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RESUMO

Neste trabalho foi abordado a incorporagao de aparas do iondomero Sentryglas®
em duas matrizes termoplésticas a base de polietileno de alta densidade (HDPE) e
polietileno de baixa densidade (LDPE). Foram avaliadas as propriedades mecanicas,
morfoldgicas e térmicas do composto resultante, também sendo proposta outra via de
processamento para melhora da mistura entre os componentes das blendas. Em trabalho
anterior, utilizando uma matriz do termopolimero acrilonitrila-butadieno-estireno
(ABS), foi observado que o material resultante apresentou propriedades mecanicas
inferiores ao ABS puro e, sem compatibilizante, ndo houve boa adesdo a matriz de
ABS. Por essa razdo, foi proposto averiguar se a mudanca para uma matriz
quimicamente similar ao Sentryglas® melhorard as propriedades mecanicas do
composto obtido. Foram avaliadas formulagdes contendo 0%, 10%, 20% e 40% em
massa de aparas do iondmero em polietileno e, para as misturas de maior teor de
Sentryglas®, foi feita outra formulacdo contendo o agente compatibilizante de
polietileno graftizado de anidrido maleico (PEgMA), além de formulacdo extra
empregando o uso de masterbatch entre o ionOmero € o agente compatibilizante
PEgMA. Os componentes foram misturados manualmente, extrudados em extrusora
dupla rosca e injetados para analise. Para a caracterizacdo foram realizados ensaios
mecanicos de tragdo, flexdo e resisténcia ao impacto, andlises térmicas de temperatura
de deflex@o ao calor (HDT) e calorimetria exploratoria diferencial (DSC) e andlise de
morfologia através da microscopia eletronica de varredura (MEV). A adicdo do agente
compatibilizante PEgMA de forma direta ndo apresentou melhora na adesdo entre o
Sentryglas® e os polietilenos, enquanto o emprego do masterbatch melhorou a adesdo
entre os componentes nas duas blendas. Sob tragdo e impacto, a formulacao contendo
masterbatch no HDPE se equiparou com a matriz pura, no LDPE a resisténcia ao
impacto manteve-se estatisticamente estdvel em todas as formulagdes. As aparas de
Sentryglas® aumentaram a flexibilidade do composto de HDPE além de reduzir em

12% o HDT do composto com o aumento do teor de aparas.

Palavras-chave: Aparas de Sentryglas®. londmero. HDPE. LDPE.



ABSTRACT

In the present work the incorporation of Sentryglas® ionomer scraps in two
thermoplastic matrixes based on high density polyethylene (HDPE) and low density
polyethylene (LDPE) has been discussed. The mechanical, morphological and thermal
properties of the resulting compound have been assessed, as well as another processing
route to improve mixing between the blend components. In a previous study, using a
matrix of acrylonitrile-butadiene-stirene (ABS) terpolymer, the resulting material
showed lower mechanical properties compared to neat ABS and, without
compatibilizer, there was no good bonding with the ABS matrix. Therefore, an
investigation was proposed to verify whether the change to a matrix chemically similar
to Sentryglas® would improve the mechanical properties of the resulting compound.
Formulations containing 0, 10, 20 and 40 wt% ionomer scraps in polyethylene have
been assessed and, for the highest Sentryglas® content, another formulation containing
compatibilizer maleic anhydride grafted polyethylene (PEgMA) was prepared, as well
as an extra formulation using a masterbatch containing the ionomer and the
compatibilizer PEgMA. The components were manually mixed, extruded in a twin
screw extruder and injection molded for analysis. Characterization included mechanical
testing, namely tensile, flexural and impact tests, thermal analysis, namely heat
deflection temperature (HDT) and differential scanning calorimetry (DSC), as well as
morphology analysis using scanning eletron microscopy (SEM). Straightforward
addition of PEgMA compatibilizer showed no improvement in bonding between the
Sentryglas® and the polyethylenes, whereas the use of the masterbacth improved
bonding between the constituents in the two blends. Tensile and impact strength of the
HDPE formulation containing masterbatch equalled that of the neat matrix, whereas for
LDPE the impact strength remained statistically stable in all formulations. Sentryglas®
scraps increased the flexibility of HDPE compound and reduced HDT by 12% as scrap

content increased.

Palavras-chave: Sentryglas® scrap. lonomer. HDPE. LDPE.
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1 INTRODUCAO

Devido a constante procura por novos meios de reduzir as perdas dos materiais
utilizados em processos produtivos, seja na economia gerada na reincorporagdo e
reutilizacdo ou agregando valor a um refugo quando este tem o direcionamento correto
para fins de reciclagem, torna se imprescindivel saber das caracteristicas e propriedades
que um material de refugo pode oferecer quando misturado a outro.

Um exemplo disso ¢ o Sentryglas®, que ¢ um ionémero de poli (etileno acido
metacrilico) que possui propriedades mecanicas elevadas, sendo utilizado em aplicagdes
em vidros laminados para engenharia. Este material ¢ utilizado em compositos de
engenharia, por ser mais leve, apresentar boa translucidez, alta resisténcia mecanica
sobtensao e altissima resisténcia ao estilhaco pos-quebra, por conta disso este material
vem sendo amplamente utilizado em aplicacdes tais como fachadas, adornos, balaustres,
escadas, telhados, em elementos de segurancga blindada, entre outros (DUPONT, 2009).

Apesar de sua versatilidade, o Sentryglas® apresenta dificuldades na reciclagem,
pois durante seu processo produtivo hd a geracdo de residuos que ndo sdo facilmente
reincorporados ao processo e, sendo assim, estes passam a se tornar um problema de
proporcao econdmica para a empresa no que diz respeito ao gerenciamento de residuos.
Partindo desta situagdo, gerou-se a necessidade de desenvolver estudos direcionados a
gestdo e reciclagem deste residuo, o que pode abrir uma nova opg¢do no
desenvolvimento e aplica¢do para novos materiais.

Tendo em vista o cendrio acima, serd levantada a possibilidade da incorporagao
de aparas deste iondmero Sentryglas® em matrizes de PEAD e PEBD, por este possuir
estrutura quimicamente similar ao iondmero, ter boa processabilidade, facilidade de
dispersdo, otimas propriedades mecanicas e se tratar de um material commodity que
possui baixo custo. Uma vez que ainda had poucos trabalhos relacionados a reciclagem
deste material, este estudo. apresenta uma nova alternativa de aplicagdo aos residuos.

O objetivo principal desde trabalho foi dar uma finalidade as aparas de
Sentryglas® investigando as mudancas nas propriedades mecénicas, térmicas e
morfologicas do PEAD e do PEBD aplicando metodologia de incorporacao de 10, 20 e
40% em massa de iondmero por meio de extrusdo. O material foi injetado e entdo
corpos de prova foram produzidos para os ensaios de tracdo, flexdo, resisténcia ao

impacto e HDT (temperatura de deflexdo térmica). Esses métodos foram empregados
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visando a obtencdo de informacgdes relevantes referente ao composto resultante e se

houve melhoria em relagdo aos materiais puros.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste topico sera abordado um breve resumo sobre os materiais envolvidos no
trabalho, o estado da arte, assim como os processos inseridos na obtengdo dos corpos de

prova e os ensaios utilizados.
2.1 POLIETILENO (PE)

Em sua forma mais simples, a molécula de polietileno consiste em uma cadeia
longa contendo inumeras ligagdes covalentes entre atomos de carbono ligados a um par
de atomos de hidrogénio onde, a cadeia polimérica ¢ terminada por grupos metilicos.
Diferentemente dos materiais organicos convencionais, os polietilenos ndo apresentam
estruturas com moléculas idénticas e suas resinas compreendem cadeias de tamanhos ¢
comprimentos diversos. Sua formula molecular ¢ descrita por C,,Ha4n12 onde, n € grau de
polimerizacdo que pode chegar naturalmente a 100 e ultrapassar os 250.000, assim
como seu peso molecular pode variar entre 1.400 e chegar a mais de 3.500.000

(PEACOCK, 2000). A figura 1 abaixo mostra a estrutura quimica do polietileno puro.
Figura 1 — Estrutura quimica do polietileno puro

H, H; H; Hz

HaC C C
\C - \C .
Hz H; H H;

Fonte: PEACOCK, 2000

Existem diversos tipos de polietilenos e todos possuem a mesma composi¢ao
quimica e basicamente a mesma estrutura com ligagcdes covalentes entre carbonos e
hidrogénio, as variagdes irdo surgir de grupos laterais ou ramificacdes que mudam a
natureza do material. Estas ramificagdes podem ser de grupos alquila simples, de 4acidos
e ésteres e em menor escala, podem ser provenientes de defeitos na cadeia principal do
polimero que geralmente estdo associados a grupos vinila ligado as extremidades das
cadeias. No estado solido, os defeitos e as ramificagdes na estrutura da cadeia irdo
controlar o grau de cristalinidade onde, as cadeias que apresentarem defeitos em menor

quantidade, terdo um grau de cristalinidade maior. A cristalinidade bem como a
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presenca de ramificagdes também tem influéncia direta na densidade do polietileno, no
sentido de que quanto maior a quantidade de cristais, maior ¢ a densidade e quanto
maior o namero de ramificagdes, a densidade diminui (PEACOCK, 2000).

As principais classes de polietileno estao divididas em pelo menos sete tipos tal
como estao ilustradas na tabela 1 a seguir.

a) PEAD ¢ o material quimicamente mais proximo a estrutura do polietileno
puro, ele consiste principalmente de moléculas desprovidas de ramificagdes e com baixa
concentracdo de defeitos onde, sua clevada linearidade auxilia na obtencdo de altos
graus de cristalinidade, o que resulta em uma alta densidade quando comparado a outros
tipos de polietileno. Algumas de suas resinas sdo copolimerizadas com pequenas
concentragdes de alcenos para reduzir ligeiramente sua cristalinidade e, usualmente, as
resinas de PEAD possuem densidade em torno de 0,94-0,97 g/cm?. Devido a presenca
em baixissimos teores das ramificacdes, o polietileno de alta densidade também ¢é
conhecido como polietileno linear (LPE) (PEACOCK, 2000).

b) PEBD possui essa nomenclatura em fung¢ao da concentracao substancial de
ramificagdes que, durante seu processamento, dificulta o processo de cristalizagdo
resultando em densidades relativamente baixas. As ramificagdes presentes nessa classe
de polietileno consistem principalmente de grupos etil e butil juntamente com
ramificacdes de cadeias longas. Devido as altas pressdes envolvidas em seu processo de
polimerizacdo, as ramificacdes a base dos grupos de etil e butil sdo agrupadas juntas,
separados por longos trechos de cadeia ndo ramificada. As ramificagdes de cadeias
longas aparecem de forma aleatéria por todo o comprimento da cadeia principal. O
grande teor de ramificagdes presentes na molécula do PEBD inibe a ocorréncia da
cristalizagdo, reduzindo a densidade da resina quando comparada a de PEAD, a

densidade do PEBD est4 na faixa entre 0,90-0,94 g/cm?* (PEACOCK, 2000).
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Tabela 1 — Estruturas das diferentes classes de polietileno

TIPOS  NOME IUPAC SIGLA BRASIL ESTRUTURA
~
a) HDPE PEAD T~
S~ T~ T

b) LDPE PEBD w
c) LLDPE PELBD M

d) ULDPE PEUBD W\

e) EVA EVA y

f) XLPE XLPE

g) IONOMERS  IONOMERO

Ha Ha Ionémero

Fonte: Autor

c) PELBD ¢ uma resina que consiste de moléculas contendo polietileno linear

ligado a pequenos grupos alquila em intervalos aleatorios. Esse material ¢ obtido pela
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copolimerizagdo de etileno com alcenos, e as ramificagdes mais comuns de serem
encontradas sdo as dos grupos etil, butil e hexil, mas também podem ser de variagdes de
grupos alquila tanto lineares quanto ramificados. A separagao média das ramificagoes
ao longo da cadeia principal esta na faixa entre 25-100 atomos de carbono, € as resinas
de PELBD também podem conter baixos teores de ramifica¢cdes de cadeias longas, mas
ndo na mesma propor¢do que as presentes no PEBD. A resina de PELBD pode ser
considerada quimicamente como sendo a combinagdo entre o polietileno linear e o
polietileno de baixa densidade, onde as ramificagdes dificultam a cristalizagdo até certo
ponto ¢ reduzem a densidade quando comparado ao PEAD. O resultado dessa
dificuldade ¢ que a densidade desse material estd aproximadamente entre 0,90-0,94
g/cm® (PEACOCK, 2000).

d) PEUBD ¢ um formato especial do PELBD que contém uma concentragao
muito maior de ramificagdes de cadeias curtas. Neste caso, a separacdo média entre as
ramificagdes ao longo da cadeia esta em torno de 7-25 atomos de carbono, devido a
grande presenca de ramificagdes curtas, a cristalizacdo ¢ inibida de forma efetiva
criando um material predominantemente ndo cristalino. O alto grau de desordem em sua
estrutura se reflete nas baixas densidades que estdo em torno de 0,86-0,90 g/cm?
(PEACOCK, 2000).

e) EVA ¢é um copolimero produzido a partir do mesmo processo de
polimerizacdo envolvendo altas pressdes do PEBD e, sendo assim, apresenta
ramificagdes curtas e longas juntamente com grupos de acetato (“VA” na estrutura da
tabela 1) Os grupos de acetato interagem entre si através de forgas dispersivas tendendo
a se agruparem e a inclusdo de grupos polares confere a esse copolimero alta reatividade
quimica, sendo maior que as apresentadas pelo PEAD, PEBD ou PELBD. Os grupos de
acetato dificultam a cristalizagdo conforme seu teor de incorporacdo aumenta e, estando
em proporcdes menores, apresentam propriedades fisicas similares as do PEBD, mas em
grandes proporcdes, possuem o comportamento de um elastomero. Devido a
incorporacdo do oxigénio, o copolimero EVA possui maior densidade que as resinas de
polietileno a um dado grau de cristalinidade (PEACOCK, 2000).

f) XLPE consiste em um polietileno que foi quimicamente modificado para
realizar uma ligacdo covalente entre cadeias adjacentes. As ligacdes cruzadas podem
ocorrer da ligacdo direta entre os carbonos ou entre espécies de ligacdes diferentes
como os siloxanos. Elas estdo presentes em intervalos aleatérios ao longo da cadeia

polimérica e sua concentracdo pode variar entre uma em varios milhares de 4tomos de
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carbono até uma em apenas algumas duzias de atomos de carbono. A finalidade da
ligacdo cruzada ¢ a de criar uma rede parecida com a de um gel entre as cadeias
interconectadas, essas cadeias sdao insoluveis podendo também ser preenchidas por
diversos solventes organicos. As ligagdes cruzadas dificultam a cristalizagao em fungao
da limitagdo do movimento livre entre as cadeias e, devido a combinacdo dessas
caracteristicas, a densidade do XLPE ¢ menor que as das resinas de polietileno que ele
se baseia (PEACOCK, 2000).

g) IONOMERO (ou iondémeros) sdo copolimeros de etileno e acidos acrilicos
que foram neutralizados em sua totalidade ou parcialmente para formar sais metalicos.
A copolimerizagdo dessas moléculas ocorre em condi¢des similares aquelas usadas para
a polimerizagdo do PEBD e, além da presenga dos grupos polares, os iondomeros
possuem ramificagdes que sao normalmente associadas ao PEBD. As fun¢des acidas
neutralizadas nas cadeias adjacentes interagem com os cations dos metais associados
para formarem grupos que promovem as ligacdes cruzadas entre as cadeias poliméricas.
A estrutura complexa das ramifica¢cdes de um iondmero aliados a existéncia dos grupos
polares reduz drasticamente a cristalinidade, mas apesar do baixo grau de cristalinidade,
sua densidade ¢ a maior dentre todos os polietilenos devido ao elevado peso atomico do
oxigénio e dos atomos metélicos nos grupos i6nicos (PEACOCK, 2000).

O Polietileno ¢ um polimero semicristalino, flexivel, cujas propriedades
mecanicas estdo diretamente relacionadas com sua estrutura e pela quantidade de fases
amorfas e cristalinas presentes. Esses materiais sdo quimicamente inertes em
comparac¢ao com a maioria dos produtos quimicos comuns, muito devido a sua natureza
parafinica, o alto peso molecular e a sua estrutura semicristalina. Em condi¢des normais
esse polimero ndo € toxico e pode ser usado em contato com alimentos e até produtos
farmacéuticos, mas na presenga de certos aditivos, pode ser agressivo. Em polimeros
com ramificacdes longas, tal como o PEBD, as ramificagcdes grandes aumentam a
resisténcia ao impacto, diminuem a densidade e melhoram a processabilidade enquanto
que em polimeros com ramificagdes menores/curtas, como aquelas presentes no PEAD,
aumenta-se a cristalinidade, resisténcia a tragdo em relacdo ao PEBD. O PEAD, por
apresentar maior linearidade em suas cadeias, possui maior densidade em funcdo do
maior e empacotamento de suas cadeias em relagdo ao PEBD, sendo assim, as forcas
intermoleculares também s3o maiores e agem com mais intensidade, aumentando a

cristalinidade e elevando o ponto de fusdao (COUTINHO, 2003).
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2.2 POLIETILENO DE BAIXA DENSIDADE (PEBD)

O polietileno de baixa densidade ¢ um polimero semicristalino que possui
temperatura de fusdo entre 110 e 115°C, cristalinidade em torno de 50 a 60% e, segundo
dados obtidos por espectroscopia no infravermelho, apresenta dois tipos diferentes de
ramificagdes: a primeira ¢ composta por cadeias formadas a partir de um radical livre
que ataca diretamente a liga¢dao carbono-hidrogénio que forma ramificagdes tdo longas
quanto a propria cadeia principal; e outra composta de ligacdes que sdo produzidas via
radicais livres que por sua vez formam ramificagdes curtas (COUTINHO, 2003).

O processo de obtengdo deste material passa por uma reagdo extremamente
exotérmica onde as pressoes envolvidas podem ficar entre 1000 ¢ 3000 atmosferas e
com temperaturas entre 100 e 300°C, pois acima de 300°C o polimero tende a degradar.
Um dos iniciadores mais utilizados na obten¢do de PEBD ¢ o oxigénio, mas também se
utilizam muitos peroxidos organicos. A maior dificuldade encontrada durante o
processo de fabricagdo ¢ o controle e diminui¢do das temperaturas no meio reacionario,
devido a todas essas caracteristicas, a reagdo produz um material com grande
quantidade de ramificagdes, que possuem grande relacdo com as propriedades do
polimero. O PEBD pode ser produzido em processos de extrusdo, moldagem por sopro
e moldagem por inje¢do. Suas aplicagdes no formato de filmes incluem embalagens
tanto no setor industrial quanto no alimenticio, farmaceéutico, utensilios domésticos e
revestimentos de fios e cabos, tubos e mangueiras (COUTINHO, 2003). A tabela 2
apresenta algumas caracteristicas do PEBD com indice de fluidez proximo ao utilizado

neste trabalho.

