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Sumario: Nanocompdsitos de matriz polimérica (PMNCs) sadenss formados pela
combinacdo de polimeros com substancias inorgamicagscala nanométrica que tém
gerado grande interesse por apresentarem propegdedmo por exemplo, mecanicas e
elétricas, superiores aos componentes de partigmes@ntam grande potencial de
aplicacao, principalmente na industria automolilst devido a sua boa estabilidade
térmica. Este projeto de pesquisa teve como objetipreparacdo de nanocomposito de
poli(3-hexiltiofeno) com uma argila montmorilonitaganofilizada com sdbrometo de
trimetil-2(tien-3-il)etilamodniopelo método de intercalacdo em solugéon percentual 5%
(em massa) de argila em relacéo ao polimeraracterizacdo do compadsito formado por
espectrometria na regido do infravermelho (IV) egfracédo de raios-x (DRX).

Palavras—chave:argila montmorilonita; intercalacdo em solu¢éo;atampdsito; poli(3-
hexiltiofeno);

INTRODUCAO
Os poli(3-alquiltiofenos) (P3ATs) e seus derivagmstencem a classe dos chamados
polimeros condutor€ e tém sido alvos de um grande nimero de estuddgod@s
promissoras aplicacfes Opticas, eletrbnicas eoglgiimicas. Estes materiais podem ser
utilizados como condutores elétricos, diodos eméssale luz poliméricos (PLEDS),
células fotovoltaicas poliméricas, baterias recmveis, transistores organicos e como
anticorrosivos. Particularmente, poli(3-alquiltinfs) (P3ATs), que apresentam grande
estabilidade ao ambiente e boa solubilifade
No entanto, quando comparados com metais e cergmdsa polimeros apresentam
relativamente baixas propriedades, como por exemplecanicas e térmicds Uma
alternativa para melhorar essas propriedades é icamim-os com nanoparticulas
inorganicas para obtencdo de um material que pateec as propriedades dos
componentes, denominados nanocompdsitos de mattimégsica (PMNCY*. Muitos
métodos tém sidos descritos para a preparacéo nCBfY entre eles o de intercalacéo
em solucald, que consiste na dissolucdo do polimero em savenganico que, em
seguida, é colocado em contato com a argila n&tural organofilizadd'. Assim que o
polimero se dissolve, penetra entre as camadabaddosexpandidas. Quando o solvente é
evaporado, as camadas reagrupam podendo formar estnatura de intercalada a
esfoliad&, dependendo da forca de interacéo entre o polimarargila.
Se o polimero ndo apresentar interacdo com a argil@omposto formado € um
microcompaosito. No nanocompadsito do tipo intercalaal matriz polimérica se encontra
entre as lamelas da argila, separando-as, de farsa obter um material intercalando
polimero e argila. J& quando as lamelas de argiBodotalmente dispersas e totalmente
separadas do polimero, o nanocompdsito formado tépdcesfoliad8”. Este projeto de
pesquisa teve como objetivo a preparacdo e cam@o de um nanocomposito de
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poli(3-hexiltiofeno) com uma argila montmorilonibeganofilizada com sal quaternério de
amonio derivado de tiofeno pelo método de integéam solucao.

MATERIAIS E METODOS
As sinteses e a preparacdo do nanocompdésito fe@imadas a temperatura ambiente sob
atmosfera de nitrogénio com todas as vidrariassseoa estufa a 100°C por 24 h. Os
solventes diclorometano e cloroférmio foram secobres hidreto de calcio (CaHe
pentoxido de fosforo @®s), respectivamente, em atmosfera inerte. Ambosnfora
destilados imediatamente antes do uso. O mondmérexiBiofeno foi sintetizado no
laboratério de polimeros (DQF-UFPE) e purificado por destilagdo a vacuo. A argila
montmorilonita Cloisite Nada marca Southern Clay Products, USA foi orgaizafila
com o salbrometo de trimetil-2(tien-3-il)etilamonidCoSH1eNBr) pelo laboratério de
polimeros (DQF-UFPE) com troca catiénica de BA%64tioMMT) e seca a 100°C por 26
h antes do uso.
O P3HT foi sintetizado via acoplamento oxidativomc@loreto férrico. Um sistema
contendo75 mL deCH,CI, e FeCt anidro (26 mmol) foi deixando sob agitacdo. Em @mutr
sistema,3-hexiltiofeno (6 mmol) foi dissolvido, sob agitagém 40 mL de C}Cl,. Em
seguida, a solucdo monomeérica foi adicionada ggfeta a suspenséo contendo o EeCl
Apds 8 h, o polimero foi precipitado comadicdo de 100 mL de metanol. O P3HT foi
filtrado, extraido em aparelho de soxhlet com n@t@nacetona sucessivamente e seco sob
vacuo. Para purificar, o polimero foi dissolvido & mL de CHQ e reprecipitado com
100 mL de MeOH. O sdlido preto formado (P3HT 2firfal)filtrado e permaneceu sob vacuo
por 18 h.
O nanocomposito foi preparado por intercalacdo elacdo. A argila montmorilonita
organofilizada (5% de massa em relagdo ao polinfer@suspensa em 40 mL de CHCI
deixando sob agitacdo durante 24 h e o polimerai&solvido em 40 mL de CH¢I
também deixado sob agitacdo por 24 h. Depois, @cdol polimérica foi adicionada a
suspensao contendo a argila. Esse sistema permasebeagitacdo durante 3 h até a
evaporacdo do solvente, para obtencdo de um filmeto pdo nanocompdsito
(P3HT2final/64tioMMT).

