eeste PrYcEssSEmEnto em Altas Pressoes e Temperatura de Poliestireno

INTRODUCAO

Neste trabalho, foram dominados os procedimentos de preparacao
dos diferentes componentes necessarios para processamento de
materials em altas pressoes € altas temperaturas usando a técnica de
camaras toroidais ¢ essa técnica for utilizada para investigar as
alteracoes estruturais produzidas em amostras de poliestireno. A
caracterizagdo das amostras fo1 feita por microespectroscopia
Raman.

METODOLOGIA

A geracao de altas pressoes € feita pela aplicacdo de uma forca
elevada, através de uma prensa hidraulica de 400 tonf (previamente
calibrada), sobre a amostra que ¢ colocada no interior de uma
gaxeta, que € entao devidamente encaixada entre as duas metades de
uma camara toroidal de alta pressao.

NANNNNN

L

A gaxeta € um dispositivo solido, fabricado para se encaixar no perfil
das camaras de alta pressao que abriga a amostra, e é capaz de se
deformar plasticamente suportando pressoes intensas e altas
temperaturas. Tem como matéria base CaCO3 , e tem caracteristicas
ceramicas.

A amostra é abrigada em um conjunto de elementos que garantem a
igual distribuicao de pressao e temperatura, que € montado dentro
da gaxeta. Ela € envolta por um cilindro de h-BN, com duas tampas
de pirofilite na parte superior e inferior, que por si & envolto por um
cilindro de grafite. Montado o conjunto, ele é entdao encaixado na
gaxeta e processado na pressao desejada.

A determinacao da pressao de processamento é feita a partir de
uma curva de calibracao obtida pela medida da pressao de 6leo
necessaria para provocar variacoes abruptas na resisténcia elétrica
de pequenos pedacos de Bi. Essas alteracoes ocorrem em pressoes
bem estabelecidas: 2,5 GPae 7,7 GPa.

A determinacao da temperatura de processamento é feita a partir de
curvas de calibracao, que correlacionam a poténcia elétrica de
aquecimento com a temperatura medida através de um termopar
inserido na regiao da amostra.

Calibracao de pressao: P, sra X Piieo
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Calibracao de temperatura: T, .2 X Pelétrica
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EXEMPLO DE APLICACAO

As amostras de poliestireno, um polimero atatico e amorfo,
investigadas foram processadas em 2,5GPa e 7,7GPa, em
temperaturas entre 900 ¢ 1000° C e tempos entre 1 ¢ 10 min. Os
espectros Raman obtidos apresentaram uma banda entre 1330 e
1350 cm! (banda D), associada a defeitos no material, uma banda
por volta de 1580 cm! (banda G), e uma banda fraca em torno de
1620 cm-1 (banda G’). Esse conjunto de bandas estd de acordo com
o previsto pela literatura para materiais grafiticos, indicando que o
processamento em altas pressoes e temperaturas induziu a uma
quebra nas ligacdes originais do carbono e, consequentemente, a
uma reorganizacao da estrutura.
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CONCLUSOES

A técnica de processamento em altas pressoes € temperaturas,
usando camaras do tipo toroidal, fo1 devidamente dominada durante
o curso deste trabalho em todas as suas etapas, da fabricacao das
gaxetas ao processamento. Seu uso se mostrou bastante efetivo para
induzir, de forma reprodutivel, alteracdes estruturais em amostras de
poliestireno, demonstrando suas amplas possibilidades de aplicacao,
tanto em pesquisa como em industria no estudo e na alteragao das
propriedades fisico-quimicas de diferentes compostos.
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