Tabela 2 — Caracteristicas gerais do PEBD

Caracteristica Método Unidades Valores
Indice de Fluidez (190°C/2,16K g) D 1238  g/10 min 8,3
Densidade D 792 glen? 0,918
Resisténcia a Tra¢dao no Escoamento D 638 MPa 9
Resisténcia a Tracao na Ruptura D 638 MPa 12
Modulo de Flexdo Secante a 1% D 790 MPa 200

Fonte: Folheto técnico Braskem PEBD BC818, Abr./2018
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2.3 POLIETILENO DE ALTA DENSIDADE (PEAD)

Uma das principais diferengas entre o processamento do etileno sob baixas
pressdes (utilizado na obtengdo de PEAD) e o processo sob altas pressoes (utilizado na
obtencdo de PEBD) estd no tipo de sistema iniciador utilizado. Os iniciadores, também
chamados de catalisadores, que sdo utilizados para polimerizar o etileno a pressdes
proximas da atmosférica foram descobertos por Ziegler-Natta. A polimerizagdo sob a
acdo de catalizadores Ziegler-Natta acontece a pressdes de etileno em torno de 10 a 15
atm e em temperaturas na faixa de 20 a 80°C em um meio rico em hidrocarbonetos
parafinicos com a presenga de um composto alquil-aluminio ¢ um sal de Ni, Co, Zr ou
Ti onde, esses sistemas cataliticos sdo ativos o suficiente para permitir que a reagao
ocorra a temperaturas inferiores a 100°C e a pressdes atmosféricas. Em processos
industriais o peso molecular do polimero ¢ controlado na faixa entre 50.000 a 100.000
(Mn) pelo processo de transferéncia de cadeia, geralmente com a presenca de
hidrogénio (COUTINHO, 2003).

O polietileno linear possui um grau de cristaliza¢ao acima de 90% por apresentar
baixo teor de ramificagdes, outro dado importante ¢ que ele apresenta pelo menos uma
cadeia lateral por 200 atomos de carbono em sua cadeia principal além de apresentar
temperatura de fusdo cristalina de aproximadamente 132°C, densidade entre 0,94 ¢ 0,97
g/cm® e peso molecular numérico médio na faixa entre 50.000 a 250.000 (Mn).
Comparando a estrutura cristalina lamelar dos polietilenos de alta e baixa densidade, as
cadeias do PEAD sao dobradas e os segmentos entre essas dobras contém 100 dtomos
de carbono, enquanto que o PEBD as cadeias sdo estendidas e apresentam segmentos
com cerca de 73 4tomos de carbono em sua zona cristalina ligados a zonas amorfas que
contém dobras longas e terminais de cadeia (COUTINHO, 2003).

A maior orientacdo das cadeias e consequente maior densidade do PEAD
resultam em um alinhamento, empacotamento e orientacdo mais eficientes fazendo com
que as forcas intermoleculares de Van der Waals atuem de forma mais intensa e
consequentemente, aumentem a cristalinidade e a temperatura de fusdo. O peso
molecular tem influéncia sobre as propriedades do PEAD no que diz respeito a cinética
de cristalizacdo, cristalinidade final e morfologia, essa influéncia ird depender da
extensao desse peso molecular pois, o PEAD de baixo peso molecular tem
comportamento fragil e se rompe a baixas deformacdes, sem formar pescoco quando

sujeito a tracao. Quando a faixa de peso molecular esta acima de 80.000, ha sempre a
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formagao de pescogo. O peso molecular também exerce influéncia sobre a resisténcia ao
impacto onde, amostras com pesos moleculares menores também sdo mais frageis e as
que apresentam pesos moleculares na faixa entre 5x10° a 10° sdo altamente resistentes
ao impacto (COUTINHO, 2003). A tabela 3 apresenta as propriedades do PEAD puro

com indice de fluidez proximo ao utilizado neste trabalho.

Tabela 3 — Caracteristicas gerais do PEAD

Caracteristica Método Unidades Valores
indice de Fluidez (190°C/2,16K g) D 1238  g/10 min 7,0
Densidade D 792 g/en? 0,957
Resisténcia a Tragdo no Escoamento D 638 MPa 28
Resisténcia a Tragao na Ruptura D 638 MPa 22
Modulo de Flexao Secante a 1% D 790 MPa 1350

Fonte: Ficha técnica Braskem PEAD JV060U, Mar./2018

2.4 SENTRYGLAS®

O iondmero Sentryglas® (SG) ¢ um composto polimérico de engenharia
desenvolvido pela Dupont, aplicado entre camadas de vidros laminados. Este material
tem mudado os horizontes no setor de plataformas de vidro, permitindo que laminados
mais finos consigam suportar carregamentos maiores e atender determinadas fungdes
estruturais. Vidros laminados feitos com esse material podem suportar grandes cargas
de tensdo, o que confere a arquitetos e engenheiros liberdade para criagdo e
desenvolvimento de novos pontos de suporte, o que permite manufaturar fachadas
maiores com o minimo de partes metalicas expostas (DUPONT, 2009).

A figura 2 mostra o esquema de aplicacdo da pelicula de Sentryglas® entre

camadas de vidros laminados.
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Figura 2 — Sentryglas® intercamadas

VIDRO LAMINADO

SENTRYGLASR
INTERCAMADAS

VIDRO LAMINADO

Fonte: DuPont Laminated Glas Interlayers, 2008

Os laminados de Sentryglas® apresentam boa estabilidade de borda e s3o menos
suscetiveis a umidade ou efeitos relacionados a condi¢oes climaticas. Misturado a uma
grande variedade de selantes na base de silicone em vidros laminados, o Sentryglas®
apresenta excelente compatibilidade, permanecendo livre de efeitos de curvatura e de
escurecimento mesmo quando exposto muitos anos a condigdes climaticas. O
Sentryglas® ¢ utilizado em vidros planos ou curvos, inclusive em vidros recozidos,
temperados, semitemperados, coloridos, aramados, impressos e serigrafados, apresenta
boa estabilidade quando comparado ao PVB e ao EVA que s3o os compostos mais
utilizados em vidros laminados, mantendo-se translucido e com boa claridade mesmo

depois de anos de uso (DUPONT, 2009).

2.4.1 Propriedades do Sentryglas®

Sob condigdes normais de pressdo e temperatura as propriedades mecanicas do
Sentryglas® intercamadas da DuPont s3o: Modulo de Young de 300 MPa, resisténcia a
tracdo de 34,5 MPa, 400% de alongamento, densidade aparente de 0,95 g/cm?®, modulo
de flexdo a 23°C de 345 MPa e temperatura de deflexdo térmica a 0,46 MPa de 43°C.
Além de apresentar maior resisténcia e rigidez quando comparado ao PVB e ao EVA, o
Sentryglas® apresenta Otima resisténcia a quebra, por manter os estilhacos presos ao
intercamada, 6tima durabilidade, flexibilidade em design e controle de radiagdo UV

(DUPONT, 2009).
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2.4.2 Perspectivas do Sentryglas® no Brasil e no mundo

Originalmente lancado com 1,52 e 2,28 mm de espessura, o DuPont™
Sentryglas® ajudou arquitetos e engenheiros a atender as rigidas regras de construcao
em regides como a Florida, que sofre com furacdes de alto nivel de destruigdo
(DUPONT, 2016). A adi¢do de laminados mais finos na linha de produtos da Dupont
aumentou o numero de aplicagdes para o produto segundo Hayati Yarkadas, diretor
global da DuPont para a divisdo Advanced Interlayers. Seguindo a mentalidade de
“menos ¢ mais”, a inser¢do do Sentryglas® mais fino no mercado abriu a possibilidade
de entrada no ramo de energia solar, permitindo a produgdo de energia limpa com
menor custo através do desenvolvimento de aquecedores mais leves e mais duraveis
(DUPONT, 2016).

A DuPont Glas Laminating Solutions, que comercializava no Brasil o interlayer
de vidro de seguranca de alto desempenho DuPont™ Sentryglas® somente em folhas
planas, passou a disponibilizar o produto em forma de rolos, aumentado a rapidez ¢ a
conveniéncia no uso de vidros laminados mais resistentes em aplicagdes de arquitetura.
Segundo o fabricante, a nova versao em rolo do Sentryglas® utiliza as mesmas
matérias-primas das folhas planas mantendo, portanto, suas vantagens estruturais e de
rigidez (SENTRYGLAS..., 2016).

No Brasil, a Fanavid, uma das lideres do mercado vidreiro, possuindo 53 anos de
experiéncia no mercado, que se destaca no atendimento aos setores automotivo e da
construgdo civil e arquitetura, foi a grande responsavel pela comercializagdao do
Sentryglas® no Brasil, atuando de forma importante na insercdo do iondémero no
segmento automotivo. Em 2012 o produto foi aplicado pela Fanavid nos para-brisas dos
carros da prova Stock Car a fim de garantir maior protecdo, nitidez dptica e conforto ao
ocupante do veiculo (MAXPRESS, 2016).

O Sentryglas® tem sido um elemento-chave em alguns dos projetos mais
notaveis do mundo envolvendo vidros laminados, como as lojas de equipamentos
eletronicos de ponta (Apple) em vdrias partes do globo, os balaustres dos terragos no
piso superior do Marina Bay Sands em Cingapura e as estruturas de vidro especiais
como as da Torre Willis em Chicago e as do Alice Tulley Hall no Lincoln Center em
Nova York. A rigidez e a resisténcia extras do interlayer conferem ao Sentryglas®

vantagens em termos de seguranca quando o vidro ¢ usado em balatlstres, coberturas
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elevadas, fachadas claras, aplicagdes de alta seguranca e projetos para uso em zonas de

vento extremo (SENTRYGLAS..., 2016).

2.5 IONOMEROS EM BLENDAS POLIMERICAS

Os iondmeros sdao definidos como polimeros que contém cadeias principais
hidrofobicas e pequenas quantidades de grupos i6nicos unidos a seus grupos laterais ou
terminais. Estes materiais possuem aplicacdes comerciais diversas devido a suas
propriedades fisico-mecanicas, térmicas e Oticas originadas pelas interacdes idnicas
produzidas na presenga de ions metalicos. Devido as excelentes propriedades adesivas
os iondmeros sdao utilizados em recobrimentos por extrusao, co-extrusao e laminagao,
sendo também utilizados na fabricagdo de pecas moldadas por sopro e em embalagens
de alimentos. Seu uso se estende desde a industria automotiva, médica até a elétrica
(GUTIERREZ; BRAHAM, 1999).

Segundo os autores Marx, Caulfield e Cooper (1972), que apresentaram um
novo modelo ‘“agregado” para iondmeros em seu trabalho sobre morfologia de
iondmeros, esses polimeros sdo geralmente preparados através da copolimerizagdo de
uma olefina tal como o etileno, butadieno ou estireno, juntamente com um acido
carboxilico tal como o 4cido acrilico e o metacrilico. Depois da formacdo do
copolimero, estes sdo ionizados para entdo formarem os iondmeros (MARX;
CAULFIELD; COOPER, 1972).

Os autores ainda comentam que o iondmero pode apresentar modelos de formas,
sendo os dois mais importantes o modelo homogéneo e o de clusters (grupos). O
modelo homogéneo consiste na presen¢a de uma fase cristalina e outra amorfa onde, os
grupos acidos e seus sais estdo distribuidos de forma aleatoria na forma de dimeros
(dois meros) na fase amorfa. Enquanto que o modelo de grupos consiste na combinagao
de uma fase cristalina e outra amorfa contendo grupos i6nicos de 100 A de didmetro
embutidos na fase amorfa (MARX; CAULFIELD; COOPER, 1972).

A figura 3 mostra o processo de polimerizagdo de um iondmero de poli (etileno

acido metacrilico), que € o objeto de estudo deste trabalho.
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Figura 3 — Polimerizacdo do Poli(etileno acido metacrilico)
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(a) Copolimerizag¢do de etileno e acido metacrilico (1* etapa)
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(b) Estrutura do ionémero neutralizado por hidréxido metalico,
acetato ou sal similar (MX) (2* etapa)

Fonte: Ionomers, 2016

Os 1iondmeros podem ter até 15% de suas unidades monoméricas
funcionalizadas com grupos i0nicos, € estes grupos irdo causar modificagdes de
estrutura e de propriedades. Essa capacidade aumenta o interesse cientifico nesses
componentes. As interagdes idnicas e suas associagdes com a matriz organica podem ser
mudadas dependendo da estrutura do grupo i6nico, do tipo de ion metélico, grau de
neutralizacdo, cristalizagdo, flexibilidade das cadeias poliméricas, presenga de agentes
plastificantes e comportamento reologico. O comportamento dos iondmeros em blendas
poliméricas promove alteragdes estruturais que sdo identificadas pela variagdo de
temperaturas de cristalizacdo, fusdo e de transi¢ao vitrea. Essas mudancas podem afetar

também a resisténcia ao impacto (GALVANI; PESSAN, 2003).
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2.6 ESTADO DA ARTE

No que diz respeito a incorporacao de Sentryglas® que € um iondmero a base
poli (etileno acido metacrilico) em matrizes termoplésticas, Bonse e De Almeida (2015)
incorporaram 10 e 20% em massa de ionOmero com e sem agente compatibilizante de
PPgMA em uma matriz de PP/EPDM/talco, obtendo um material com propriedades
mecanicas superiores ao composto PP/EPDM/talco puro onde, a resisténcia a tragdo e o
modulo elastico apresentaram melhora de 8 e 20% respectivamente e sem a ac¢do direta
do agente compatibilizante. Apesar da melhora em alguns aspectos, houve reducdo de
cerca de 90% na deformag@o na ruptura e queda de 75% na resisténcia ao impacto,
aumento de cerca de 10% no HDT e diminui¢do do indice de fluidez do composto.

Em outro trabalho semelhante, Bonse e Oliveira (2016) incorporaram 10, 20 e
40% em massa de Sentryglas® em ABS e adicionando os agentes compatibilizantes
PPgMA (Polipropileno graftizado com anidrido maleico) e PEgMA (Polietileno
graftizado com anidrido maleico) em mais duas formulagdes contendo 40% de material
incorporado também em ABS para fins de comparagdo sobre a eficicia dos
compatibilizantes. Neste trabalho as propriedades mecanicas foram inferiores as do
ABS puro, ndo havendo boa adesdo na auséncia de agente compatibilizante. O HDT
diminuiu cerca de 15%, a flexibilidade aumentou com o aumento do teor de
incorporacdo ¢ o PEgMA atuou melhorando a adesdo, resisténcia ao impacto e a
deformacao a ruptura comparando com a blenda ndo compatibilizada.

Estudar uso de iondmeros como forma de melhorar as propriedades mecanicas
ndo ¢ um assunto novo a comunidade cientifica, uma vez que os primeiros relatos sobre
o termo “iondmero” datam do inicio da década de 60, Litterman e Marvel (1965) foram
um dos primeiros autores a abordar um exemplo de como sintetizar um material deste
tipo. Na mesma década, impulsionados pelo crescimento exponencial nas pesquisas
sobre a caracteristica dos iondmeros, Rembaum; Baumganner; Eisenberg (1968)
vulcanizaram um elastdmero carboxilado baseado em copolimeros de butadieno e acido
acrilico com enxofre, utilizando o ZnO como catalizador, averiguando posteriormente
que a incorporagdao de grupos carboxilatos em elastomeros influenciaram fortemente
suas propriedades (SAMUEL, 2002).

Desenvolvendo sobre o assunto de incorporacdo de iondmeros em matrizes
termoplasticas, Samuel (2002), abordou a sintese e caracterizagdo de novos ionomeros

baseados em copolimeros de butadieno estireno pela sulfonacdo seguida de
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neutralizagdo com Zinco. Dentre os resultados obtidos, o autor destaca a melhora na
estabilidade térmica a oxidagdo, melhora nas propriedades fisicas introduzidas pela
funcionalizagdo dos grupos i0nicos provenientes do iondmero, melhora nas
propriedades mecanicas em func¢ao da incorporagao das particulas de enchimento a base
de silica e estearato de zinco contido no estireno sulfonado e uso do iondmero
produzido como agente compatibilizante para a obten¢do de uma blenda miscivel
contendo duas borrachas imisciveis (SAMUEL, 2002).

Em anos anteriores estudos semelhantes abordando o uso de ionomeros
combinados a matrizes a base de elastdmeros foram investigados por diversos autores,
entre eles estdo Bellinger, Sauer e Hara (1994) que analisaram o efeito nas propriedades
de tensao a fratura de blendas feitas com o iondémero de poliestireno sulfonado
combinado a poliestireno puro. Os autores constataram que houve um desvio positivo
da regra das misturas onde a tenacidade a fratura e resisténcia a tragdo tiveram melhora
em todas as composicdes estudadas e, principalmente, nas formulagdes com menores
teores de incorporacdo de iondomero (10% em massa). Esse resultado foi atribuido a boa
dispersdo da fase rigida do iondmero na matriz de poliestireno puro aliada a boa adesao
interfacial entre as fases onde, aparentemente as particulas do iondmero foram
determinantes para a obtencdo desses resultados (BELLINGER; SAUER; HARA,
1994). Posteriormente Hara e Sauer (1998) chegam a mesma constatagdo de que a
melhora das propriedades mecanicas ocorre em concentragdes relativamente pequenas
do iondmero na mistura, mas este efeito s6 € possivel caso o iondmero, que possui
maior densidade de ligagdes fisicas de emaranhamento (cross-links), tiver boa aderéncia
entre suas particulas dispersas e a matriz polimérica (HARA; SAUER, 1998). Em ano
anterior ao trabalho apresentado por Bellinger, Sauer e Hara (1994), os autores Cho e
Jeon (1993) ja partilhavam do conceito de que devido ao carater da estrutura do
iondmero, os grupos ionicos deles formariam agregados i6nicos resultando em ligagdes
fisicas fortes de carater parecido ao de ligagdes cruzadas, promovendo grandes
alteracdes nas propriedades fisicas do material nos quais sdo inseridos (CHO; JEON,
1993).

Ainda sobre o uso de iondmeros em blendas envolvendo elastdmeros, Antony e
De (1999) estudaram o efeito do estearato de zinco em blendas de iondmeros
processaveis por fusdo a base de sais de zinco de PEAD e borracha de EPDM
maleatados onde, a blenda contendo iondmero apresentou maior viscosidade do que a

correspondente sem adicdo de iondmero. Os autores constataram que a adicdo do
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estearato de zinco reduziu a viscosidade do fundido da blenda ionomérica e que ela
apresentou propriedades fisicas superiores a blenda sem iondmero, mostrando também
que a adicdo do estearato de zinco aumentou a resisténcia a tragcdo, a elongacao,
resisténcia ao rasgo e menores tensdes internas quando aliado ao iondmero. Através de
analises de infravermelho foi possivel constatar a presenca de interagdes idnicas entre o
estearato de zinco e a blenda contendo iondmero e que estudos relacionados ao
reprocessamento revelaram o carater de elastdmero termoplastico do composto
(ANTONY; DE, 1999).

