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INTRODUCAO

Polimeros sao materiais extremamente versateis, possuindo uma enorme

gama de aplicacoes;

Nos ultimos 30 anos, o mundo verificou crescimento da producao de
materiais plasticos de 45 para mais de 250 milhdes de toneladas,

prevendo que em 2018 atinja mais de 300 milhodes;

O polietileno € um dos polimeros de maior importancia na industria

atualmente, devido seu baixo custo e ser facilmente processavel;

Fatores como o progresso tecnologico, questdoes ambientais e a
importancia da seguranca no trabalho, tém exigido melhorias em

materiais.
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INTRODUCAO

2 Vislumbra-se um aumento médio anual de aproximadamente 5% na

utilizacao de materiais compositos;

2 Producao de compositos visam melhorar propriedades mecanicas, fisicas e
guimicas ou manté-las proximas ao material puro, reduzindo custos, devido

adicao de um outro material muitas vezes de um custo menor.

S As cargas minerais atualmente ocupam posicao de destaque na

formulacao de compdsitos termoplasticos;

2 A incorporacao de cargas em polimeros evoluiu da simples substituicao

econOmica para aprimoramento de propriedades do compdsito final.
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INTRODUCAO

2 Reducgao de custo, melhorar o processamento, efeitos Opticos, controle da
expansao térmica, retardamento de chama, propriedades mecanicas, entre

outras.

2 Os prejuizos com materiais ndao se limitam em refugos de producao ou
desperdicios diversos ao longo de um processo. Eles podem sim estar
enraizados ao inicio do desenvolvimento do produto e ampliarem-se por

retrabalhos e revisdes de projeto ao longo de outras etapas.

< Aplicacao de Taguchi visa a criacao de um produto uniforme e dentro das
caracteristicas requeridas para uma determinada aplicagcdao, além de

proporcionar a melhor escolha no aspecto de custo e beneficio.
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OBJETIVO GERAL

Desenvolver e caracterizar compositos de polietileno de alta
densidade (PEAD) reforcados com caulim, avaliar as propriedades
mecanicas, morfologicas, reologicas e térmicas aplicando as
metodologias de Taguchi, com o auxilio do software estatistico

Minitab®17, para uma possivel aplicacao na industria automotiva.
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MATRIZ POLIMERICA

2 Polimero vem do grego poli (muitos) + meros (iguais).

2 Sao grandes moléculas formadas pela repeticao de muitas unidades
guimicas iguais;

2 Por exemplo, no caso do poli (etileno), o etileno (H,C=CH,) € o
monomero usado na sintese, mas a unidade repetitiva da cadeia

polimérica € [CH,-CH,],, sem ligagdes duplas.
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MATRIZ POLIMERICA
2 Polimeros puros em muitos casos ndao apresentam as propriedades
para atendimento das especificacoes;
2 Exemplo: Resisténcia a tracao, resisténcias quimicas a ataques acidos
e basicos, resisténcia ao calor, entre outras;

< Polimerizacao do etileno.

Etileno > Polietileno (PE)

H,C =———= CH, % CHy, — CHy %

n
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MATRIZ POLIMERICA

2 Existem basicamente 2 tipos de polietilenos utilizados como matriz ;

Item de comparagdo

Preparacao

Propriedades

Aplicagbes comuns

Observagoes

Polietileno de baixa densidade PEBD

Poliadicdo em massa. Monbémero, oxigénio, perdxido, 200°C,

30.000-50.000 psi (200-350 MPa.

Peso molecular: 5x10%; d: 0,92-0,94; ramificado.
Cristalinidade: até 60%; Ty -20°C; T,,,: 120°C.

Material termopldstico. Boas propriedades mecanicas.

Resisténcia quimica excelente.

Filmes e frascos para embalagens de produtos alimenticios,

farmacéuticos e quimicos.
Utensilios domésticos.
Brinquedos.

LDPE é obtido por mecanismo via radical livre; é ramificado e

com baixa cristalinidade.

A versatilidade de emprego do LDPE em filmes e sacos plasticos
para embalagem e transporte dos mais diversos materiais traz

como conseqliéncia o problema da poluigdo ambiental.

Polimeros relacionados ao LDPE: copolimero de etileno e
acetato de vinila (EVA), empregado como artefatos espumados

e também como adesivo do tipo adesivo fundido (“hot melt”).

