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Caracterizacdo de materiais é de fundamental importancia para o desenvolvimento de novos
materiais, tanto do ponto de vista da reengenharia do processo de preparacdo, quanto de potenciais
aplicacdes. Neste sentido ha um crescente aumento no nimero de pesquisas em materiais com
propriedades extremas, o que tem sido implementado através dos materiais compdsitos como
polimero/cerdmica e blendas. O dominio das propriedades extremas e sua correlagdo com 0s processos
de preparacgdo tem sido objeto dos diversos campos da ciéncia e em especial a medicina.

Materiais piezoelétricos como titanato zirconato de chumbo (PZT), niobato de litio (LiNbO3) e
titanato de bario (BaTiO,) possuem elevados valores de constante piezo e piroelétricas, com
aplicacGes diversas em conversores de energias elétricas em mecanica e vice-versa, em geral
denominadas como transdutores (geradores e receptores). No entanto sdo materiais extremamente
frageis, inflexiveis e de dificil processamento, propriedades estas inerentes as cerdmicas, as quais
limitam suas aplicacdes. Polimeros ferroelétricos como o polifluoreto de vinilideno (PVDF) e seus
copolimeros tém sido freqlientemente utilizados em transdutores. Sdo materiais de féacil
processamento, alta flexibilidade, baixa densidade, baixa impedancia mecanica, além de baixo custo
de producdo. Entretanto, em relacdo aos materiais cerdmicos sdo materiais que possuem baixos valores
para constantes piro e piezoelétrica, as quais sao relevantes na construcdo de transdutores, limitando as
aplicacOes. Materiais alternativos tém sido desenvolvidos denominados heteroestruturais, compde-se
de compdsitos formados a partir de cerdmicas ferroelétricas e polimeros, combinando as excelentes
caracteristicas piro e piezoelétricas das cerdmicas com a facilidade de processamento, flexibilidade,

134578 adicionadas ao PVDF ou seus

leveza e a resisténcia dos polimeros. As cerdmicas PZT e BaTiO;
copolimeros como P(VDF-TrFE) tem sido investigadas. Dentre os compdsitos, 0 mais simples sdo 0s
que apresentam conectividade 0-3° sendo de grande interesse tecnoldgico por permitirem uma ampla
variedade de formas, incluindo filmes finos e flexiveis.

Assim, o desenvolvimento de novos materiais requer novas metodologias de caracterizagdes.
Neste trabalho, os materiais PVDF e CaCO; sdo utilizados para a preparacdo de compositos
polimero/cerdmica sendo caracterizados com relagdo as suas propriedades microestruturais e térmicas
visando elucidar mecanismos que permitam a reengenharia de propriedades focada na melhora do

desempenho e das diversificacdes das aplicacoes.



Os compdsitos foram preparados pelo método de “casting” Os filmes foram caracterizados pelas

técnicas de analise térmica (TGA) e microscopia eletrdnica de varredura (MEV).

Figura 01 mostra a curva de perda de massa (%) em funcdo da temperatura para o PVDF e
diversos compositos PVDF/CaCO;. De acordo com os termogramas observa-se que a partir da
temperatura ambiente até cerca de 400 °C ndo ocorre perda de massa. Em temperaturas superiores
ocorre uma forte degradacdo térmica do material. Uma pequena perda de massa ocorre no intervalo de
temperatura de 200 a 460 °C associada & hidrofilicidade do carbonato de célcio?, enquanto que acima

de 600 °C o carbonato degrada-se fortemente®,

A incorporagédo de carbonato ao polimero leva ao desenvolvimento de material compésito com
maior estabilidade térmica que o PVDF, cerca de 60 °C. A temperatura de degradacgdo térmica se
desloca para a temperatura ao redor de 460 °C. O composito com propor¢do em peso de 95/05

(PVDF/CaCQs3) exibe uma degradacdo térmica andmala maior que a do PVDF.
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Figure 01. Termogramas do PVDF e dos compdsitos PVDF/CaCO; com porcentagens em peso: 95/05,
85/15 e 70/30.

A Figura 02 mostra as micrografias (MEV) do PVDF e compésitos PVDF/CaCO; com
magnitude de 4000X. O PVDF exibe uma estrutura esferulitica padréo, enquanto para os compdsitos a
incorporacdo do CaCOj; induz a nucleacdo de esferulitos PVDF. O filme contendo 5% (Fig. 02 (b)) de
carbonato mostra um crescimento do esferulito da ordem de 3 vezes maior que aqueles do PVDF.
Ainda, identifica-se um aumento de poros, inclusive com a presenca de poros na estrutura esferulitica.
Para quantidades maiores de carbonato notamos um maior nimero de esferulitos, porém de menor

tamanho indicando que a fase cerdmica inibe o crescimento dos esferulitos.



Os resultados das andlises de TGA e MEV, indicam uma blindagem térmica dos compésitos
induzida pela fase ceramica, fato este observado pelo deslocamento da temperatura de degradacgéo
térmica para a temperatura de cerca de 460 °C, Figura 01, aumentando a estabilidade térmica de todos
0s compdsitos. Observa-se também, através das micrografias Figura 02, um aumento dos poros nos
compdsitos e até dentro dos esferulitos para a composi¢do 95/05, fato este que permiti um maior fluxo
de calor tanto no material como nos esferulitos aumentando a degradagdo do compésito com 5% de
carbonato, efeito verificado através do termograma Fig. 01, a curva do composito contendo 5 % de

carbonato posiciona-se abaixo daquela do PVDF.
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Figura 02. Microscopia eletronica de varredura (MEV) com aumento de 4000 X do PVDF (a) e dos
compdsitos 95/05 (b), 85/15 (c) e 70/30 (d).

Os compositos apresentam maior estabilidade térmica que o PVDF. A adi¢do de CaCO; induz a
nucleacéo de esferulitos, o aumento do nimero de esferulitos e o crescimento da ordem de 3 vezes dos
esferulitos no composito com 5% de carbonato. Neste caso, a presenga de um maior nimero de poros
nos compositos e desenvolvimento de nanoestruturas internas ou na superficie dos esferulitos permitiu

um maior fluxo de calor contribuindo para maior degradacao térmica.
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