Fundamentando sobre a microestrutura, o trabalho desenvolvido pelos autores
Sauer e Hara (1998) demonstra que as blendas poliméricas contendo um iondmero
como um de seus componentes podem criar combinagdes interessantes de propriedades
mecanicas que podem conferir vantagens especificas as blendas, se comparadas a
homopolimeros ndo i6nicos. Em uma blenda polimérica contendo um iondémero, ¢
importante saber como suas propriedades variam em fun¢do da quantidade de ions
disponiveis em sua composi¢do. Em grupos idnicos polares, o iondmero tende a formar
agregados e aglomerados que interagem com pares i0nicos ricos e formam uma segunda
fase. Esta fase tem sua propria temperatura de transicao vitrea que € significativamente
maior que a por¢ao que possui a fase da matriz. Anélises dinamicas (tal como o TGA)
mostram dois picos distintos de perda/queda, indicando a presenga de duas temperaturas
de transicdo vitrea ocorrendo acima da Tg de um homopolimero (HARA; SAUER,
1998).

Hara e Sauer (1998) dizem que microestrutura do iondmero pode exercer grande
influéncia no aumento das propriedades mecénicas e, sendo assim, € importante ter
informagdes sobre como ¢ a morfologia deste componente. A complexidade da
microestrutura de iondmeros parcialmente cristalinos baseados em polietileno de baixa e
de alta densidade onde, a complexidade da microestrutura aumenta conforme ocorre a
adicao de agregados i6nicos mais parecidos com a fase amorfa do iondmero. Como
resultado desta mudanga na microestrutura, a melhora nas propriedades mecéanicas pode
acontecer com uma conversao de 30 a 50% do copolimero acido do qual o iondmero ¢
formado, em iondmeros amorfos, a conversdo completa do copolimero acido em geral
ird apresentar o melhor balango de propriedades mecanicas.

A influéncia das interagdes idnicas na miscibilidade entre os materiais passou a
ser investigada e, neste estudo feito em 1998, foi abordo a mistura de iondmeros

amorfos a base de poliéster e poli (etileno tereftalato) com poliamida (Nylon 66)
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contendo o manganés como portador das espécies idOnicas. Neste experimento o grau de
miscibilidade aumentou devido a reagdes de transesterificacdo ocorridas durante o
processo de mistura do fundido. Em blendas similares contendo o sédio como portador
de espécies idnicas, o efeito de melhora na miscibilidade ndo se fez presente
provavelmente devido a mistura pobre entre os componentes em funcdo da maior
viscosidade do fundido. Segundo os autores, a incorpora¢do de um iondOmero no
polimero precursor do mesmo, produziu um material mais rigido e resistente a fratura.
A blenda resultante aparentemente apresentou melhoria em suas propriedades quando a
concentragdo de ions aumentou. Em misturas entre polimeros imisciveis, a adicdo
mesmo em pequenas quantidades de um iondmero adequado, além de oferecer algum
grau de miscibilidade, melhorou algumas propriedades mecanicas (HARA; SAUER,
1998).

No trabalho apresentado por Cho e Jeon (1993), que estudaram as propriedades
mecanicas e térmicas de blendas de PEAD/ionomero, a blenda PEAD/iondmero foi
imiscivel em todas as composi¢des por eles estudadas e propriedades tais como
resisténcia a tragdo, deformagdo na ruptura e resisténcia ao rasgamento diminuiram.
Este comportamento se deu em funcdo da pouca adesdo entre as interfaces dos
componentes da blenda, provocadas pela introdugdo de grupos polares nas cadeias de
polietileno, mas devido a estrutura em rede dos iondmeros, a energia necessaria para
promover uma mistura em composi¢des com maior concentragdo de iondmero €
reduzida. A superficie de fratura do iondmero apresentou um padrdo ondulado,
caracteristico de reticulados resistentes e semelhantes a borracha. A analise térmica da
blenda evidenciou a presencga de dois picos endotérmicos distintos conforme o teor de
iondmero aumentou, os resultados apontaram para a formacao de dois cristais distintos
devido a diferenca de polaridade entre as cadeias dos polimeros, o que explicou a
imiscibilidade da blenda. Este resultado ndo era esperado, pois a estrutura quimica
olefina dos polimeros eram praticamente iguais. Os autores comentam que estes
resultados também foram observados em blendas contendo PEBD e outros tipos de
iondmeros (CHO; JEON, 1993).

Ja os autores Jiang, Zhou e Zhang (1993) estudaram a compatibilizacio em
blendas de iondmeros contendo poli(estireno-co-4-vinilpiridina) e poli(butil metacrilato-
co-4-vinilpiridina) que continham pequenas unidades comuns de piridina. As blendas
foram reagidas com acetato metalico e acido carboxilico respectivamente e ambas

apresentaram cargas positivas. Os resultados obtidos através da andlise de DSC
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mostraram que houve certo aprimoramento na miscibilidade em fun¢@o da introdugao
dos grupos idnicos, mas ndo havendo uma interagdo columbica favoravel entre os
iondmeros. O DSC mostrou que as blendas obtidas formaram um sistema multifasico e
que a compatibilizacdo melhorou nas composi¢des onde a propor¢do de piridina era
similar e com cargas positivas, indicando que nas blendas de iondmeros com cargas
positivas idénticas apresentam melhora significativa em sua compatibilidade (JIANG;
ZHOU; ZHANG, 1993).

Em trabalho parecido, Kalfoglou, Skafidas e Sotiropolou (1994) estudaram a
compatibilizagdo da blenda de poli (etileno tereftalato)/PELBD com a adi¢do do
iondmero sddico de poli (etileno-co-acido metacrilico) como agente compatibilizante
em diversas concentragdes. Através dos resultados obtidos em seus ensaios, os autores
constataram as propriedades de tracdo demostraram ter caracteristicas da presenca de
compatibilizagdo mecanica, uma vez que todas as outras técnicas de caracterizagdo
utilizadas indicaram para a presenca de um sistema de fases separadas. A razdo de
concentragdo entre o PET/PELBD influenciou na compatibilizagao, assim como com a
presenca de 10% em massa de agente compatibilizante nas composi¢des contendo
maiores teores de PET apresentaram as melhores propriedades mecanicas. Os autores
sugerem que a melhora na compatibilizacdo se deu em fungdo da forte ligagao
interfacial entre a interfase PET/iondmero (KALFOGLOU; SKAFIDAS;
SOTIROPOLOU, 1994).

Novamente abordando a utilizacdo do etileno-acido metacrilico, Lahor,
Nithitanahul e Grady (2004) estudaram a compatibiliza¢do da blenda de PEBD/Nylon6
com o iondmero a base do copolimero de etileno-acido metacrilico parcialmente
neutralizado com soédio. Através de andlises morfologicas e térmicas do composto
resultante, foi constatado que a adicdo de 0,5 partes por cem partes de resina (pcr) de
iondomero foi suficiente para melhorar a compatibilizagdo da blenda PEBD/Nylon6
evidenciada pela reducdo do tamanho da fase dispersa. Medicdes feitas por TGA
mostraram melhora na estabilidade térmica de ambos componentes da blenda na
presenca do iondmero, os resultados do DSC demonstraram que conforme o teor de
iondmero aumentou, a temperatura de cristalizacdo do Nylon6 diminuiu, levantando a
hipotese de que houve interacao na forma de uma reagdo quimica entre o ionémero € o
Nylon6, posteriormente confirmada pelo teste de Molau (LAHOR; NITHITANAKUL,;
GRADY, 2004).
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Em outro trabalho, envolvendo blendas contendo etileno e iondmero, Mekhilef,
Kadi e Ajji (1992) investigaram o efeito dos compatibilizantes de estireno-butadieno-
estireno € um iondmero na a morfologia e propriedades mecanicas da blenda de
policarbonato modificado com PEAD. Foram comparados os efeitos da adicdo de 1 e
5% em massa de agentes compatibilizantes com o composto puro, € o0s autores
constataram que a blenda compatibilizada n3o apresentou diferenca em suas
propriedades mecanicas em relacdo a blenda pura. Foi visto que o copolimero de
estireno-butadieno-estireno pode interagir somente com uma fase e que a adi¢do de 1%
de ionomero foi capaz de aumentar o modulo de elasticidade da blenda. A andlise da
morfologia mostrou grande mudanga no tamanho da fase dispersa (polietileno) atribuida
a compatibilizacdo do grupo etileno do iondmero com a fase de menor tamanho e a
reacdo entre o grupo carbonato do policarbonato e o grupo 4acido do iondémero. A
investigacdo feita utilizando técnicas de DSC e FTIR da blenda binaria contendo
policarbonato ¢ o iondmero mostrou a ocorréncia de reagdes quimicas do tipo
transesterificacdo (MEKHILEF; KADI; AJJI, 1992).

Continuando o desenvolvimento sobre compostos contendo polietileno com
iondmeros, Suh, Damon e Tanaka (1995), estudaram a formacao de cargas espaciais nas
blendas de polietileno e iondmeros a base de acido metacrilico, neutralizados com sodio
e zinco. Os autores chegaram a conclusdo de que as amostras da blenda
polietileno/iondmero apresentaram duas fases distintas apesar da semelhanga quimica
entre seus componentes, ¢ durante um processo de envelhecimento térmico/voltaico, foi
constatado que em ambas as misturas a ocorréncia de um pico de corrente na
temperatura de 60°C associado ao movimento das cargas espaciais. Nos dois compostos
estudados, houve o acumulo de cargas espaciais negativas e, utilizando uma
aproximagdo da distribui¢do de cargas espaciais de equilibrio, mostrou que além de
serem negativas e uniformes, a aproximacao foi mais répida na blenda contendo o
iondmero neutralizado com so6dio do que na de zinco (SUH; DAMON; TANAKA,
1995).
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3 METODOLOGIA

Neste topico serdo abordados os materiais envolvidos no trabalho, as
formulacdes que foram utilizadas, a metodologia empregada para obtencdao de

resultados e o uso da andlise de variancia para embasar as discussdes de resultados.

3.1 MATERIAIS E EQUIPAMENTOS UTILIZADOS

Os seguintes materiais foram utilizados neste trabalho.

a) Polietileno de alta densidade virgem Braskem, IF: 6,7g/10min;

b) Polietileno de baixa densidade virgem Braskem, IF: 7,1g/10min;

¢) Aparas do Iondmero de Sentryglas® cedidos pela Dupont;

d) Agente compatibilizante de polietileno graftizado com anidrido maleico,

PEgMA, contendo 1,5% de MA, da empresa Additive (Polybond 3349);

3.2 ESPECTROCOPIA NO INFRAVERMELHO (FTIR)

O Sentryglas® foi caracterizado por andlises de Espectroscopia no
Infravermelho com  Transformada de Fourier (FTIR) utilizando-se um
espectrofotometro FT-IR Nicolet 6700 modelo Magna 560. Para esta andlise de FTIR
foram utilizados filmes finos de amostras do material. O filme foi produzido prensando-
se uma pequena amostra de material sobre uma chapa metalica aquecida, amolecendo-a
e deslizando-a sobre a superficie, permitindo assim a obten¢ao do filme fino. O espectro
foi obtido no modo transmissdo e consistiu de um acimulo de 32 varreduras com

resolucdo de 4.000 cm™.

3.3 FORMULACOES

Foram preparadas doze formulagdes para estudo comparativo de propriedades
em relag@o a incorporagao do Sentryglas® contemplando também o uso do masterbatch
(MB) para observar se houve melhora na mistura dos componentes € mais uma
contendo somente o SG puro para fins de comparagao. As formulagdes e seus

componentes estdo apresentados na tabela 4.



Tabela 4 — Formulagdes utilizadas e sua composi¢ado

Componentes
F lacod
ormulagdes PEAD (%) Sentz;g)las@ PESMA (per)
0
PEAD-SG 100-0 100 0 0
PEAD-SG 90-10 90 10 0
PEAD-SG 80-20 80 20 0
PEAD-SG 60-40 60 40 0
PEAD-SG-PEgMA 60-40-4 60 40 4
PEAD-MB 60-40-4 60 40 4
Componentes
Formula¢d
OTIiag0es PEBD (%) Sentzég)las’@ PEgMA (per)
0

PEBD-SG 100-0 100 0 0
PEBD-SG 90-10 90 10 0
PEBD-SG 80-20 80 20 0
PEAD-SG 60-40 60 40 0
PEBD-SG-PEgMA 60-40-4 60 40 4
PEBD-MB 60-40-4 60 40 4

Fonte: Autor

3.4 EXTRUSAO
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Antes do procedimento de extrusdo, os pellets de PEAD e PEBD e as aparas de

SG foram secos em estufa a 60°C por um periodo de no minimo oito horas (para os

polietilenos) e uma hora (para o SG) para prevenir que ocorressem problemas

relacionados ao acumulo de umidade durante o processamento. Para dar inicio a

extrusdo foram pesadas cinco formulagdes dos materiais utilizados neste estudo, tal

como a tabela 5 demonstra a seguir.



Tabela 5 — Quantidade de massa por formulagao

Massa componentes

Formulagdes PEAD (g) Sentzjas@ PEgMA (per)
PEAD-SG 100-0 1000 0 0
PEAD-SG 90-10 900 100 0
PEAD-SG 80-20 800 200 0
PEAD-SG 60-40 600 400 0

PEAD-SG-PEgMA 60-40-4 600 400 40
PEAD-MB 60-40-4 600 400 40
Massa componentes

Formulagoes PEBD (g) Sentr(;slas@ PEEMA (per)
PEBD-SG 100-0 1000 0 0
PEBD-SG 90-10 900 100 0
PEBD-SG 80-20 800 200 0
PEAD-SG 60-40 600 400 0

PEBD-SG-PEgMA 60-40-4 600 400 40
PEBD-MB 60-40-4 600 400 40

Fonte: Autor
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Apds a pesagem dos materiais nas propor¢oes descritas anteriormente, cada

formulagdo foi misturada manualmente (mistura fisica), a fim de conferir uma

distribui¢do mais homogénea do material das aparas em suas respectivas matrizes. O

material misturado foi posto no funil de alimentacdo em pequenas proporgoes, até que

toda a massa fosse extrudada.

A extrusora foi programada com o perfil de temperatura tal como ¢ demonstrado

na tabela 6 a seguir.
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Tabela 6 — Perfil de temperatura de extrusao

Velocidade
Temperatura das zonas de aquecimento de N
e 30 do PEBD (°C) Alimentagio Rotagdo (rpm) Torque (N.m)
(%)
TS1 - Alimentagdo 165
TS2 170
TS3 175
1 2 29a4
TS4 175 0 >0 7240
TS5 180
TS6 - Saida 170
Velocidade
Temperatura das zonas de aquecimento de . Torque (N.m)
na extrusdo do PEAD (°C) Alimentagio Rotagao (rpm) Torque (N.m) SG puro
(%)
TS1 - Alimentagdo 190
TS2 195
TS3 195
1 2 29a4 4 2
TS4 195 0 50 9a45 5a5
TS5 195
TS6 - Saida 190

Fonte: Autor

O sistema de extrusdao foi montado de modo a simular as condi¢des reais de
trabalho, onde a massa polimérica extrudada passa por um sistema de resfriamento a
agua e em seguida ¢ cortado em um moinho de facas.

Apbs o término da extrusdo, todas as treze formulacdes foram identificadas e
devidamente armazenadas para dar inicio ao processo de inje¢do que serd descrito no

topico a seguir.

3.5 INJECAO DE CORPOS DE PROVA

Tal como foi feito no processo anterior, o material resultante da extrusdo foi
seco em estufa por um periodo de no minimo oito horas antes do inicio da inje¢cdo para
evitar problemas relacionados com o acimulo de umidade dos quais poderiam ser
prejudiciais a obtengdo de corpos de prova.

ApoOs alguns acertos nos parametros de inje¢do, a programacdo dos perfis de
temperatura ficaram idénticas para os dois tipos de materiais. Esta a¢ao foi tomada

devido a dificuldade em encontrar uma faixa de temperatura ideal onde o fluxo de
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material contendo as maiores concentragdes de Sentryglas® fosse perfeito a ponto de
evitar a ocorréncia da aderéncia entre o corpo de provas e as paredes do molde. Esta
acdo permitiu que a inje¢ao dos corpos de prova fosse garantida. A tabela 7 a seguir

descreve os parametros de injecao utilizados.

Tabela 7 — Parametro de injecdo para ambos os materiais

Parametros de inje¢do - Matrizes Parametros de inje¢do - SG puro
Pressao de injegdo (bar) 700 |Pressdo de ijegdo (bar) 1000
Pressdo de recalque (bar) 500 [Pressdo de recalque (bar) 700

Temperatura Bico (°C) 200 [Temperatura Bico (°C) 200
T zona 1 (°C) 195 |Tzonal (°C) 195
T zona 2 (°C) 190 |T zona 2 (°C) 190
T zona 3 (°C) 185 |T zona 3 (°C) 185
T molde (°C) 50 |Tmolde (°C) 50

Tempo de refrigeracao (s) 15  |Tempo de refrigeracao (s) 15

Fonte: Autor

Ap0s os parametros estarem definidos, cada formulagao foi injetada seguindo a
programacao descrita anteriormente. A massa polimérica apos ser depositada no funil de
alimentacdo, foi transportada até¢ a zona de aquecimento onde aqueceu até fundir, em
seguida houve o transporte da massa fundida por intermédio da rosca que também
funciona como pistao, pressionando o polimero fundido através do canal de entrada do
molde até preenché-lo completamente. A pressao de recalque foi aplicada para garantir
o preenchimento completo da cavidade do molde até a completa solidificacio do
polimero. Ao término do processo de resfriamento o molde se abriu e ejetou a arvore de
fundi¢do através dos pinos extratores. Os corpos de prova foram destacados de seus
galhos, identificados e entdo armazenados em ambiente controlado para posteriormente

serem submetidos a ensaios mecanicos.

3.6 ENSAIOS MECANICOS

Neste topico serdo abordados os tipos de analises e ensaios mecanicos utilizados

no presente trabalho, comentando as variaveis de ensaio.
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3.6.1 Ensaios de tracio

Para o ensaio de tracdo em ambos os materiais foi utilizado um extensometro de
50 mm com abertura para a leitura de até 500% de deformacao, a velocidade de ensaio
para o PEBD foi de 50 mm/min enquanto que para o PEAD a mesma foi aumentada
para 100 mm/min para acelerar a sua ruptura. Foram selecionados cinco corpos de prova
de forma aleatoria para cada formulagdo, desta forma os resultados seriam mais
abrangentes no que diz respeito ao comportamento dos materiais resultantes. Para
conseguir levantar uma amostragem de no minimo cinco corpos de prova, s6 foram
considerados aqueles que romperam dentro da regido de leitura do extensometro. Para o
calculo de maior precisdao do modulo de tragdo, mais cinco corpos de prova de cada
formulacgdo foram tracionados até atingirem a deformacao de 1% com a velocidade de 5
mm/min, a leitura foi feita com um extensdometro de 50 mm e abertura de +50, com
leitura méaxima de 100% de deformagdo. A maquina utilizada para obtenc¢do dos
resultados foi a Instron 5567 com a célula de carga especifica para tracdo (SKN). Os

ensaios foram realizados conforme a norma ASTM D638.