Os polimeros P3HT2final e o nanocompoésito P3HTR2BAAOMMT foram
caracterizados por espectroscopia na regido davirimelho (IV), em espectrometro
BRUCKER IFS66, preparadas em forma de pastilhaskKkBm O P3HT2final/64tioMMT
foi caracterizado por difratometria de raios-x (DRe&m um difratbmetro de raios-X
Siemens Difract ACT série 1000 utilizando radiad@&ocobre K e varredura entre 3-45°,
com passo de 0,02°/s pelo método do po.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Infravermelho

A figura 1 apresenta o0s espectros do P3HT2final de nanocompdsito
(P3HT2final/64tioMMT). Em 3053 cih para o P3HT2final e 3059 ¢mpara o
P3HT2final/64tioMMT picos referentes ao estirament-H do anel de tiofeno. Bandas
em 2922 cit e 2853 crit para o P3HT2final e 2926 ¢me 2856 crit para o
P3HT2final/64tioMMT séo atribuidos a vibracdo déireamento simétrico e assimétrico
das ligagbes C-H presentes nas cadeias alquilitestitsiintes do polimero. J& em 1456
cm?® para o P3HT2final e 1461 émpara o P3HT2final/64tioMMT, vibracdo de
estiramento simétrico das ligacdes C-H dos anématicos™ e em 822 c para o
PHT2final e 824 ci para o P3HT2final/64tioMMT, bandas referentes iassagdes fora
do plano da ligagdo =C-H do tiofeH8. Apenas para o P3HT2final/64tioMMT, picos em
3444 cmt e 1640 cnt caracteristicos do estiramento O-H da agua. Neotsp do
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P3HT2final/64tioMMT n&o foi possivel observar aggeca da banda referente a vibragédo
da ligacdo Si-O-Si da argila em, aproximadamemte1@32 cnt !, devido & presenca de
bandas largas entre 1026-1100"cm

—— P3HT2final
—— P3HT2final/64tioMMT

T T T T T T
3500 3000 2500 2000 1500 1000

Numero de onda (cm™)

Figura 1: Espectro de infravermelho para o polgRitiofeno) (P3HT2final) e para o
nanocomposito (P3HT2final/64tioMMT)

Difracdo de Raios-X

A figura 2 mostra o difratograma para a argila i@4MT) e para 0 nanocompdsito
formado (P3HT2final/64tioMMT). O pico cristalino e6)21° (do1 = 1,422 nm) da argila
aparece deslocado em 5,375(d= 1,644 nm) em comparagao ao P3HT2final/64tioMMT.
Isso significa que houve um afastamento entreraslés de argila ja que, de acordo com a
lei de Bragg, 2 é inversamente proporcional a distancia interplaheé&Sendo assim, a
Unica razdo para haver um aumento no espacametgdaimelar € que as cadeias
poliméricas estdo inseridas entre as lamelas, fadmam nanocompdsito com estrutura
do tipo intercalad&*%,
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Figura 2: Difratograma de raios-X para a argila tmrilonita organofilizada
(64tioMMT) e para o nanocompésito (P3HT2final/68iMT)

CONCLUSOES
De acordo com a analise de DRX do nanocompdésitoveham aumento do espacamento
basal (do1) indicando que o compdsito formado apresentatessralo tipo intercalada. A
analise de IV indicou as principais bandas das;diga presentes no polimero, contudo,
ndo foi possivel identificar o pico referente atgo Si-O-Si da argila devido a presenca
de bandas sobrepostas que ndo eram esperadasspaosgs wompostos. Possivelmente,
trata-se de impurezas, mas nao foi possivel ideiis.
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