cada (Figura 5a) e com nanofi bras de sílica (Figura 5b). Em 
todas as amostras estão presentes picos entre 20° e 25° referente à fase cristalina 
α das poliamidas. Para a poliamida 66 com carga natural é possível notar que o pico 
de intensidade nesse intervalo é maior, podendo inferir que há uma maior ordenação 
(cristalinidade) da fase matriz para esse compósito, o que condiz com os resultados 
dos ensaios mecânicos, uma vez que os compósitos de PA 66 aditivados com argila 
natural obtiveram melhores propriedades mecânicas. 

É importante ressaltar que o pico característico da fase cristalina da argila 
MMT natural, localizado geralmente entre 5° e 10° (LAFUENTE; YANG, 2015), não 
aparecem nos espectros de DRX, sugerindo que pode ter havido interação entre a 
carga e a matriz de forma a obter um nanocompósito, o que também poderia justifi car 
os melhores resultados de propriedades mecânicas observados para o híbrido PA 
66/MMT natural.

Os picos próximos a 23° nas amostras de poliamida são referentes a 
cristalinidade de plano hkl (020) (BEZERRA, 2009). Esse tipo de pico é encontrado 
nas poliamidas puras. Uma vez que as matrizes utilizadas nesse estudo continham 
teores de argila e de nanofi bras de sílica, pode-se sugerir que as cargas utilizadas 
não interferiram na cristalinidade da matriz.
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Figura 5 – Difratograma de raios-X para os compósitos com 2,5% de carga: a) PA 66 com argila 
MMT natural e modifi cada; b) PA 66 com nanofi bra de sílica.

Fonte: Dos Autores

4 |  CONCLUSÕES

Foi possível produzir nanofi bras de maneira satisfatória pelo método de SBS. 
Dentre as cargas utilizadas a argila MMT natural proporcionou uma melhoria efetiva 
na resistência à tração e deformação da poliamida 66 para todas as concentrações 
utilizadas, enquanto que a MMT modifi cada só conferiu melhoria ao se usar uma 
concentração de 2,5%. As nanofi bras de sílica adicionadas a PA 66 não conferiram 
incremento nas propriedades mecânicas analisadas, podendo ter atuado como 
concentradoras de tensão. As cargas utilizadas não interferiram na cristalinidade da 
matriz polimérica.
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