3.6.2 Ensaios de flexao

No ensaio de flexdo em trés pontos a distancia entre apoios foi de 50 mm, a
velocidade de ensaio foi de 1,3 mm/min e a deformagdo maxima ficou em 5%. Neste
ensaio foi usada novamente a maquina universal de ensaios Instron 5567, mas com a
célula de carga especifica para o ensaio de flexdo seguindo as instrugdes encontradas na
norma ASTM D790. Foram selecionados cinco corpos de prova de forma aleatdria para
cada formulacdo e o ensaio transcorreu levando em consideragdo o deslocamento

vertical do apoio superior de tal forma que garantisse a leitura até¢ 5% de deformacao.

3.6.3 Ensaio de impacto

No ensaio de impacto Charpy foram ensaiados dez corpos de prova entalhados
para cada formulagao utilizando o martelo de 5,4 J. O entalhe em V foi feito em um dos
lados do corpo de prova exatamente em seu ponto médio, realizado por entalhadora da
marca [Instron. Antes de iniciar a obtencdo de resultados, um exemplar de cada

formulacao foi testado para averiguar se todos atenderiam as condi¢des de ensaio, mas
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foi averiguado que para as formulagdes do PEBD os corpos de prova s6 romperam a
partir das concentragdes acima de 20% de incorporacao de Sentryglas® e, portanto, para
a obtengdo de resultados satisfatorios, foi realizado o procedimento de impacto
criogénico, que consistiu em mergulhar cinco corpos de prova de cada formulagdo, ja
entalhados em nitrogénio liquido por dez minutos, para que depois fossem impactados
imediatamente apds serem retirados do banho criogénico. O ensaio foi realizado em

equipamento da marca Instron, modelo Ceast 9050, conforme a norma ASTM D6110.

3.6.4 Ensaio de HDT (Temperatura de Deflexdo Térmica)

Para conseguir levantar uma amostragem de no minimo dois corpos de prova,
suficientes para fazer uma repeticdo de acordo com a norma, foram selecionados quatro
corpos de prova de forma aleatdria para cada formulagdo. Antes de iniciar o ensaio, 0s
corpos de prova foram medidos para que entdo o software calculasse a quantidade de
massa a ser acoplada em cada estagdo para aplicar carga de 0,455 MPa, conforme a
norma ASTM D648. Os ensaios foram realizados no equipamento HDT-VICAT da
CEAST Italy. No decorrer do ensaio, o software levantou as temperaturas na qual cada

corpo de prova atingiu a deflexdo de 0,25mm.

3.6.5 Indice de fluidez

Como uma forma de determinar o comportamento do composto resultante
quando fundido, foi realizado o indice de fluidez de todas as formulac¢des utilizando
uma massa padrao de 2,16 kg e temperatura de 190°C (utilizada para PEs) gerando uma
tensdo de cisalhamento correspondente a T, = 1,94)(104 Pa conforme a norma ASTM
D1238. Apo6s o corte das dez partes do extrudado proveniente da maquina do ensaio em
um intervalo de tempo conhecido, as partes foram pesadas para entdo ser calculado o
indice de fluidez em g/10min. O equipamento utilizado foi da marca Ceast modelo Melt

Flow Modular Line.
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3.6.6 Ensaio de DSC (Analise Térmica Diferencial Exploratoria)

Neste ensaio as amostras de cada formulacao foram cortadas, usando furador de
rolha e alicate, em formato de discos circulares, a partir de corpos de prova injetados. A
massa de cada amostra ficou entre 5 e 15 mg, de acordo com a especificagdo da
maquina de andlise. Cada amostra foi hermeticamente fechada em pequenas panelas de
aluminio sendo sempre comparadas a uma panela de referéncia vazia. O aquecimento
ocorreu sob taxa de 10°C/min até chegar ao patamar de 180 °C, ao chegar nesta
temperatura o sistema de refrigeragcdo ¢ acionado até que o sistema chegue a
temperatura de 26°C. Neste ensaio ndo foi registrado os dados da curva de resfriamento.
O forno entdo pode ser aberto, outra amostra pode ser inserida e os procedimentos
serem repetidos. Conforme a andlise acontece, o software Thermo Analysis compila as
informagdes ilustrando-as em curvas de fluxo de energia calorifica associadas a
transi¢des nos materiais em fungdo da temperatura. O equipamento utilizado no ensaio

foi da marca T4 Instruments, modelo Q20.

3.6.7 Microscopia Eletronica de Varredura

Para dar inicio a andlise estrutural dos corpos de prova, foi selecionado um
exemplar de cada formulagdo para serem submetidos a impacto criogénico para entao
levantar informagdes sobre a superficie de fratura. Cada corpo de prova foi devidamente
cortado para nivelar sua altura em aproximadamente 10 mm. Para remover eventuais
sujeiras e poeira da superficie de fratura utilizou-se um bulbo de sopro de borracha.

Os corpos de prova foram identificados e dispostos num porta amostras em
estacdes numeradas para auxiliar a rastreabilidade. Por se tratar de um material pouco
condutor, foi feita a metalizagdo com particulas de ouro em equipamento da marca Boc
Edwards, modelo Scancoat Six. O porta-amostras foi posicionado num suporte acoplado
a porta da camara de vacuo do MEV, a porta foi fechada, criou-se vacuo entdo a analise
teve inicio. O microscépio utilizado era de bancada da marca Jeol, modelo JSM6010LA.
Todos os resultados obtidos neste procedimento e em todos os anteriores serao

apresentados no topico de resultados e discussoes.
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3.7 ANALISE DE VARIANCIA — ANOVA

A anadlise de variancia ¢ uma ferramenta que consiste em decompor e avaliar
simultanecamente a variacdo total de duas ou mais amostras envolvidas num
experimento, testando se existem diferencas significativas entre elas. O experimento ¢é
dividido em partes das quais podem ser atribuidas causas controladas (conhecidas) e
causas nao controladas ou nao controlaveis (desconhecidas). O erro ou residuo
experimental estard atrelado ao material ou ao ambiente no qual o experimento esta
sendo conduzido. Essa andlise auxilia na interpretacdo dos efeitos desconhecidos que
causam uma variagdo ao acaso nos dados obtidos experimentalmente (ANJOS, 2005).

Em outras palavras, a andlise de varidncia ANOVA ¢ uma ferramenta estatistica
utilizada para averiguar se ha variagdo entre os grupos populacionais envolvidos em
experimentos diversos através da comparacao entre as médias aritméticas destes grupos
e analise de variancias amostrais. Essa ferramenta foi utilizada para verificar a variancia
nos resultados dos ensaios mecanicos deste estudo para o fator unico onde, foi
levantado um teste de hipotese com intervalo de confianga de 95% (o = 0,05) para que
os resultados da probabilidade “valor p” fossem interpretados com o intuito de embasar

as discussoes dos resultados e auxiliar nas conclusoes.

3.8 REGRA DE MISTURA

Segundo Rabelo (2000), ao se adicionar uma carga em um polimero com o
intuito de formar um material conjugado bifasico, t€m-se como ideia principal que as
propriedades mecanicas do material resultante serdo intermediarias as propriedades
apresentadas pelos dois componentes da mistura e, sendo assim, as propriedades
mecanicas efetivas de um material compdsito podem ser matematicamente estimadas
relacionando as propriedades dos materiais constituintes e seus respectivos volumes
relativos (RABELO, 2000). A regra de mistura na qual a propriedade P de um material

composito ¢ dada pela equagdo 1 a seguir:

P:PaXVa+PbXVb (1)

Os indices a e b se referem aos dois componentes € V' ¢ a fracdo volumétrica

relativa destes mesmos componentes. A regra de mistura neste caso sO esta sendo
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aplicada na pratica supondo que a adesdo entre os materiais ¢ perfeita (RABELO,
2000).

Okoroafor et al. (1992) afirmam que quando o valor P de uma propriedade
mecanica proveniente de uma blenda fica acima da média aritmética ponderada da
propriedade de seus componentes, ¢ utilizado o termo “sinérgico” para indicar esta
melhora, enquanto que o contrario ¢ utilizado “ndo sinérgico” para descrever o carater
desta combinagao (OKOROAFOR, 1992). Em seu estudo ha a representacdo grafica do
efeito das concentracdes dos componentes em uma blenda, onde o termo “sinérgico”
corresponde ao desvio positivo em relagdo a regra de mistura, “ndo sinérgico” ao desvio
negativo ¢ “aditivo” corresponde ao comportamento tedrico da combinacdo dos
componentes da blenda. A figura 4 a seguir demonstra essa representacao.

Porém ndo ¢ facil obter sinergismo para componentes de uma blenda.
Geralmente, a incompatibilidade faz com que as propriedades fiquem bem abaixo dos
valores previstos pela regra de misturas (MEISTER, 2000).

Segundo El-Hibri e Shari (2016), como consequéncia da compatibilidade em
blendas poliméricas, as propriedades mecanicas, quimicas e térmicas, bem como outras
caracteristicas de mistura, ficam geralmente proximas daquelas previstas pela regra da
mistura. Além disso, a melhoria de propriedade sinérgica pode ocorrer, dando origem a

materiais economicamente atraentes para certas aplicacdes (EL-HIBRI; SHARI, 2016).
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Figura 4 — Representacao grafica da regra de mistura
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Fonte: Autor

Por meio de calculos utilizando a equagdo 1, porém substituindo-se a fra¢ao
volumétrica pela massica, o conceito da regra de mistura sera utilizado neste trabalho

para auxiliar a interpretacdo dos resultados obtidos e averiguar se ha sinergia entre os

componentes da blenda.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste topico serdo apresentados os resultados obtidos nas andlises e ensaios
mecanicos juntamente com um breve comentdrio e discussdo sobre o comportamento

dos materiais estudados.

4.1 ESPECTROSCOPIA DO INFRAVERMELHO (FTIR)

Conforme investigado por Oliveira (2016), cujo trabalho abordou a incorporagao
de SG e matriz de ABS, o espectro de FTIR obtido das aparas que confirmaram sua

composicado estd ilustrado na figura 5 a seguir.

Figura 5 — Espectro de FTIR das aparas de Sentryglas®

90«5
an-f
so-f
5o-f

404

% Transmittance

304

20

=
2853

12923

. | e e e e | e e et
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenumbers (cm-1)

Fonte: Espectrofotometro de infravermelho Thermo Scientific Nicolet 6700 (OLIVEIRA, 2016)

O espectro de FTIR obtido do residuo apresenta as bandas caracteristicas de
polietileno e do acido metacrilico, quais sejam:
- 2923 cm’': absorcio da deformacio axial assimétrica de CH,, banda tipica de
polietileno;
- 2853 cm': absorcdo da deformacdo axial simétrica de CH,, banda tipica de
polietileno;
- 1700 cm’™: absorcdo da deformagio axial simétrica de C=0 de acido carboxilico;

- 1535 cm™: absor¢io da deformagdo axial assimétrica do grupo carboxilato;
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- 1467 cm™: sobreposi¢do da absor¢do da deformagdo angular assimétrica de CH; e da
deformacdo angular (tipo tesoura) de CH,, banda tipica de polietileno;
- 1254 cm™: absorcdo da deformagio axial de O-C(=0)-C;
- 723 cm’™': absorcdo do movimento conjunto tipo balanco dos grupos CH, quando
ligados em uma sequéncia de 4 ou mais, banda tipica de polietileno.

Fez-se ainda uma sobreposi¢do do espectro das aparas de Sentryglas® com o
espectro de um iondmero de etileno acido metacrilico, ion sédio da biblioteca Aldrich

Condensed Phase, conforme ilustrado na figura 6.

Figura 6 — Sobreposic¢do dos espectros das aparas de Sentryglas® e de um iondmero de
etileno acido metacrilico, ion sodio
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Fonte: Espectrofotometro de infravermelho Thermo Scientific Nicolet 6700 (OLIVEIRA, 2016)

A partir da interpretagdo das bandas do espectro das aparas e a sobreposicao com
o espectro do iondmero de etileno acido metacrilico, ion s6dio da biblioteca Aldrich
Condensed Phase, a sobreposicdo indica que o material das aparas se trata mesmo de

um ionomero de etileno acido metacrilico (OLIVEIRA, 2016).
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4.2 INDICE DE FLUIDEZ

Este ensaio foi realizado utilizando o material dos galhos (polimero congelado
dos canais de alimentagdo e de distribui¢do) de cada formulagdao obtida. Foram feitas
duplicatas para caracterizar o comportamento dos fundidos e a figura 7 a seguir mostra a

média dos valores obtidos neste calculo.

Figura 7 — Indice de fluidez para todas as formulagdes
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Fonte: Autor

A figura 7 demonstra como a incorporagdo de SG, que possui indice de fluidez
igual a aproximadamente 3,2 g/10min (menor que os dois polietilenos), diminuiu o
indice de fluidez do composto resultante conforme seu teor aumentou. Determinar o
indice de fluidez das aparas de SG puro foi importante para saber seu comportamento
no estado fundido, e juntamente com o auxilio de informagdes obtidas da literatura, que
fosse possivel descobrir a faixa de temperatura na qual este material pudesse ser
processado. Através desse resultado, o SG puro pode ser extrudado e injetado utilizando
praticamente os mesmos parametros empregados nas formulagdes de PEAD, havendo
somente um leve aumento no torque durante a extrusdo (de 45 N.m até
aproximadamente 52 N.m) e diferenca nas pressdes de injecdo e recalque (aumento de

700 para 1000 bar e de 500 para 700 bar respectivamente).
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4.3 ENSAIO DE TRACAO

Os graficos de tensao x deformacgdo obtidos no ensaio de tragdo para cada
formulacao encontram-se no apéndice A. A partir da figura 8 serdo mostrados os
graficos da média dos valores obtidos para cada composi¢do avaliada, envolvendo os
dois tipos de materiais utilizados neste trabalho. Os dados estatisticos calculados pela
ferramenta ANOVA também serdo apresentados, juntamente com os graficos da lei de
mistura em sequéncia ilustrando primeiramente a resisténcia a tracao, o valor do médulo

elastico de tracdo, o alongamento e os valores de tenacidade.

Figura 8 — Valores médios de resisténcia a tragdo para todas as formula¢des do PEAD e
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Fonte: Autor

Observa-se pela figura 8 que o valor da resisténcia a tracdo no escoamento das
blendas apresentou reducdo na propriedade mecanica em relagdo ao PEAD puro, o que
pode ser justificado pela menor resisténcia a tracdo apresentada pelas aparas de SG e
também pela provavel falta de adesdo entre as aparas e a matriz, o que poderia estar
gerando pontos de concentragdo de tensdo, reduzindo a propriedade mecanica. Nota-se
que o SG puro apresentou resisténcia a tragdo menor que a especificada pelo fabricante
(34,5 MPa), indicando que pode ter ocorrido redu¢ao em sua propriedade mecanica em
funcdo de alguma degradacao sofrida pelo material ao longo do processo de obtengao

das aparas, que pode ter sido agravado com o processamento empregado neste trabalho
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na obtencdo dos corpos de prova, o que poderia explicar a reducdo da resisténcia a
tracdo para as formulagdes de PEAD. Outra hipdtese € que, conforme foi constatado no
trabalho apresentado por Cho e Jeon (1993), a blenda PEAD/ionémero ¢ imiscivel ¢ a
queda na propriedade de resisténcia a tragdo se deu em fun¢ado da pouca adesao entre as
fases dos componentes da blenda, mas vale ressaltar que para concentracdes maiores de
iondmero, a energia necessaria para a mistura dos componentes ocorrer diminui (este
efeito também foi constatado para o PEBD) (CHO; JEON, 1993).

Para verificar se houve ou ndo diferenca significativa entre as formulagdes de
PEAD, foi utilizado a ferramenta estatistica ANOVA comparando somente as colunas

onde ha duvida se houve alguma diferenga, conforme ¢ ilustrado na tabela 8.

Tabela 8 — Valor P na comparacao de resisténcia a tragdo de formulagdes de PEAD

Formulagdes Comparadas Valor P
PEAD-SG 60-40 e PEAD-SG-PEgMA 60-40-4  0,1378182
PEAD-SG 60-40 e PEAD-MB 60-40-4 0,0098725

Fonte: Autor

Observou-se que a incorporacdo direta de 4 pcr do agente compatibilizante
PEgMA nado foi estatisticamente significativa a ponto de determinar que o agente
compatibilizante foi efetivo na transferéncia da carga aplicada para o material
incorporado conforme ¢ demonstrado no valor P acima de 0,05.

Comparando as formulagdes ilustradas na tabela 8, aparentemente a
incorporacdo de 4 pcr de PEgMA usando o masterbatch surtiu efeito positivo na
propriedade de resisténcia a tra¢do, indicando haver a provavel melhora na adesdo entre
os componentes onde, a ferramenta de calculo estatistico ANOVA, demonstra haver

diferenca significativa na variacao apresentada em fun¢ao do valor P abaixo de 0,05.
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Figura 9 — Comparacao da resisténcia a tragdo de PEAD/SG com a linha da regra de
mistura
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Fonte: Autor

Pela figura 9, para as formulagdes de PEAD observa-se que, as blendas de
PEAD/SG apresentam resisténcia a tracdo abaixo dos valores previstos pela regra de
mistura, indicando falta de sinergia entre os componentes da blenda para esta
propriedade.

Voltando a observar a figura 8, as colunas referentes ao PEBD demonstram que
a incorporacdo das aparas de SG foi favoravel ao aumento da resisténcia a tragdao em
relagdo ao PEBD puro. Este resultado, diferentemente do que foi visto com o PEAD,
seguiu como o esperado, pois o SG apresenta maior valor de resisténcia a tragdo que o
PEBD e conforme o teor de aparas aumentou, a blenda resultante apresentou um
comportamento de maior resisténcia a tragao.

Novamente, observando os dados do ANOVA foi possivel averiguar que houve
diferencas significativas em praticamente todas as formulagcdes de PEBD, tal como ¢

demonstrado na tabela 9.
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Tabela 9 — Valor P na comparagdo da resisténcia a tragao de formulagoes de PEBD

Formulagdes Comparadas Valor P
PEBD-SG 100-0 e PEBD-SG 90-10 0,0075520
PEBD-SG 90-10 e PEBD- SG 80-20 0,0023049
PEBD-SG 80-20 ¢ PEBD-SG 60-40 0,0008259
PEBD-SG 60-40 e PEBD-SG-PEgMA 60-40-4  0,8772477
PEBD-SG 60-40 e PEBD-MB 60-40-4 0,0300973

Fonte: Autor

Logo na comparagdo da formulagdo 90-10 houve aumento significativo segundo
0o ANOVA apesar de parecer sutil quando observado na figura 8. Essa tendéncia
continua até a formulagdo de maior teor de SG, como ¢ evidenciado pelos valores P
abaixo de 0,05.

A incorporagdo de 4 pcr do PEgMA, tal como apresentado nas formulagdes do
PEAD, nd3o foi estatisticamente significativa. Aparentemente nessas condi¢des de
processamento o agente compatibilizante nao foi efetivo.