Comparagao entre polietileno de alta e baixa densidade

Polietileno de alta densidade PEAD

Poliadicdo em lama. MonOGmetro, catalisador de Ziegler-
Natta, heptano, 70°C, 300 psi (2 MPa).

Poliadigdo em lama. Monémetro, éxidos metalicos (cromo,
molibdénio), heptano, 100°C, 550 psi (4 MPa).

Poliadicdo em fase gasosa. Mondémetro, catalisador de
Ziegler-Natta, 70-105°C, 290 psi (2 MPa).
Peso molecular: 105; d: 0,94-0,97; linear.
Cristalinidade: até 95%; Ty -120°C; T,,: 135°C.
Material termoplastico. Propriedades
moderadas. Resisténcia quimica excelente.

mecanicas

Contentores.

Bombonas.

Fita-lacre de embalagens.
Material hospitalar.

HDPE é obtido por mecanismo de coordenagdo anidnica; é
linear e com alta cristalinidade.
Polimeros relacionados ao HDPE: Polietileno linear de baixa
densidade (LLDPE); é um copolimero contendo propeno,
buteno ou octeno; polietileno linear de altissimo peso
molecular (até 5x10°) (UHMWPE).

S
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CARGAS MINERAIS COMO REFORCO
2 Cargas minerais sao substancias inorganicas, nao sollveis que sao
aplicadas aos polimeros em quantidades suficientes para diminuir os
custos (INERTE OU DE ENCHIMENTO) e/ou alterar suas propriedades
fisicas (ATIVAS OU REFORCANTES);
2 O Caulim é um mineral usado como pigmento para melhoria da
aparéncia e funcionalidade do papel e tintas, como material de reforco

para plasticos, como matéria-prima de ceramica, entre outras aplicacoes.
10
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CARGAS MINERAIS COMO REFORCO
2 A caulinita é basicamente formada
por um plano de atomos de silicio com
coordenacao tetraédrica, com quatro

atomos de oxigénio e um plano de

aluminio com coordenacao octaédrica,

com os dois atomos de oxigénio e

quatro moléculas de hidréxido,

11
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CARGAS MINERAIS COMO REFORCO

2 Basicamente Caulim contém apenas alumina, silica e hidroxidos
estruturalmente ligados. No entanto, durante o processo de formacgao do

caulim, pode haver substituicdao de ferro por aluminio;

Reino unido

Teorico Brasil (Copim) Georgia (Middle)
(Cornwall)

% em peso
“ 46.54 44.80 45.70 46.20
m 39.50 38.30 37.60 39.00
m 0.0 0.51 0.46 0.38
0.0 0.55 1.41 0.01
m 0.0 <0.05 0.03 0.16
0.0 <0.02 0.08 0.05
m 0.0 0.13 0.26 0.03
m 0.0 <0.02 0.05 0.55
13.96 14.40 14.00 13.80 2
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CONSIDERACOES SOBRE COMPOSITOS

2 Compdsito (provém de composto) = materiais formados por mais de um
constituinte;

2 Os compositos estruturalmente resumem-se uma fase descontinua
(reforcos) e uma fase continua (matriz);

2 Quando combinados dois materiais diferentes pode-se obter propriedades
superiores, em muitos aspectos, em relacao a cada componente individual.
Desta maneira, podemos entender a importancia dos materiais compdsitos

13
na engenharia.
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CONSIDERACOES SOBRE COMPOSITOS
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S Geometria e orientacao do material de reforco, influenciam
significativamente a resisténcia.

2 Compositos (de elementos particulados) tém suas propriedades
influenciadas pela distribuicdo, tamanho de particulas e fracdao em
volume.

2 A mistura de elementos para geracao do material final ocorre

simultaneamente a moldagem.
14
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CONSIDERACOES SOBRE COMPOSITOS

\

o

b‘ L

1

:

S
d./’/

2 A interface entre duas fases é afetada por propriedades de superficie:
Composicao quimica, estrutura cristalina ou molecular, ligagdes quimica e
tensao de superficie de cada uma das fases.

2 Devido fatores como a forca de adesao entre particulas minerais e
tensdao interfacial entre o polimero e a particula, pode ocorrer

aglomerados de cargas minerais.