Observando a figura 8 e as formulagdes ilustradas na tabela 9, novamente o
masterbatch aparentemente teve influéncia na mistura dos elementos da blenda, mas
neste caso atuando na reducdo na propriedade de resisténcia a tragdo. O ANOVA
demonstrou haver diferenga significativa na varia¢do apresentada, apresentando valor P

ficando abaixo de 0,05.
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Figura 10 — Comparagdo da resisténcia a tragdo das blendas de PEBD/SG com a linha
da regra de mistura
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Fonte: Autor

De acordo com o grafico da regra de mistura da figura 10, as formulagdes de
PEBD apresentaram tendéncia de aumento na resisténcia a tragdo, com resultados

seguindo bem préximo a regra de mistura, sem mostrar sinergia entre os componentes
da blenda.
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Figura 11 — Valores médios do mddulo eléstico a tragdo para todas as formulacdes do
PEAD e PEBD
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Fonte: Autor

Segundo Hara e Sauer (1998), em algumas blendas de carater miscivel podem
desenvolver sinergismo em certas propriedades mecanicas tal como o modulo elastico.
Esta situacdo acontece devido a interacdes favoraveis entre os componentes da blenda
em condigdes especificas ao longo de segmentos de suas moléculas, que podem levar a
redugdo de propriedades mecéanicas (HARA; SAUER, 1998).

Observando a figura 11 e comparando o mddulo eldstico de tragdo do PEAD
puro com suas demais formulagdes, houve queda nos valores de modulo elastico da
blenda conforme aumentou o teor de incorporacao de aparas, indicando que o composto
resultante aparentemente ¢ mais flexivel que o PEAD puro. Esse comportamento era
esperado, uma vez que o médulo elastico de tracdo do Sentryglas® (especificado em
300 MPa pelo fabricante) ¢ menor que o apresentado pelo PEAD.

Apesar das aparas de SG puro apresentar modulo elastico duas vezes maior que
o especificado pelo fabricante, este ainda pode conferir flexibilidade ao composto
resultante. Este resultado pode estar relacionado a possiveis degradagdes relacionadas a
perda de transparéncia, devido ao aumento da cristalinidade sofridas pelo Sentryglas®
ao longo do processo de fabricacdo, de corte (para formagdo das aparas) e do

reprocessamento para obtengao de corpos de prova para estre trabalho.
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Para saber se houve variagdes significativas na propriedade mecanica estudada,
novamente foi utilizada a ferramenta de calculos estatisticos ANOVA, tal como ¢

demonstrado na tabela 10 a seguir.

Tabela 10 — Valor P na comparacdo do mddulo de tragdo de formulagdes de PEAD

Formulagdes Comparadas Valor P
PEAD-SG 60-40 e PEAD-SG-PEgMA 60-40-4  0,0530505
PEAD-SG 60-40 e PEAD-MB 60-40-4 0,0012039

Fonte: Autor

Observando o valor P calculado, pode-se constatar que a aparente reducdo no
moédulo de tragdo ndo foi significativa, uma vez que ficou acima de 0,05 e, portanto,
nessas condigdes de processamento, provavelmente, o PEgMA ndo surtiu o efeito
esperado de conferir melhora na adesao entre a fase dispersa e a matriz.

No caso da comparagao com o masterbatch, o valor P calculado demonstra que a
redu¢do no modulo de tracao (aumento da flexibilidade) foi significativa ficando abaixo
de 0,05 e que, para essa condicdo de processamento, provavelmente o agente
compatibilizante teve o efeito esperado atuando na melhora de adesdo entre os

componentes da blenda.

Figura 12 — Comparagdo do modulo elastico de tracdo das blendas de PEAD/SG com a
linha da regra de mistura
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De acordo com o grafico ilustrado na figura 12 referente a regra de mistura, fica
evidente que era esperado uma tendéncia de aumento da flexibilidade do composto
resultante e que somente a formulacdo contendo 10% de incorporacdo se encontra na
linha dos valores teoricos calculados. As outras formulagdes, embora abaixo desta linha,
ainda se encontram proximas e indicam a necessidade de melhoria nas condi¢des de
mistura dos componentes ao longo do processamento.

Novamente observando a figura 11 e observando as colunas de resultados do
PEBD, os valores de modulo de resisténcia a tracdo aumentaram conforme aumenta o
teor de incorporacdo de aparas, indicando que houve o efeito inverso ao ocorrido no
PEAD com a diminui¢do da flexibilidade do composto resultante. Segundo Hara e
Sauer (1998), em blendas bifasicas imisciveis pode acontecer o aumento de uma ou
mais propriedades elasticas tal como o mddulo eléstico, que se estende para todas as
composi¢des da blenda (HARA; SAUER, 1998).

Novamente esse comportamento era esperado, pois conforme aumentou-se o
teor de aparas, a blenda resultante apresentou valores de modulo de tragdo maiores e
mais proximos aos do SG puro. A formulacido contendo agente compatibilizante sem o
masterbatch foi a Unica a apresentar reducdo no modulo de tragdo. A tabela 11
demonstra os calculos do ANOVA comparando as formulagdes de maior concentragao

de SG com as contendo agente compatibilizante.

Tabela 11 — Valor P na comparag¢dao do modulo de tragdo de formulagdes de PEBD

Formulagdes Comparadas Valor P
PEBD-SG 60-40 e PEBD-SG-PEgMA 60-40-4  0,0030054
PEBD-SG 60-40 ¢ PEBD-MB 60-40-4 0,7172454

Fonte: Autor

Nesse caso a adicdo de PEgMA atuou de forma a desviar o modulo eléastico
negativamente em relacdo a linha da regra de mistura conforme visto na figura 12,
aumentando a flexibilidade do material, este resultado pode indicar que ndo houve boa
compatibilidade e/ou adesdo entre a fase dispersa e a matriz, o que pode ter impedido a
resposta mais parecida com as demais formulacdes. O calculo do valor P do ANOVA,

na formulagdo com adi¢do direta de agente compatibilizante, aponta para uma variacao
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significativa ficando abaixo de 0,05, corroborando a hipotese de ndo ter ocorrido boa
adesdo entre os componentes da blenda.

Comparando a formulacdo de PEBD-SG 60-40 com o masterbatch, o
comportamento do modulo de tragdo se manteve o mesmo, nao apresentando variagao
significativa, conforme expressado pelo valor P calculado (ficando acima de 0,05). Este
resultado ndo conclusivo para apontar se hd melhora na adesdo entre os componentes da
blenda em fungdo do masterbatch, também sendo possivel dizer que o agente
compatibilizante ndo surtiu o efeito esperado, por nao aumentar seu modulo de tragao

quando comparado a formulag¢ao contendo 40% de SG.

Figura 13 — Comparacdo do médulo elastico de tragdo das blendas de PEBD/SG com a
linha da regra de mistura
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Comparando os resultados obtidos com a linha da regra de mistura, a figura 13
demonstra que os valores estdo muito proximos da linha da regra de mistura, indicando
que para os teores estudados, o PEBD possa ter uma compatibilidade com o SG um

pouco melhor que o PEAD.
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Figura 14 — Valores médios de alongamento para todas as formulagdes de PEAD e
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O comportamento visto no grafico de deformacao na ruptura demonstrado na
figura 14 mostra, no caso do PEAD, como o alongamento do material sofreu alteragcdes
com o aumento da concentracdo de SG. Conforme o teor de aparas aumentou, nas
formulacdes PEAD-SG 90-10 e PEAD-SG 80-20, houve redugcdo média nesta
propriedade de 13 e 62% respectivamente em comparacdo com o PEAD puro,
provavelmente em fun¢do da falta de adesdo entre os materiais, causando falhas na
interface que funcionariam como concentradores de tensdo e resultando na ruptura
prematura do material.

Analisando as formulagdes de PEAD-SG 60-40 com a PEAD-SG 80-20 e as
contendo agente compatibilizante observa-se a importancia da andlise estatistica, tal

como a tabela 12 demonstra a seguir.

Tabela 12 — Valor P na comparagdo da deformac¢do na ruptura de formulagdes de PEAD

Formulagdes Comparadas Valor P
PEAD-SG 80-20 ¢ PEAD-60-40 0,1298959
PEAD-SG 60-40 e PEAD-SG-PEgMA 60-40-4  0,0600714
PEAD-SG 60-40 e PEAD-MB 60-40-4 0,2131350

Fonte: Autor
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O célculo do valor P na comparagdo entre PEAD-SG 80-20 e 60-40 demonstra
ndo haver diferenca estatisticamente significativa entre elas, bem como a formulacao
contendo agente compatibilizante aplicado de forma direta, também mostra ndo haver
variacdo estatisticamente significativa no alongamento, em fungdo destes valores
estarem acima de 0,05, justamente pelos desvios apresentados na medida.

Continuando a analise e observando a coluna de resultados apresentados pelo
masterbatch, novamente o valor P calculado pelo ANOVA demonstrou que nao haver
variagdo significativa para esta propriedade mecanica, € que estatisticamente as
formulagdes analisadas possuem o mesmo comportamento, podendo indicar que o

agente compatibilizante ndo surtiu o efeito desejado.
Figura 15 — Comparacao da deformagdo da ruptura das blendas de PEAD/SG com a
linha da regra de mistura
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O grafico da figura 15 evidencia que era esperada a tendéncia de reducdo no
alongamento da blenda resultante, mas que devido a provavel presenca de
heterogeneidades na estrutura e/ou incompatibilidade, a capacidade de deformagdo foi
severamente prejudicada.

Segundo Utracki e Dumoulin (1995), para misturas ndo compatibilizadas, as
propriedades do estado so6lido (alongamento na ruptura) versus composicao geralmente
apresentam um forte desvio negativo da aditividade (regra da mistura). Assim,

recomendam que a preparacdo ou misturas comercialmente vidveis devem envolver
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compatibiliza¢do, por meio de adicdo de agente compatibilizante ou mistura reativa
(UTRACKI; DUMOULIN, 1995).

Observando o comportamento do alongamento para as colunas de resultados do
PEBD na figura 14, com excec¢do da formulagdo de PEBD-SG 90-10 onde ha queda na
deformacdo de aproximadamente 4% em relacio ao PEBD puro, todas as outras
formulagdes apresentaram crescimento em seu alongamento conforme o teor de aparas
aumentou. Apesar do composto resultante apresentar um comportamento
estatisticamente estavel, ¢ a partir da formulagdo com 20% de SG que surge a primeira
variacao significativa segundo o ANOVA. A tabela 13 a seguir demonstra as variagdes

em funcao do valor P.

Tabela 13 — Valor P na comparagao da deformag¢do na ruptura de formulagdes de PEBD

Formulagdes Comparadas Valor P
PEBD-SG 80-20 e PEBD-SG 60-40 0,0184325
PEBD-SG 60-40 ¢ PEBD-SG-PEgMA 60-40-4  0,6976280
PEBD-SG 60-40 e PEBD-MB 60-40-4 0,0013008

Fonte: Autor

O aumento no alongamento para a formulacido de PEBD-SG 60-40 foi de
aproximadamente 15% em relacdo ao PEBD puro e essa resposta pode ter acontecido
em funcdo da maior concentragdo de material incorporado e por esse ter caracteristicas
de um elastomero, o que aumentou sua capacidade de deformagdo. Analisando as
formulacdes contendo agente compatibilizante, a alteragdo significativa na deformacgao
ocorre somente no masterbatch.

Observando o comportamento das formulagdes analisadas na tabela 13
juntamente com o grafico ilustrado pela figura 14 e o calculo do valor P do ANOVA,
fica evidente que houve alteracdo estatisticamente significativa na propriedade de
deformacao, indicando que nessas condi¢des de processamento, somente a adi¢ao direta
de agente compatibilizante nao foi efetiva.

Continuando com a andlise, a formulacdo contendo o masterbatch apresentou
melhora de aproximadamente 22% em relacdo a de PEBD-SG 60-40, sendo uma
variacdo estatisticamente significativa segundo o valor P calculado pelo ANOVA

(ficando abaixo de 0,05). Essa constatacdo demonstra que para essas condicdes de
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processamento a mistura dos componentes da blenda foi mais efetiva, e que

consequentemente o agente compatibilizante provavelmente cumpriu seu papel.

Figura 16 — Comparacdo da deformagdo na ruptura das blendas de PEBD/SG com a
linha da regra de mistura
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Fonte: Autor

Observando o grafico da figura 16 ¢ possivel dizer que novamente a propriedade
de deformagdo ficou proximo da linha da regra de mistura e, além disso, foi possivel
averiguar que o emprego do masterbatch foi eficaz, a ponto de provocar um desvio
positivo em relagdo a linha da regra da mistura, sugerindo um aumento na

compatibilidade, como pode ser visto no ponto acima da linha da regra de mistura.



62

Figura 17 — Valores médios de tenacidade para todas as formulagdes do PEAD e PEBD
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O comportamento da tenacidade na figura 17 mostra como a capacidade de
absor¢do de energia até a ruptura nos dois materiais (a area sob a curva tensdo
deformacgdo) portou-se de maneira semelhante a deformagdo na ruptura. Ou seja, no
PEAD foi possivel observar a tendéncia de redu¢do na propriedade até a formulagdo
contendo 20% de SG, seguida de leve aumento. No PEBD ficou evidente para todas as
formulagdes a tendéncia de aumento de tenacidade.

Observou-se que o material resultante nas formulacdes de PEAD reduziu
drasticamente a sua capacidade de absor¢do de energia antes de romper, mas a partir da
composicao contendo 40% de SG sem agente compatibilizante a tenacidade aumentou e
tornou a cair na formulacdo seguinte contendo agente compatibilizante. Esse
comportamento pode estar relacionado a falta ou a pouca adesdo entre os componentes
da blenda, que por sua vez podem estar sendo causados pelo mau emprego do agente
compatibilizante que provavelmente, por ndo promover a adesdo, atuou como
concentrador de tensdo reduzindo a tenacidade. A utilizacdo do masterbatch
aparentemente promoveu a melhor adesdo entre os componentes da blenda, conferindo
aumento nessa propriedade mecanica. A tabela 14 mostra estatisticamente como as

formulagdes contendo agente compatibilizante variaram.
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Tabela 14 — Valor P na comparagao da tenacidade de formula¢des de PEAD

Formulagdes Comparadas Valor P
PEAD-SG 60-40 e PEAD-SG-PEgMA 60-40-4  0,0284164
PEAD-SG 60-40 e PEAD-MB 60-40-4 0,1014767

Fonte: Autor

De acordo com valor P calculado pelo ANOVA, a redugdo na tenacidade entre
os grupos analisados foi significativa, sendo evidenciada pelo valor abaixo de 0,05.

Apesar de aparentar uma melhora na tenacidade em fung¢do do masterbatch,
demonstrada no grafico da figura 17, o valor P calculado mostra que nao houve variagdo
estatisticamente significativa (ficando acima de 0,05), justamente pelo grande desvio

padrdo nas medidas.

Figura 18 — Comparagdo da tenacidade das blendas de PEAD/SG com a linha da regra
de mistura
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De acordo com o grafico da figura 18, novamente as formulagdes de PEAD
demonstram ter baixa sinergia entre seus componentes, mas também foi possivel
observar que o masterbatch promoveu a melhoria desta interacdo, enquanto somente a
incorporagao do agente compatibilizante levou a piora desta propriedade mecanica.

Prosseguindo com a analise, mas observando o comportamento demonstrado

pelas colunas do PEBD na figura 17, os resultados indicaram para a melhoria na



64

propriedade mecanica calculada conforme o teor de incorporacdo das aparas aumentou,
mas de maneira sutil a ponto de ndo serem consideradas estatisticamente significativas

segundo o ANOVA. A tabela 15 demonstra estes valores calculados.

Tabela 15 — Valor P na comparacdo da tenacidade de formula¢des de PEBD

Formulagdes Comparadas Valor P
PEBD-SG 60-40 ¢ PEBD-SG-PEgMA 60-40-4 0,6277217
PEBD-SG 60-40 e PEBD-MB 60-40-4 0,0901820

PEBD-SG-PEgMA 60-40-4 ¢ PEBD-MB 60-40-4 0,0519158

Fonte: Autor

Analisando a tabela 15, o valor P calculado comparando cada grupo entre si a
partir da formulacdo contendo 40% de SG, demonstra que ndo ha variacdo
estatisticamente significativa entre eles, portanto o aparente aumento da tenacidade esta
relacionado a grande dispersdao de dados obtidos como ¢ visto na figura 17. Neste caso,
ndo ha como dizer se a presenca do agente compatibilizante bem como a utilizagdo do

masterbatch foi efetiva para o aumento da tenacidade.

Figura 19 — Comparagao da tenacidade das blendas de PEBD/SG com a linha da regra
de mistura
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Apesar do que foi exposto nos comentarios anteriores, o grafico da figura 19
demonstra novamente que os valores de tenacidade ficaram proximos, porém abaixo da
linha da regra de mistura, mas também foi possivel observar que tanto a incorporagao
do agente compatibilizante como o emprego do masterbatch agiu no sentido de
aproximar mais essa linha, podendo indicar uma melhora na compatibilidade entre os

componentes da blenda resultante, levando a melhoria desta propriedade mecanica.

4.4 ENSAIO DE FLEXAO

Os graficos de tensdo x deformagdo e de propriedades mecanicas obtidos no
ensaio de flexdo de cada formulagcdo encontram-se no apéndice B. As figuras 20 e 23
mostram a média dos valores obtidos para cada um dos corpos ensaiados para o PEAD e
PEBD, ilustrando primeiramente a resisténcia a flexao (figura 20) e em seguida o valor

do moddulo elastico de flexao a 0,3% de deformacao (figura 23).

Figura 20 — Valores médios de resisténcia a flexdo para todas as formulagcdes do PEAD
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Na figura 20, analisando as colunas de resultados do PEAD, observou-se que
houve leve aumento, mas com subsequente manutencdo do comportamento de

resisténcia a flexao conforme aumentou o teor de aparas de SG. Esse comportamento
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ndo era esperado, uma vez que o SG apresenta resisténcia a flexdo menor que a da
matriz utilizada e, nesse caso, por se tratar de um ensaio de flexdo os corpos de prova
ficaram sujeitos a esfor¢os de tragdo e compressao ao mesmo tempo, nao foi possivel
identificar o efeito do agente compatibilizante. Neste experimento os esforgos de tragao
tendem a ampliar o tamanho das falhas enquanto que os de compressdo tendem a
diminui-los, tornando dificil a determinagao correta da agdo do PEgMA.

Segundo Cho e Jeon (1993), que estudaram a incorporagdao de iondmeros em
polietileno, blendas de polimeros quimicamente similares podem ser imisciveis e
apresentar comportamentos dificeis de prever. Essa caracteristica ¢ recorrente em
blendas envolvendo poliolefinas e ¢ atribuida a diferenca de polaridade entre as cadeias
poliméricas da blenda (CHO; JEON, 1993).

Na figura 20 ¢ possivel perceber que hd uma leve queda na resisténcia a flexdo a
partir das formulagdes contendo agente compatibilizante, e utilizando o ANOVA, para
determinar se houve alguma diferenca estatisticamente significativa, fica evidente que
ha diferencas significativas na formulacdo com 10% de SG e na que contém o
masterbatch. Ao que tudo indica o emprego do masterbatch para estas condi¢des pode
ter promovido a melhora na adesdo entre os componentes da blenda. A tabela 16

demonstra os valores calculados.

Tabela 16 — Valor P na comparacdo da resisténcia a flexdo de formula¢des de PEAD

Formulagdes Comparadas Valor P
PEAD-SG 100-0 e PEAD-SG 90-10 0,0243766
PEAD-SG 90-10 e PEAD-SG 80-20 0,7735326
PEAD-SG 80-20 e PEAD-SG 60-40 0,0564531
PEAD-SG 60-40 e PEAD-SG-PEgMA 60-40-4  0,4131741
PEAD-SG 60-40 e PEAD-MB 60-40-4 0,0004250

Fonte: Autor
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Figura 21 — Comparagao da resisténcia a flexao das blendas de PEAD/SG com alinha da
regra de mistura
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Fonte: Autor

Apesar de ser esperada uma tendéncia de reducdo na resisténcia a flexdo como
mostra a figura 21, aparentemente ocorreu o inverso nas formula¢des de PEAD. Neste
caso a regra de mistura indica haver sinergia entre os componentes da blenda. A tUnica
excecdo ocorre na formulagao onde ¢ empregado o masterbatch indicando que a mistura
foi efetiva em funcdo da melhora na adesdo que gerou o subsequente aumento da
flexibilidade.

Segundo Xie, Xu e Zhou (1990), blendas envolvendo poliolefinas e ionomeros,
podem ter comportamento aditivo, segundo a regra de misturas, e ainda assim
apresentar comportamentos antagonicos. A sinergia entre os componentes de uma
blenda nao ¢ s6 dependente da melhoria da adesdo promovida por agentes
compatibilizantes, mas também pelo grau de similaridade entre a estrutura dos
componentes envolvidos (XIE; XU; ZHOU, 1991).

Voltando a figura 20 e observando as colunas de resultados do PEBD,
aparentemente ele apresentou um comportamento analogo ao exposto pelo PEAD, onde
ocorreu aumento na resisténcia a flexdo conforme o aumento do teor de SG. Neste caso,
pelo fato do SG ser mais resistente a flexdo que o PEBD puro, o aumento na resisténcia
a flexdo era esperado. Com o auxilio do ANOVA, fica evidente que houve variagdes
significativas em praticamente todas as formulacdes, exceto na primeira contendo

agente compatibilizante. A tabela 17 demonstra estas variagoes.
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Tabela 17 — Valor P na comparacdo da resisténcia a flexdo de formulagdes de PEBD

Formulagdes Comparadas Valor P
PEBD-SG 100-0 e PEBD-SG 90-10 0,0000078
PEBD-SG 90-10 e PEBD- SG 80-20 0,0000231
PEBD-SG 80-20 ¢ PEBD-SG 60-40 0,0000024
PEBD-SG 60-40 e PEBD-SG-PEgMA 60-40-4  0,8090295
PEBD-SG 60-40 ¢ PEBD-MB 60-40-4 0,0356130

Fonte: Autor

Os grupos comparados nas trés primeiras linhas demonstram através do valor P
calculado que houve variagdes estatisticamente significativas conforme o teor das
aparas de SG aumentou, corroborando a afirma¢do de que a incorporagdo das aparas
aumentou a resisténcia a flexao.

A quarta linha da tabela 17 além de mostrar que nao houve variacdo na
propriedade mecanica (em fun¢do do valor P maior que 0,05), demonstra que
novamente ndo foi possivel identificar qualquer alteragdo no comportamento do
material em funcdo do agente compatibilizante devido ao tipo de solicitacdo que ¢
imposta no ensaio de flexdo.

Continuando a andlise dos grupos que contém agente compatibilizante, a
formula¢do na qual foi empregado um masterbatch no processamento, apresentou
variacdo estatisticamente significativa para a redugdo da resisténcia a flexdo do material.
Este resultado provavelmente aconteceu em funcdo da melhor adesdo entre os
componentes da blenda que levou a um comportamento mais proximo ao da matriz de

PEBD.
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Figura 22 — Comparagdo da resisténcia a flexao das blendas de PEBD/SG com a linha
da regra de mistura
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Fonte: Autor

No caso do PEBD, o grafico da figura 22 indica haver a tendéncia de aumento
na resisténcia a flexao do composto resultante conforme o teor de SG aumenta, mas essa
redu¢do seguiu bem proximo aos valores tedricos calculados segundo a regra de

mistura, sendo possivel dizer que houve boa sinergia entre os componentes da blenda.

Figura 23 — Valores médios de modulo de flexao a 0,3% para todas as formulac¢des do
PEAD e PEBD
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Observando a coluna de resultados do PEAD da figura 23, diferente do
comportamento da resisténcia a flexao, observa-se uma redugdo gradativa no moddulo
elastico de flexdo com o aumento do teor de aparas de SG, indicando haver aumento na
flexibilidade do composto de PEAD. Este comportamento era esperado, uma vez que o
modulo de flexdo do SG ¢ menor que o da matriz em que foi incorporado.

Nas formula¢des contendo agente compatibilizante so € possivel dizer que houve
variagdo estatisticamente significativa naquela onde foi empregado o masterbatch, pois
segundo o ANOVA, houve alteracdo significativa na propriedade mecanica. A tabela 18

demonstra os valores calculados.

Tabela 18 — Valor P na comparagao do modulo de flexao de formulagdes de PEAD

Formulagdes Comparadas Valor P
PEAD-SG 60-40 e PEAD-SG-PEgMA 60-40-4  0,1573650
PEAD-SG 60-40 e PEAD-MB 60-40-4 0,0002123

Fonte: Autor

O valor P estando abaixo de 0,05 corrobora a afirmagao feita anteriormente
indicando que houve variacdo significativa desta propriedade mecéanica na comparagao

entre os grupos analisados na tabela.
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Figura 24 — Comparagdo do modulo eldstico em flexdo das blendas de PEAD/SG com a
linha da regra de mistura
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Fonte: Autor

A aplica¢do da regra de mistura ilustrada pelo grafico da figura 24 mostra a
tendéncia de aumento na flexibilidade em fun¢do da diminui¢do do modulo de flexao
em cada formulagdo. A baixa adesdo entre os componentes da blenda pode ter sido
responsavel pela obtencao dos resultados de mddulo de flexdo um pouco acima da linha
da regra de mistura. O unico ponto que aparece abaixo da linha de valores teoricos €
justamente a da formulacdo que contém o masterbatch, indicando haver melhora na
adesdo de seus componentes em fun¢do do aumento na flexibilidade.

Partindo para a analise do PEBD na figura 23, o composto resultante demonstra
ter um crescimento gradativo e estatisticamente significativo no moédulo eléstico de
flexao conforme aumenta-se o teor de SG, indicando que houve redugdo na flexibilidade
do material resultante. Esta resposta provavelmente se d4 em fun¢do do material
resultante ter um comportamento mais préximo do SG.

Nas formulagdes contendo agente compatibilizante, apesar de aparentemente
haver diferencas nas colunas de resultados, os calculos do ANOVA demonstram nao

haver variagdes significativas, conforme a tabela 19 ilustra.
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Tabela 19 — Valor P na comparacdo do mddulo de flexdo de formula¢des de PEBD

Formulagdes Comparadas Valor P
PEBD-SG 60-40 e PEBD-SG-PEgMA 60-40-4  0,0707834
PEBD-SG 60-40 e PEBD-MB 60-40-4 0,5444851

Fonte: Autor

Nao ha variacdes estatisticamente significativas em ambas as comparagdes entre

os grupos estudados, evidenciadas pelo valor P acima de 0,05.

Figura 25 — Comparacao do modulo elastico em flexao das blendas de PEBD/SG com a
linha da regra de mistura

600

wn
=
=

o~
=
=

r
=
=

.

Modulo de Flex3do a 0,3% (MPa)
= w
= =
[ [

==

(=1

10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

% em massa de SG
4 PEBDSG A PEgMA A MB  ——Linear (Linha Tedrica)

Fonte: Autor

De forma andloga ao ocorrido com a resisténcia a flexdo do PEBD, a figura 25
demonstra que os valores de mddulo elastico de flexdao ficaram praticamente em cima
da linha da regra de mistura, e ficou evidente que a incorporagao de SG reduziu a
flexibilidade do composto resultante.

Vale ressaltar que de acordo com o fabricante o0 SG puro possui um moédulo de
flexdo de 345 MPa, mas ao observar a coluna do SG puro ¢ visivel que este valor estd
acima do especificado, indicando que aparentemente o material das aparas sofreu algum
tipo de degradacdo que pode estar relacionada ao aumento da cristalizacdo e perda de
transparéncia, tendo como consequéncia a perda de suas caracteristicas originais. O que

poderia explicar o aumento em seu moédulo de flexdo e a queda em sua flexibilidade.
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4.5 ENSAIO DE IMPACTO

Neste ensaio, dez corpos de prova foram selecionados aleatoriamente de cada
formulacao, vale dizer que os corpos de prova de PEBD e SG puro nao romperam a
temperatura ambiente utilizando o martelo de 5,4 e, sendo assim, se fez necessario
realizar o ensaio de impacto criogénico, tal como explicado na se¢ao 3.6.3 deste
trabalho. As figuras 26 e¢ 28 a seguir demonstram as colunas calculadas a partir da

média dos valores obtidos nos ensaios dos polietilenos comparados ao SG.

Figura 26 — Valores médios de quantidade de energia absorvida em kJ/m* para
formula¢des de PEAD
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Fonte: Autor

Na figura 26, as colunas do PEAD mostram que houve reducdo significativa na
propriedade de absor¢ao de impacto ja na primeira formula¢do contendo apenas 10% de
SG, partindo de 6,54 kJ/m? no PEAD puro para 4,14 kJ/m? (reducao de 36%). Os corpos
de prova contendo 20% de SG absorveram em média 3,92 kJ/m? no impacto (queda de
40% em relagdo ao PEAD puro). A reducdo na capacidade de absor¢do de energia ¢é

notavel e significativa segundo os célculos do ANOVA. A tabela 20 ilustra essa

diferenca.
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Tabela 20 — Valor P na comparacdo da resisténcia ao impacto de formulagdes de PEAD

Formulagdes Comparadas Valor P
PEAD-SG 100-0 e PEAD-SG 90-10 7,3782E-18
PEAD-SG 90-10 e PEAD-SG 80-20 0,0163585
PEAD-SG 80-20 e PEAD-SG 60-40 8,1917E-06
PEAD-SG 60-40 e PEAD-SG-PEgMA 60-40-4  0,8085240
PEAD-SG 60-40 e PEAD-MB 60-40-4 0,0012105
PEAD-SG 100-0 e PEAD-MB 60-40-4 0,6994829

Fonte: Autor

As tltimas formulagdes contendo 40% de SG com e sem agente
compatibilizante ¢ a de masterbatch, apesar de também ficarem abaixo do valor
atingido pelo PEAD puro, apresentaram melhora significativa da propriedade de
absor¢ao de impacto absorvendo 5,34; 5,83 e 6,42 kJ/m? (queda de 18; 11 e 2%
respectivamente), vale ressaltar que houve melhora de aproximadamente 9% na
absorc¢ao da formulagdo contendo PEgMA em relagdo a sem agente compatibilizante e
de 20% na que foi empregada o masterbatch mas, segundo a ferramenta estatistica
ANOVA s6 houve diferenga significativa na comparacao entre a formulagdo contendo
40% de SG e a ultima, conforme ¢ ilustrado na terceira linha da tabela 20.

A reducdo da capacidade de absor¢dao de impacto pode estar relacionada a pouca
adesdao entre os materiais constituintes, ¢ o aumento observado nas formula¢des
contendo 40% de SG, relacionado a maior concentracao de aparas. O tnico ponto onde
¢ possivel dizer que a adesdo aparentemente melhorou a compatibilidade ¢ justamente o
da formulag¢do contendo masterbatch, onde a capacidade de absor¢do de energia no

impacto se equiparou a matriz de PEAD puro.
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Figura 27 — Valores médios de quantidade de energia absorvida em kJ/m? para
formula¢des de PEBD
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Fonte: Autor

Observando as colunas do PEBD da figura 27, fica evidente a melhora na
propriedade de absor¢do de impacto somente em baixas concentragdes de SG onde, ja
na formulag¢do contendo 10% de SG, hd um aumento da energia absorvida partindo de
5,33 kJ/m* para 5,89 kJ/m? (aumento de aproximadamente 10%). A coluna
correspondente a incorporacao de 20% de SG o aumento na propriedade de absorcao de
impacto fica ainda mais pronunciada, chegando a 6,32 kJ/m? (aumento de 18% em
relagdo ao PEBD puro). As formulag¢des contendo 40% de SG e 40% de SG com 4% de
PEgMA foram as unicas que ficaram pouco abaixo do valor atingido pelo PEBD puro,
absorvendo 5,17 e 4,95 kl/m? (queda de apenas 3 e 8% respectivamente), ainda
comparando as duas formulagdes entre si, a que contém o agente compatibilizante
apresentou queda de aproximadamente 4% em relagdo aquela sem agente
compatibilizante e, segundo a ferramenta de analise de dados estatisticos ANOVA, ndo

houve diferenca significativa entre elas como a tabela 21 ilustra.
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Tabela 21 — Valor P na comparacao da resisténcia ao impacto de formulagdes de PEBD

Formulagdes Comparadas Valor P
PEBD-SG 100-0 e PEBD-SG 90-10 0,1595629
PEBD-SG 90-10 e PEBD-SG 80-20 0,3547237
PEBD-SG 80-20 e PEBD-SG 60-40 0,1153503
PEBD-SG 60-40 e PEBD-SG-PEgMA 60-40-4  0,5096973
PEBD-SG 60-40 e PEBD-MB 60-40-4 0,2155538
PEBD-SG 100-0 e PEBD-MB 60-40-4 0,0639003

Fonte: Autor

Analisando a formulagdo na qual foi empregado o masterbatch e apesar de haver
aumento de 11,6% na resisténcia ao impacto em relagdo ao PEBD puro, esta variagao
ndo foi significativa quando comparada a formulagdo contendo 40% de SG sem agente
compatibilizante. Os resultados mostrados pela tabela 21 indicam que o composto
resultante apresentou comportamento estatisticamente estavel com o aumento do teor de

SG, ou seja, a resisténcia ao impacto ndo foi significativamente afetada pela presenca

das aparas.

Figura 28 — Comparagdo da resisténcia ao impacto Charpy das blendas de PEBD/SG
com a linha da regra de mistura
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Fonte: Autor

O gréfico ilustrado pela figura 28 demonstra que, segundo a regra de mistura, a

incorporagdo de SG teve boa sinergia em praticamente todas as formulagdes do PEBD.
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Aparentemente, na maior concentracdo de SG, had um desvio negativo em relacdao a
regra de mistura provavelmente devido a dificuldade de dispersdo das aparas na matriz,
mas que a aplicacdo do masterbatch foi suficiente para promover a melhor adesao na

blenda a ponto de aproximar o resultado obtido a linha de valores previstos pela regra.

4.6 ENSAIO DE HDT

Para conseguir levantar uma amostragem de no minimo dois corpos de prova,
suficientes para fazer uma repeti¢do de acordo com a norma, foram selecionados quatro
corpos de prova de forma aleatoria para cada formulagdo. Conforme o ensaio seguiu, o
software levantou as temperaturas na qual cada corpo de prova atingiu a deflexdo de
0,25mm. A figura 29 ilustra as colunas contendo os valores médios de temperatura de

deflexdo para cada formulagdo, mostrando os dados obtidos para o PEAD e PEBD.

Figura 29 — Valores médios de temperatura de deflexdo térmica para todas as
formula¢des do PEAD e PEBD
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Fonte: Autor

Observa-se que na figura 29 o valor de HDT para o PEAD puro foi de 46°C sob
uma tensdo de 0,455 MPa e que conforme o teor de SG aumentou a temperatura de
deflexdo térmica diminuiu. A reducao de temperatura em cada formulagdao ficou
evidente, mas esta sé foi estatisticamente significativa comparando o PEAD puro com a

formulagdo contendo 10% de aparas, conforme exibido na tabela 22.
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Tabela 22 — Valor P na compara¢do do HDT de formula¢des de PEAD

Formulagdes Comparadas Valor P
PEAD-SG 100-0 ¢ PEAD-SG 90-10 0,0106712
PEAD-SG 90-10 e PEAD-SG 80-20 0,2943497
PEAD-SG 80-20 e PEAD-SG 60-40 0,2828628
PEAD-SG 60-40 ¢ PEAD-SG-PEgMA 60-40-4  0,7251751
PEAD-SG 60-40 ¢ PEAD-MB 60-40-4 0,7182819

Fonte: Autor

Analisando as temperaturas apresentadas, ¢ possivel constatar que o SG
interferiu negativamente na temperatura de deflexdo térmica do material de estudo,

apresentando reducdo de aproximadamente 12% no HDT.

Figura 30 — Comparacdo do HDT das blendas de PEAD/SG com a linha da regra de
mistura
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Fonte: Autor

A comparacao com a linha da regra de mistura demonstrada na figura 30 indica
haver baixa sinergia entre os componentes da blenda, pelo desvio negativo em relacao
aos valores previstos na regra, como visto na tabela 22, ndo houve alteracdes
estatisticamente significativas entre as formulacdes contendo 40% de aparas.

Observando as colunas do PEBD na figura 29, o valor de HDT para o PEBD

puro foi de 40,85°C sob uma tensao de 0,455 MPa e conforme o teor de SG aumentou a
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temperatura de deflexdo térmica novamente diminuiu, mas em menor intensidade.
Segundo o ANOVA ndo houve variagdes estatisticamente significativas em todas as

formulagdes. A tabela 23 demonstra esses valores.

Tabela 23 — Valor P na comparacdo do HDT de formulagdes de PEBD

Formulagdes Comparadas Valor P
PEBD-SG 100-0 e PEBD-SG 90-10 0,1439048
PEBD-SG 90-10 e PEBD- SG 80-20 0,6105096
PEBD-SG 80-20 e PEBD-SG 60-40 0,9241902
PEBD-SG 60-40 e PEBD-SG-PEgMA 60-40-4  0,6455300
PEBD-SG 60-40 e PEBD-MB 60-40-4 0,2844361

Fonte: Autor

Segundo dados do folheto técnico, o HDT do iondmero de SG ¢ de 43°C sob o
carregamento de 0,455 MPa, mas este valor ficou na faixa de 36°C conforme
apresentado na figura 29. Este resultado representa queda de 15% no HDT do ionomero
que provavelmente esta atrelado a degradacdo sofrida ao longo de seu processo de

reciclagem e, por isso no caso do PEBD, o SG interferiu negativamente em sua

temperatura de deflexdo térmica.

Figura 31 — Comparacdo do HDT das blendas de PEBD/SG com a linha da regra de
mistura
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A figura 31 mostra que o aumento da concentragdo de SG melhorou a sinergia
ente os componentes da blenda apesar da reducdo na temperatura do HDT. Tanto a
utilizacao direta de agente compatibilizante quanto o emprego do masterbatch atuaram

de forma negativa na sinergia dos componentes, reduzindo ainda mais o HDT.