15
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PROPRIEDADES MECANICAS

2 A verificagdo das propriedades mecanicas sao importantes para

determinar a aplicacao de qualquer material sdlido. Ensaios realizados:

« Tracao
« Flexao
* impacto

16
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S Ensaio de tracao consiste na aplicacao de carga de tracao uniaxial

crescente em um corpo de prova especifico até a ruptura;

o=F/A, (1)
e=[l,-1,)/1,1=A1/1,  (2)

I I

2 Com objetivo de diminuir

diferencas nos resultados de

Fragil
60 - 1r =

50 - -

tracao, fatores sao normatizados

40 Plastico 7

X
SU—N/ -

20 Altamente eldstico %=

Tensao (MPa)

levando em conta tensao e

10 =

deformacao de engenharia; o m——— |,
0

1 2 3 4 5 6 7 8

17

Deformagao (mm/mm)
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PROPRIEDADES MECANICAS
< Ensaio de flexao consiste na aplicacao de uma carga no centro de um
corpo de prova especifico, apoiado em dois pontos. A carga aplicada

aumenta lentamente até a ruptura do corpo de prova;

Segao
] ransversal
P Pl"un sa* . j—i: - do carpo
P == “a  de prova
[ ———] ; o
'D"';n -1* %
Corpo de prova Corpo de prova [ ]
-
& i 5 Pras o )
(2]
-
sosolll (. :
=3
o
o
T
&)
Flecha (mm)

® 00
18
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PROPRIEDADES MECANICAS

2 O ensaio de impacto € um ensaio dinamico empregado para a analise
da fratura fragil de materiais. O resultado é simplesmente representado

por uma medida de energia absorvida pelo corpo de prova;

Escala de leitura

(a)

19
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PROPRIEDADES REOLOGICAS
2 Como maioria das pecas plasticas usadas em automodveis sao processadas
pelo processo de injecao é extremamente importante o conhecimento do
indice de fluidez do termoplastico que sera usado. Ainda assim, verificar o

comportamento deste indice a partir da adicao de caulim.

2 0O indice de fluidez € definido como a massa (MFI) ou o volume (MVR)
de material que flui de um cilindro através de uma fieira em 10 minutos

sob acao de um peso;
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PROPRIEDADES REOLOGICAS

S Define-se reologia como o estudo das propriedades de deformacao e
escoamento dos materiais;

2 Permite caracterizar os polimeros sob condi¢coes reais de processamento,
consequentemente melhorar a processabilidade dos materiais.

2 Compodsitos poliméricos possuem viscosidade tanto maior quanto maior for
o teor em aditivos. Este aumento € mais acentuado quanto maior area

especifica (maior interagao com o polimero).
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PROPRIEDADES TERMICAS

9 Transicoes térmicas = temperaturas onde ocorrem transicoes

termodinamicas.

> T PROCESSAMENTO E USO:

MUC Temperatura de deflexao ao calor, temperatura de amolecimento,
temperatura de nao fluxo, temperatura de fragilizacao e
2 T« temperatura de processamento recomendada » 28

ordem = nao ocorre mudanca de fase, somente muda o grau da mobilidade

molecular.
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PROPRIEDADES TERMICAS
2 Como o compodsito gerado tem como objetivo aplicacao na industrial de
automoveis, faz-se necessario verificar o comportamento do material quando
submetido a temperatura.
Analises:
- Termogravimétrica (TGA ou TG);

- Calorimetria diferencial de varredura (DSC);

23
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METODOLOGIA DE TAGUCHI

2 Planejamento de experimentos

Necessidade da otimizacao de produtos e processos;
DOE (Design of Experiments),
Taguchi (arranjo ortogonal, ANOVA, MSR)

< Vantagens:

Reducao do numero de experiéncias ou repeticoes;

Os fatores podem ser analisados simultaneamente;

E possivel otimizar mais de uma resposta ao mesmo tempo;

Calculo e avaliacao do erro experimental (confianca estatistica).
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MATERIAIS E METODOS

Descricao: O HC7260LS-L € um PEAD, desenvolvido para a moldagem por
injecao que apresenta alta dureza e rigidez, além de baixa tendéncia a
empenamento. Esta resina tem aditivos contra a acao da radiacao
ultravioleta.

Aplicacao: Recipientes industriais, capacetes, assentos sanitarios,
utilidades domeésticas, brinquedos, tampas, paletes, caixas para garrafas
de bebidas.

Processo: Moldagem por injecao.