4.7 ENSAIO DE DSC

Todos os gréficos das transformagdes térmicas obtidas pelo software Thermo
Analysis Instruments do DSC Q20 encontram-se no apéndice C. O DSC pdde
determinar as temperaturas de fusdo do composto resultante ¢ do SG, a temperatura de
transicao vitrea do iondmero e a acdo de cada matriz nesta Tg e também as entalpias de

fusdo envolvidas em cada transformagao. Os resultados sao apresentados na tabela 24.

Tabela 24 — Comparacao dos resultados de DSC nas formulagdes de PEAD/SG e
PEBD/SG

F e PEAD-SG PEBD-SG

P 1 €0) | Twi (0 | Tup €O) [ AHL (/9 | Tt ¢O) | T €O) | T (O | AH,, ()
100-0 --- --- 137+1,0| 185+0,2 --- --- 109+0,1 [ 110£0,6
90-10 48+ 1,8 --- 135+ 1,8 183+55| 51+0,1 --- 109+04 | 81+14
80-20 | 47+1,0 134+ 12| 166+ 1,8] 49+ 1,1 108+ 0,6 | 78 +2.8
60-40 | 49+02 | 84+0,6 | 135+0,7| 112+3,1| 49+0,9 109+ 0,6 | 60+3.8
60-40-4 | 44+1,6 | 83+0,1 | 134+0,6 | 10704 | 49+0,7 --- 109+03 | 65+0,8
MB 46+0,1 | 84+0,0 | 135£0,3]109+0,3| 48+0,5 --- 109+03| 65+04
SG 46+04 | 8808 19+15 | 46+04 | 88+0,8 19+1,5

1 refere-se a fase SG e 2 a fase matriz

Fonte: Autor

Observando os resultados na tabela 24 para ambos os materiais, fica evidente
que a incorporacdo de SG nado teve efeito significativo na temperatura de fusdo da fase
matriz em nenhuma das concentracoes estudadas.

A entalpia de fusdo, que se subentende como sendo a energia necessaria para
que ocorra a fusdo dos cristais do material, diminuiu conforme o teor de SG aumentou.
Nesta analise, ndo ¢ possivel observar se as adigdes de agente compatibilizante bem

como o emprego do masterbatch tiveram influéncia na entalpia de fusao.
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Figura 32 — Comparagdo da entalpia de fusdo das blendas de PEAD/SG com a linha da
regra de mistura
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Fonte: Autor

A comparagdo com a linha da regra de mistura da figura 32, correspondente as
formulacdes de PEAD, mostra um desvio positivo para as blendas de menor
concentracdo de SG e, a partir de 40% de incorporagdo, a entalpia de fusdo, que ¢
proporcional ao grau de cristalinidade, ¢ diminuida em todas as condigdes estudadas.

Segundo Ibnelwaleed e Hameed (2005), quando em uma blenda o grau de
cristalizacdo segue a regra de misturas, isso indica que cada fase cristalizou
separadamente e quando ocorre um desvio positivo ou negativo, ¢ um indicativo que
ocorreu uma co-cristalizacdo (IBNELWALEED; HAMEED, 2005). Portanto acredita-se
que para as misturas possa ter ocorrido a co-cristalizagdo, ou seja, as fases cristalizaram

juntas.
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Figura 33 — Comparagdo da entalpia de fusdao das blendas de PEBD/SG com a linha da
regra de mistura
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Fonte: Autor

Diferente do que foi visto na figura 32, a comparagao da entalpia de fusdo com a
linha da regra de mistura da figura 33 demonstra um desvio negativo, ndo havendo
diferenga visivel nas formula¢des contendo o agente compatibilizante de forma direta e
o masterbatch. Conforme mencionado anteriormente tanto o desvio negativo como o
positivo indicam que para as misturas possa ter ocorrido a co-cristalizacdo, ou seja, as
fases cristalizaram juntas.

Seguindo com a analise, a tabela 24 demonstra como a Tg do SG se comportou
ao ser incorporado as matrizes de PEAD e PEBD. E evidente o aumento da Tg em
ambos os materiais, mas este ¢ mais elevado na matriz de PEBD. O uso de agente
compatibilizante reduziu a Tg do SG na matriz de PEAD enquanto que no PEBD ela se
manteve estavel. Ao que tudo indica a combina¢d@o do SG com matriz de PEBD confere
menor mobilidade as regides amorfas do composto resultante e que tendem a suavizar
ou aumentar, conforme a concentragcdo de SG aumenta. Em ambas as matrizes o
masterbatch atuou de modo a aproximar a Tg aos valores do SG puro, demonstrando
que a melhoria na mistura dos componentes aumentou a mobilidade geral das regides

amorfas dos compostos resultantes.
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4.8 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

Nesta analise foram separados corpos de prova de impacto de cada formulacgao, a
fim de observar o perfil das fraturas e averiguar se houve grandes alteracdes na estrutura
do composto resultante. Todos os corpos de prova foram cortados e nivelados na regido
proxima a fratura, dispostos em sequéncia e recobertos por uma camada fina de ouro
para possibilitar a observacdo da microestrutura. Foram utilizados diversos aumentos
para auxiliar a visualiza¢do das superficies de fratura. As figuras 34 a 44 mostram o

carater das fraturas resultantes.

Figura 34 — Superficie de fratura SG puro

SG PURO

High-vac. SEl PC-std. 15 kV High-vac. SEl PC-std. 15 kV

1000x 4000x

Fonte: Autor

Na figura 34, o SG puro apresentou uma fratura plana e com desprendimento de
material aparentemente uniforme e em Unico plano e dire¢do especifica, provavelmente
em funcdo do fator de concentracao de tensdo gerado pelo entalhe. No maior aumento ¢
possivel enxergar pontos diferentes da matriz (assinalados nos circulos em vermelho),
podendo ser atribuidos a presenca de impurezas provenientes do processo de

reciclagem.
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Figura 35 — Superficie de fratura PEAD-SG 90-10
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Fonte: Autor

A figura 35 representa a superficie de fratura da formulacdo PEAD-SG 90-10, os
aumentos disponiveis demonstram uma superficie plana, mas contendo certa
rugosidade, o aparecimento de uma superficie em camadas e pontos de desprendimento
de material. E possivel enxergar a formacio de duas fases distintas onde o SG aprece no

formato de particulas mais claras que a matriz de PEAD.

Figura 36 — Superficie de fratura PEAD-SG 60-40

Particulas mal dispersas

PEAD-SG 60-40

High-vac. SEI PC-std. 10 kV High-vac. SEl PC-std. 10 kV

1000x 4000x

Fonte: Autor

Conforme o teor de SG aumenta, fica mais evidente a formagao de uma estrutura
biféasica. A figura 36 ilustra a superficie de fratura do PEAD-SG 60-40 onde, novamente
¢ possivel observar a formacgdo de camadas, juntamente com diversos pontos de

desprendimento de material (visiveis com 1000x de aumento). A superficie ganha maior
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rugosidade e a dispersdo do SG na matriz ndo ¢ uniforme em funcdo de presenca de

particulas de tamanhos variados no interior da fase matriz.

Figura 37 — Superficie de fratura PEAD-SG-PEgMA 60-40-4

High-vac. SEl PC-std. 10 kV High-vac. SEl PC-std. 10 kV
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1000x 4000x

Fonte: Autor

A superficie de fratura do PEAD-SG-PEgMA 60-40-4 da figura 37 demonstra
que o agente compatibilizante aparentemente potencializou a separagdao das fases,
ficando ainda mais evidente a falta de adesao entre elas. Todos os fatores apresentados
desde a figura 34 até aqui corroboram a constatacdo de que a falta de adesdo entre os
componentes da blenda gerou uma condi¢do de mistura fisica e ndo quimica entre eles
e, sendo assim, pode ter gerado uma condicdo onde havia diversos pontos de
concentracdo de tensdo, o que explica a ndo uniformidade das superficies de fratura.
Outra constatagdo ¢ de que nessas condi¢cdes de processamento, o agente

compatibilizante realmente ndo foi efetivo.
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Figura 38 — Superficie de fratura PEAD-MB 60-40-4
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Fonte: Autor

A figura 38 demonstra que o emprego do masterbatch além de atenuar as
imperfei¢des na superficie de fratura deixando-a com um aspecto mais plano,
provavelmente também reduziu as tensdes internas das aparas, melhorando a mistura
com o agente compatibilizante e posteriormente com a matriz. Outro aspecto a ser
ressaltado foi a redu¢do de pontos de desprendimento de material, provavelmente
devido a melhora na adesao e no envolvimento do SG ao redor da matriz de PEAD.

Ainda assim foi possivel identificar a presenc¢a de duas fases, indicando se tratar
de uma blenda imiscivel. A melhoria nesses aspectos citados provavelmente foi o
responsavel pela melhoria nas propriedades mecanicas do material resultante, indicando

que para essa condi¢do de processamento, o agente compatibilizante foi efetivo.
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Figura 39 — Superficies de fratura das formulagdes de PEAD com 40% de SG
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4000x

Fonte: Autor

A figura 39 mostra a comparagdo das superficies de fratura das formulagdes de
PEAD com 40% de SG para os dois tipos de processamento. A adicdo de agente
compatibilizante via processamento direto a esquerda da imagem mostra que a fase
SG/PEgMA envolveu a matriz de PEAD, mas sem promover boa adesdo. Esta condi¢ao
pode estar relacionada a quantidade de energia necessaria para promover a interagao
entre os componentes da blenda ser mais elevada que a apresentada no processamento
via uso de masterbatch.

O processamento ilustrado a direita da imagem mostra uma superficie mais
homogénea e sem grandes deformidades. O emprego do masterbatch que consistiu em
misturar inicialmente SG + PEgMA e em seguida incorpora-lo na matriz de polietileno,
provavelmente diminuiu a quantidade de energia necesséria para promover a interagao
entre os componentes € a matriz, o que pode ter auxiliado na melhora da adesdo da

blenda.
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Figura 40 — Superficie de fratura PEBD-SG 90-10
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Fonte: Autor

Partindo para analise da superficie de fratura do PEBD, a figura 40 mostra uma

estrutura disposta em camadas onde é possivel observar pontos de desprendimento de

material e o SG disposto no formato de gotas ao longo do PEBD e uma morfologia

quase co-continua da matriz (Assinalados com os circulos em vermelho).

Figura 41 — Superficie de fratura PEBD-SG 60-40

Desprendimento

de material

PEBD-SG 60-40

High-vac. SEl PC-std. 10 kV

Fissuras

20 pm
x 1000

High-vac. SEl PC-std. 10 kV

1000x

4000x

Fonte: Autor

Com o aumento no teor de SG aparentemente a estrutura se mantém

predominantemente dividia em camadas onde existem diferentes relevos ao longo da

superficie. A figura 41 também apresenta diversos pontos de desprendimento de

material e algumas fissuras ndo uniformes ao longo da estrutura. Ainda € possivel

enxergar o SG disposto no formato de bolhas maiores e mais alongadas onde
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aparentemente o material incorporado ndo estd completamente aderido a matriz, mas

sim emaranhado.

Figura 42 — Superficie de fratura PEBD-SG-PEgMA 60-40-4

High-vac. SElI PC-std. 10 kV

High-vac. SEl PC-std. 10 kV

PEBD-SG-PEgMA 60-40-4

1000x

4000x

Fonte: Autor

A figura 42 demonstra a superficie de fratura na formulacdo onde ha a

incorporag¢do juntamente com o uso do agente compatibilizante. A estrutura ainda se

apresenta contendo diversos relevos, menos pontos de desprendimento de material, mas

¢ possivel observar que a matriz estd envolta mais intimamente com o que parece ser a

segunda fase constituida da mistura entre o0 SG e o PEgMA. Ainda ¢ possivel enxergar o

SG no formato de gotas ou cilindros alongados. Essa mistura mais intima entre os

componentes, ainda que ndo tenha sido a mais adequada, melhorou a tenacidade do

composto resultante, mas ndo houve grandes alteragdes nas demais propriedades,

indicando que a acdo do agente compatibilizante para essas condigdes de processamento

ndo foi efetiva.
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Figura 43 — Superficie de fratura PEBD-MB 60-40-4

PEBD-MB 60-40-4

High-vac. SEl PC-std. 10 kV High-vac. SEI PC-std. 10 kV

1000x 4000x

Fonte: Autor

Analisando a figura 43, aparentemente houve grande alteracdo na estrutura
resultante, no sentido de criar uma superficie mais plana e orientada. A superficie de
fratura apresentou uma estrutura mais alongada e disposta em camadas mais finas,
indicando que o emprego do masterbatch promoveu melhora significativa na adesao
entre os componentes da blenda. Ainda ¢ possivel enxergar particulas pequenas, mas
bem dispersas do SG ao longo da matriz. A melhor adesdo entre os componentes fez o
material resultante ter o comportamento mais préximo ao apresentado pelo SG puro, o
que pode explicar a diminui¢ao na flexibilidade, aumento no alongamento, tenacidade e

resisténcia ao impacto.

Figura 44 — Superficies de fratura das formula¢des de PEBD com 40% de SG

PEBD-SG-PEgMA 60-40-4 PEBD-MB 60-40-4

High-vac. SEl  PC-std. 10 kV High-vac. SEI' PC-std. 10 kV

4000x

Fonte: Autor
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A figura 44 mostra a comparagdo das superficies de fratura das formulagdes de
PEBD com 40% de SG para os dois tipos de processamento. A adicdo de agente
compatibilizante via processamento direto a esquerda da imagem mostra que a fase
SG/PEgMA também envolveu a matriz de PEBD, mas ndo gerou uma interagao forte
pois, existem pontos onde ¢ perceptivel a ocorréncia de desprendimento de material.
Comparando as duas superficies, a imagem a esquerda apresenta tamanhos de
particulas/estruturas maiores € mais heterogéneas que as da direita.

Ao que tudo indica, o processamento onde foi utilizado o masterbatch (direita da
imagem) mostra uma superficie mais homogénea, com particulas/estruturas menores,
melhor adesdo entre as partes e sem grandes deformidades. Sendo assim, o uso do
masterbatch provavelmente auxiliou na diminui¢do da energia necessaria para
promover a mistura entre componentes da blenda resultante, o que pode ter auxiliado na

melhora da adesdo.
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5 CONCLUSOES

A incorporagao do iondmero Sentryglas® nas matrizes de polietileno de alta e de
baixa densidade foi realizada com éxito, utilizando extrusora dupla rosca corrotante.

O emprego do masterbatch entre o iondmero e o agente compatibilizante foi
realizado com éxito, havendo melhorias sensiveis na adesdo entre os componentes e
consequentemente nas propriedades mecanicas.

Sob tracdo, o PEAD apresentou propriedades inferiores ao composto puro,
mantendo a mesma tendéncia de redugdo em todos os aspectos dessa analise, tendo
melhoria apenas na formulagdo em que foi empregado o masterbatch. O PEBD
apresentou aumento em todas as suas propriedades mecanicas em relagdo ao composto
puro, nao havendo grandes alteragdes na formulagdo contendo o masterbatch.

Sob flexdo, o material das aparas conferiu ao composto de PEAD um aspecto
mais flexivel, enquanto no PEBD, a matriz apresentou aumento de suas propriedades
conforme aumentou-se o teor de incorporagao de iondmero, havendo apenas uma maior
aproximagao dessas propriedades as caracteristicas do SG.

No impacto, a matriz de PEAD apresentou melhora sensivel em sua capacidade
de absor¢do de energia conforme o teor de aparas aumentou. A formulacao com 40% de
SG com masterbatch se portou igual a matriz de PEAD puro.

O PEBD no impacto manteve-se estatisticamente estdvel em relacdo a sua
capacidade de absor¢do de energia, a resisténcia ao impacto ndo variou mesmo com o
aumento dos teores de SG.

Apenas no composto de PEAD a formulac¢do contendo masterbatch aumentou a
resisténcia ao impacto.

O HDT diminuiu no PEAD em aproximadamente 12% com o aumento do teor
de aparas. O HDT do SG reciclado reduziu em 15% em relagdo ao valor especificado
pelo fabricante.

O agente compatibilizante de PEgMA ndo apresentou o efeito desejado no
processamento direto, apesar de ter havido mudancas em algumas propriedades, estas
ndo se mostraram estatisticamente significativas.

O emprego do masterbatch melhorou a adesdo entre os componentes da blenda

nas duas matrizes, melhorando também as propriedades mecanicas.
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Figura 45 — Graficos de Tensao x Deformacao para todas as formulagdes do PEAD em

tracdo
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Figura 46 — Graficos de Tensao x Deformacao para todas as formulagdes do PEBD em

i
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Figura 47 — Graficos de Tensao x Deformagao para todas as formulagdes do PEAD em

flexao
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Figura 48 — Graficos de Tensao x Deformacao para todas as formula¢des do PEBD em

flexdo
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APENDICE C - TABELAS ANOVA
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Figura 49 — ANOVA Resisténcia a Tragdo PEAD

Grupo Contagem Soma Média Variancia
PEAD-SG 60-40 5 99,6 19,92 0,09255
PEAD-SG-PEgMA 60-40-4 5 95,98 19,196 0,87163
ANOVA
Fonte da variagdo SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 1,31044 1 1,31044 2,71824763 0,13782 531766
Dentro dos grupos 3,85672 8 0,48209
Total 5,16716 9
Grupo Contagem Soma Média Variancia
PEAD-SG 60-40 5 99,6 19,92 0,09255
PEAD-MB 60-40-4 5 112,37 22,474 2,78943
ANOVA
Fonte da variagdo SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 16,30729 1 16,30729 11,31672669 0,00987 531766
Dentro dos grupos 11,52792 8 1,44099
Total 27,83521 9

Fonte: Autor

Figura 50 — ANOVA Resisténcia a Tracado PEBD

Grupo Contagem Soma  Média Varidncia
PEBD-SG 100-0 5 50,12 10,024 0.04733
PEBD-SG 90-10 5 52,64 10,528 0.,05367
ANOVA
Fonte da variagdo SQ gl MQ F valor-P  F critico
Entre grupos 0.63504 1 0.63504 12,575 0,007552 5.31766
Dentro dos grupos 0.404 8 0.0505

Total 1,03904 9
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Grupo Contagem Soma  Média Varidncia
PEBD-SG 90-10 5 52.64 10,528 0.05367
PEBD-SG 80-20 5 55,37  11.074 0.02353
ANOVA
Fonte da variagdo SQ gl MQ F valor-P  F critico
Entre grupos 0.74529 1 0.74529 19308 0,0023049 5.31766
Dentro dos grupos 0.3088 8 0.0386
Total 1.05409 9
Grupo Contagem Soma  Meédia Variancia
PEBD-SG 80-20 5 55,37 11,074 0,02353
PEBD-SG 60-40 5 62,75 12,55 0,37985
ANOVA
Fonte davariagdo SO al MO F valor-P  F critico
Entre grupos 5,44644 1 544644 27,004  0,0008259 5,31766
Dentro dos grupos  1,61352 8 0,20169
Total 7,05996 9
Grupo Contagem Soma  Média Varidncia
PEBD-SG 60-40 5 62.75 12,55 0.37985
PEBD-SG-PEgMA 60-40-4 5 62.51 12,502 0.07312
ANOVA
Fonte da variagdo SQ gl MQ F valor-P  F critico
Entre grupos 0.00576 1 0.00576 0.02543 0,8772477 5.31766
Dentro dos grupos 1.81188 8 0.22649

Total 1.81764 9
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Grupo Contagem Soma  Média Varidncia
PEBD-SG 60-40 5 62,75 12,55 0.37985
PEBD-MB 60-40-4 5 58,76 11,752 0,07987
ANOVA
Fonte da variagdo SQ gl MQ F valor-P  F critico
Entre grupos 1.59201 1 1.59201 6926 0,0300973 5.31766
Dentro dos grupos 1.83888 8 0.22986
Total 3.43089 9

Fonte: Autor

Figura 51 — ANOVA Moddulo de Tragdo PEAD

Grupo Contagem  Soma  Média Varidncia
PEAD-SG 60-40 5 3801.38 760,276 564,026
PEAD-SG-PEgMA 60-40-4 5 3601.7 720,34 986.177
ANOVA
Fonte da variagdo SO gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 3987.21024 1 398721 5.14411 0,0530505 5.31766
Dentro dos grupos 620081172 8 775.101
Total 10188.02196 9
Grupo Contagem Soma  Média Variancia
PEAD-SG 60-40 5 3801,38 760,276 564,026
PEAD-MB 60-40-4 5 3416,89 683,378 670,774
ANOVA
Fonte da variagdo SO al MO F valor-P  F critico
Entre grupos 14783,25601 1 14783,3 23,9444 0,0012039 5,31766
Dentro dos grupos ~ 4939,2006 8 6174
Total 19722 45661 9

Fonte: Autor
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Figura 52 — ANOVA Moddulo de Tragdo PEBD

Grupo Contagem  Soma  Média Varidncia
PEBD-SG 60-40 5 1099.2 219.84 106.326
PEBD-SG-PEgMA 60-40-4 5 923,99 184,798 242,09
ANOVA
Fonte da variacdo SO gl MQ F valor-P  F critico
Entre grupos 3069.85441 1 3069.85 17,6218 0,0030054 5.31766
Dentro dos grupos 1393.66488 8 174,208
Total 4463.51929 9
Grupo Contagem  Soma  Média Varidncia
PEBD-SG 60-40 5 1099.2 219.84 106,326
PEBD-MB 60-40-4 5 1115.2 223,04 257.325
ANOVA
Fonte da variagdo SO el MO F valor-P  F critico
Entre grupos 25.6 1 256  0.14079 0,7172454 5.31766
Dentro dos grupos 1454.6028 8 181.825
Total 1480.2028 9

Fonte: Autor

Figura 53 — ANOVA Deformagao na Ruptura PEAD

Grupo Contagem  Soma  Meédia Varidncia
PEAD-SG 60-40 5 621.5 1243 1580.24
PEAD-SG-PEgMA 60-40-4 5 41347 82,694 227,07
ANOVA
Fonte da variacdo SQ el MQ F valor-P F critico
Entre grupos 4327.64809 1 4327.65 4.78906 0,06007 5.31766
Dentro dos grupos 7229.22372 8 903.653
Total 11556.87181 9
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Grupo Contagem  Soma  Meédia Varidncia
PEAD-SG 60-40 5 621.5 1243 1580.24
PEAD-MB 60-40-4 5 909.56 181,912 74893
ANOVA
Fonte da variacdo SO gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 8297.85636 1 8297.86 1.,82983 0,21314 5.31766
Dentro dos grupos 36278.13348 8 4534.77
Total 44575,98984 9

Fonte: Autor

Figura 54 — ANOVA Deformagao na Ruptura PEBD

Grupo Contagem Soma  Média Variancia
PEBD-SG 80-20 5 558,98 111,796 11,0857
PEBD-SG 60-40 5 635,77 127,154 124,454
ANOVA
Fonte da variagdo SO gl MO F valor-P F critico
Entre grupos 589,67041 1 589,67 8,70108 0,01843 5.,31766
Dentro dos grupos 542.15864 8 67,7698
Total 1131,8291 9
Grupo Contagem Soma  Média Variancia
PEBD-SG 60-40 5 635,77 127,154 124,454
PEBD-SG-PEgMA 60-40-4 5 647,37 129474 41,3961
ANOVA
Fonte da variagdo SO gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 13,456 1 13,456 0,16227 0,69763 531766
Dentro dos grupos 663,4004 8 82,9251
Total 676,8564 9
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Grupo Contagem Soma  Média Variancia
PEBD-SG 60-40 5 635,77 127,154 124,454
PEBD-MB 60-40-4 5 771,13 154226 32,476
ANOVA
Fonte da variagdo SO gl MO F valor-P F critico
Entre grupos 1832,233 1 1832,23 23,351 10,0013 531766
Dentro dos grupos 627,71984 8 78,465
Total 24599528 9

Fonte: Autor

Figura 55 — ANOVA Tenacidade PEAD

Grupo Contagem Soma  Média Variancia
PEAD-SG 60-40 5 4,84 0,968 0,08697
PEAD-SG-PEgMA 60-40-4 5 3 0,6 0,0081
ANOVA
Fonte da variagdo SO gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 0,33856 1 0,33856 7,12233 0,02842 531766
Dentro dos grupos 0,38028 8 0,04754
Total 0,71884 9
Grupo Contagem Soma  Média Variancia
PEAD-SG 60-40 5 4,84 0,968 0,08697
PEAD-MB 60-40-4 5 7,97 1,594  0.,48553
ANOVA
Fonte da variagéo SO gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 0,97969 1 0,97969 3,4225 0,10148 531766
Dentro dos grupos 2,29 8 0,28625
Total 3,26969 9

Fonte: Autor
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Figura 56 — ANOVA Tenacidade PEBD

Grupo Contagem Soma  Média Variancia
PEBD-SG 60-40 5 3,55 0,71  0,00725
PEBD-SG-PEgMA 60-40-4 5 3,66 0,732 0,00227
ANOVA
Fonte da variagéo SO gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 0,00121 1 0,00121 0,2542 0,62772 5.31766
Dentro dos grupos 0,03808 8 0,00476
Total 0,03929 9
Grupo Contagem Soma  Média Varidncia
PEBD-SG 60-40 5 3.55 0.71  0.,00725
PEBD-MB 60-40-4 5 3.93 0.786 0.00053
ANOVA
Fonte da variacdo SO el MQ F valor-P  F critico
Entre grupos 0.01444 1 0.01444 3,71208 0,090182 531766
Dentro dos grupos 0.03112 8 0.00389
Total 0.04556 9
Grupo Contagem Soma  Média Variancia
PEBD-SG-PEgMA 60-40-4 5 3,66 0,732 0,00227
PEBD-MB 60-40-4 5 3,93 0,786  0,00053
ANOVA
Fonte da variagéo SO gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 0,00729 1 0,00729 5.20714 0,05192 5.31766
Dentro dos grupos 0,0112 8 0,0014
Total 0,01849 9

Fonte: Autor




Figura 57 — ANOVA Resisténcia a Flexdo PEAD

111

Grupo Contagem  Soma  Média Varidncia
PEAD-SG 60-40 5 110.054 22.0108 0.,52775
PEAD-SG-PEgMA 60-40-4 5 108,25 21.6501 0.34567
ANOVA
Fonte da variacdo SO el MQ F valor-P F critico
Entre grupos 0.325373052 1 0.32537 0.,74505 041317 5.31766
Dentro dos grupos 3.493681686 8 043671
Total 3.819054737 9
Grupo Contagem Soma  Meédia Variancia
PEAD-SG 60-40 5 110,054 22,0108 0,52775
PEAD-MB 60-40-4 5 98,7459 19,7492 0,24358
ANOVA
Fonte da variagéo SQ al MO F valor-P F critico
Entre grupos 12,78765181 1 12,7877 33,1576 0,00042 5,31766
Dentro dos grupos  3,085301213 8 0,38566
Total 15,87295302 9

Fonte: Autor

Figura 58 — ANOVA Resisténcia a Flexdo PEBD

Grupo Contagem Soma  Meédia Varidncia
PEBD-SG 100-0 5 27,7098 5,54195 0,00556
PEBD-SG 90-10 5 33,2623 6,65246 0,05474
ANOVA
Fonte da variagdo SQ gl MQ F valor-P  F critico
Entre grupos 3,083044504 1 3,08304 102,263 7,80758E-06 5,31766
Dentro dos grupos 0,241186705 8 0,03015
Total 3,324231209 9
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Grupo Contagem  Soma  Média Varidncia
PEBD-SG 90-10 5 33,2623 6,65246 0,05474
PEBD-SG 80-20 5 39,1751 7,83502 0,03688
ANOVA
Fonte davariagdo SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 349616769 1 349617 76,3157 2,30554E-05 5,31766
Dentro dos grupos 0,3664954 8 0,04581
Total 3,86266309 9
Grupo Contagem Soma  Meédia Varidncia
PEBD-SG 80-20 5 39,1751 7,83502 0,03688
PEBD-SG 60-40 5 54,3947 10,8789 0,29579
ANOVA
Fonte da variagdo SQ gl MQ F valor-P  F critico
Entre grupos 23,1634824 1 23,1635 139,257 2,43545E-06 5,31766
Dentro dos grupos 1,330692015 8 0,16634
Total 24,49417441 9
Grupo Contagem  Soma  Média Varidncia
PEBD-SG 60-40 5 54,3947 10,8789 0,29579
PEBD-SG-PEgMA 60-40-4 5 54,7235 10,9447 0,05077
ANOVA
Fonte davariagdo SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 0,01081338 1 0,01081 0.,0624 0,80902946 5,31766
Dentro dos grupos 1,38622035 8 0,17328
Total 1,39703373 9
Grupo Contagem Soma  Meédia Varidncia
PEBD-SG 60-40 5 54,3947 10,8789 0,29579
PEBD-MB 60-40-4 5 50,6829 10,1366 0,1369
ANOVA
Fonte da variagdo SQ gl MQ F valor-P  F critico
Entre grupos 1,377714745 1 1,37771 6,36815 0,035612992 5,31766
Dentro dos grupos 1,730755511 8 0,21634
Total 3,108470256 9

Fonte: Autor




113

Figura 59 — ANOVA Moddulo de Flexao a 0,3% PEAD

Grupo Contagem  Soma  Média Varidncia
PEAD-SG 60-40 5 365247 730,494 354,86
PEAD-SG-PEgMA 60-40-4 5 3548,63 709,726 531,221
ANOVA
Fonte davariagéo SO gl MO F valor-P F critico
Entre grupos 1078,27456 1 1078,27 2.,43381 0,15736 5,31766
Dentro dos grupos 354432304 8 443,04
Total 4622,5976 9
Grupo Contagem  Soma  Meédia Varidncia
PEAD-SG 60-40 5 365247 730,494 354.86
PEAD-MB 60-40-4 5 322515 645,03 540.751
ANOVA
Fonte da variacdo SO gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 18260,23824 1 182602 40.7772 0,00021 5.31766
Dentro dos grupos 3582.44512 8 447,806
Total 21842.68336 9

Fonte: Autor

Figura 60 — ANOVA Modulo de Flexao a 0,3% PEBD

Grupo Contagem  Soma  Meédia Variancia
PEBD-SG 60-40 5 1281,27 256,254 395,674
PEBD-SG-PEgMA 60-40-4 5 1382,06 276,412 72,5819
ANOVA
Fonte da variagdo SO gl MO F valor-P F critico
Entre grupos 1015,86241 1 1015,86 4,33892 0,07078 5,31766
Dentro dos grupos 1873,0226 8 234,128
Total 2888.,88501 9
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Grupo Contagem  Soma  Meédia Variancia
PEBD-SG 60-40 5 1281,27 256,254 395,674
PEBD-MB 60-40-4 5 1241,29 248,258 402,501
ANOVA
Fonte da variagdo SO gl MO F valor-P F critico
Entre grupos 159,84004 1 159,84 0,40051 0,54449 531766
3192,698 8 399,087

Dentro dos grupos

Total

3352,53804 9

Fonte: Autor
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APENDICE D - ENSAIO DE DSC
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Figura 61 — Graficos das curvas de transformagdes térmicas do PEAD
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Figura 62 — Graficos das curvas de transformagdes térmicas do PEAD
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Figura 63 — Graficos das curvas de transformagdes térmicas do PEBD
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Figura 64 — Graficos das curvas de transformagdes térmicas do PEBD
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Figura 65 — Graficos das curvas de transformagdes térmicas do SG puro
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ANEXO A - FOLHETO TECNICO DO SENTRYGLAS®



122

SentryGlas® Elastic Properties (SG5000)

In general, 0,76 mm (3 mil) is specified for easy prooessing plications. Glass prodwosrs and laminators require interlayers
whe=n double stacking and not intended to be uzed as a single to be supplied sither in sheet form or on rolls. SentryGlas®
ply. Single ply use has not been tested to determine perfor- lonoplast interlayers are available in both formats. For faster
mance against any safety glazing codes or standards. 0,89 mm  deliveries, SentryGlas® ionoplast interlayer is stocked in

(3% mil} nterlayers typically require high quality tempered standard thicknesses [calipers) of 0.8% mm {353 mil}, 1.52 mm
glass for flatness. 1.52 mm (80 mil) interlayers are specified 2= (60 mil) and 2.28 mm {30 mil) sheets. SentryGlas® onoplast
the standard thicknezs for minimally supported applications. interlaye=r on roll is available in 0,75 mm (30 mil) and 0.5% mm

2.18 mm [0 mil) thickness interayers are normally specified (35 mil) thiokress.
for anti-intrusion, hurricane and other types of seourity ap-

TABLE 1 — LAMINATE PROPERTIES

Property Units Metrio (English) Value Test

Haze % =1 ASTM 003
Impact test.

038 b (35 1) m [ft) > 914 [ 30 AN T26.1
Bl st ; Ha defeats AMEI 7261
Thr

Bake tact - ——

2 hr/ 100 *C ) - e

TABLE 2 — INTERLAYER TYPICAL PROPERTIES

Property Lintt= ibetria {English) Value ASTM Test
¥oung’s Madulis Mpa [kpsi) 300 [43.5) [5026
Tear Strength Mim3 (ft Ib/ind) 50 {504) D438
Tnsile Strength Mpa [kpsi) 34.5 [5.0) D&38
Elongation % ) 400 [400) D638
Dersity glom3 (lbfind) 0.95 [0.0343) o7
S Mg (kesi) 345 (30) 0790
Hmm ('R 43 (190) D64
Melring Point "C{"F) 94 [201) ()
Coeff. of Thermal Expansion ) . 10-15
(20 C 12 32 °C) 10-3 omiem *C fmisfin “C) 000 " 45 D&%
oz AL
Thermal Conductivity ETU-in/he 2 °F) 0.246 (1.71)

www. sentryglas com
Conbact: sole byl s ey, oom
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ANEXO B — FOLHETO TECNICO DO PEAD
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b

Pavkiln % a7 18]

Polietileno de Alta Densidade IWVOB0U

Descrigao:

IVOG0U & um polietileno de alta densidade com distribuigdo de massa molar estreita. Apresenta
ofima rigidez e estabilidade dimensional, além de boa processabilidade, resistencia mecanica e
resisténdia ao impacto.

Aditivacao:

Estabilizante 3 luz.

Aplicagoes:

Caixas e Garrafeiras, Paletes

Processos:

Moldagem por Injecao

Propriedades de Controle:

C " Gadersica | Metodo | Unidades | Valores
indice de fluidez [190°C/2, 16kg) D 1238 g/10 min 7.0
Densidade D 792 gfcm® 0.957

Propriedades Tipicas - Placa®:
Propriedades de Referéncia de Placa

LR it Undatesaor
28

Resisténcia a Tracao no Escoamento (a) D 638 Pa
Resistencia a Tragao na Ruptura (a) D 638 MPa 22
Modulo de Flexao Secante a 1% [b) D 790 MPa 1350
Dureza Shore D [c) D 2240 - 60
Resisténcia ao Impacto lzod (b) D 256 i/m 40
Temperatura de Deflexao Térmica a 0,455 MPa (b) D 648 °C 70
Temperatura de Amolecimento Vicat 3 10 (b) D 1525 °C 126

1 kg z-cpriededns Spkn s referem sa e ormed = dosrme o da proge p2ede cStdan emrcwcs sbonlinicr Carzos dn prove T deda o semizinmbn
palc melScdo ASTRY (D 4700, Erasloe mew ko e plecm dic &) 2 rem; B 3 mas ) Bmmn
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ANEXO C - FOLHETO TECNICO DO PEBD
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Braskem } Folha de Dados

Pawkilia T [Abs 18]

Polietileno de Baixa Densidade BCE18

Descrigao:

BCE1E & um polietileno de baixa densidade utilizado em diversas aplicagtes. No processo de
revestimento por extrus3ao apresenta otimas propriedades opticas, baixo neck-in, boa
estabilidade de cortina e boa adesao a substratos porosos. No processo de moldagem por
injecao, confere as pegas excelente flexibilidade.

Batoques, Masterbatches, Pecas injetadas flexiveis, Revestimento por extrusao, Tampas

Processos:

Extrusao, Moldagem por Injecao

Propriedades de Controle:

T Caracersba | Método | Unidades | valores |
indice de fluidez (190°C/2, 16kg) D 1238 B/ 10 min 83
Densidade D 1505 g/cm® 0,918

Propriedades Tipicas - Placal:
Propriedades de Referéncia dE Flam

IS T N T

Resisténcia 3 Tracso no Escoamento [a) D 638 MPa

Resisténcia a Tragao na Ruptura [a) D 638 MPa 12
Modulo de Flexao Secante a 1% (b) D 790 MPa 200
Dureza Shore O [c] D 2240 - 49
Resisténcia a0 Impacto Izod (b) D 256 i'm ME*
Temperatura de Deflexao Térmica a 0,455 MPa (b) D 648 °C BE
Temperaiura de Amolecimento Vicat a 100N (b) D 1525 "C 41

1 rzpriedsdnn Spkan  refrem wo s o meid s e bado da progr sde de cxiid Intoralérize Covon de prove modedos o conzremla

palo mitcdn ASTR D 4700, Frasics mekmcon e placm e )2 e bl e g imn
"HE = RoEresk

Propriedades Tipicas - Filmes:
Propriedades de Referéncia du FiImeSnpmdu {a)

T Garacterisica | Método | Unidades | valores

Tensao de Ruptura :D-h'l.u"l:rl'] D BE2 MPa

alongamento de Ruptura [DRDT) D BE2 % Mﬁn
Modulo Secante a 1% [DM/DT) D BEZ MPa 70
Resisténcia ao Impacto de Dardo D 1705 g/F50 70
Resisténcia ao Rasgo Elmendorf (DM/DT) D 1922 EF ND [b)/S6
Opacidade D 1003 % B
Brilho Angulo 602 D 2457 - 76

=] Filme de 23 pm de espessura, obbdo em extrusom de 75mm, com reseo de sopn de 21, sherhrn de matriz 1,00mm &
produbivicads especifios 1,73 h"om |04 = DiregBo de ExtrusSo = OT = Diregio Transversal 8 Extrusso]; (4] Ko Determimado