FUNDACAO OSWALDO ARANHA P

(Urijr o)z
T e CENTRO UNIVERSITARIO DE VOLTA REDONDA E('
L -

PRO-REITORIA DE PESQUISA E POS-GRADUAGAO
PROGRAMA DE METRADO PROFISSIONAL EM MATERIAIS

MATERIAIS E METODOS

Tensao de Escoamento D 638
Tensao de Escoamento ao Alongamento D 638 % 7.5
D 790 Mpa 1350

Modulo de Flexao - 1% Secante

Dureza Shore D D 2240 - 64

Resisténcia ao Impacto Entalhado Izod D 256 J/m 35
Resisténcia a Quebra sob Tensdo Ambiental (b) D 1693 h/F50 <4
Temperatura de Amolecimento Vicata 10 N D 1525 °C 126
D 648 °C 76

Temperatura de deflexao sob carga a 0,455 Mpa

26
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MATERIAIS E METODOS

Composicao

Tamanho de particula 99% passante em 45um e 50% passante 9um.

Absorc¢ao de dleo 28% (Linseed Qil)

0
=

2-3 (Mohs)
o Quase branco
Reflexao 79-83 (Reflectdmetro de Opacidade)
Ponte de fusao >1000°C
Validade Indefinida
Densidade 620-660g/I
Umidade livre <5%

27
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MATERIAIS E METODOS

Descrigdo: Epolene C-16 € um PEBD modificado com ramificada
anidrido maleico. E util como um polimero de base para os
adesivos e revestimentos, dispersoes de concentrado de cor, e as
aplicacoes que requerem compatibilidade com poliamida.

Principais Atributos: Melhora a cera de parafina nas propriedades
de revestimento, como brilho e resisténcia graxa e excelente
estabilidade térmica o anidrido maleico enxertado PE fornece
funcionalidade com médio peso molecular.

Aplicacoes / Usos: Automotiva, construcao, embalagens e etc..
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MATERIAIS E METODOS

-
IS
I

or

Propriedades Métodos ASTM m

Tipo de Polimero Ma-PE

Numero de acido (mg de KOH / g) 2

Ponto de amolecimento Mettler ASTM D 6090 °C

Penetragao Dureza (a) ASTM D 5 dmm
Viscosidade, Brookfield

125 °C (257 ° F)

190 °C (374 2°F)

Peso molecular (b)

104

16,650 cP
2.850 cP

26.000

29



J ) ‘J':' Q / FUNDAGAO OSWALDO ARANHA e
\JM{C CENTRO UNIVERSITARIO DE VOLTA REDONDA ;

»
PRO-REITORIA DE PESQUISA E POS-GRADUAGAO \ '{.

PROGRAMA DE METRADO PROFISSIONAL EM MATERIAIS

MATERIAIS E METODOS

PLANEJAMENTO DO EXPERIMENTO

*% em massa de Caulim.

L TEEEEEY 0% em massa de Compatibilizante.
Parametros

eCaulim (10%, 20% e 30% em massa, -, 0 e + respectivamente).

fo‘::fx’f‘ eCompatibilizante (0%, 5% e 10%em massa, -, 0 e + respectivamente).

parametro

eTemos 2 fatores e 3 niveis

Defr':if:;“ *De acordo com a tabela de arranjos ortogonais temos um arranjo L4 (4 experimentos)

ortogonal

A matriz de experimentos foi estabelecida com 4 propor¢des diferentes entre os

D;ﬁ.t“ir‘?:‘;:“ agentes e acrescida da tréplica do nivel médio, ou seja, total de 7 experimentos.

experimentos

30
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MATERIAIS E METODOS
N“_’el N!"?‘ Nivel Arranjo | Numeros de | Numeros | Numero maximo de colunas na matriz
Fatores Baixo | Médio | Alto Ortogonal | Experimentos | de Fatores
(-} (0) (+) — - - 2 nl\gels 3 nlv-els 4 nlv‘els 5 mv_els
A: Teor de Caulim (%) 10 20 30 L8 8 7 7 " .
B: Teor de Compatibilizante (%) 0 5 10 L9 9 4 - 4 . - -
L12 12 11 11 - -
L16 16 15 15 - 5 - -
L'16 16 5 - - ' 5 B
EXPERIMENTOS A B L18 18 8 1 7 R -
1 L25 25 6 = . s = 6
- - L27 27 13 - 13 | = =
2 - + L32 32 31 31 = | = i
3 + _ L'32 32 10 1 - ' 9 -
L36 36 23 11 12 - -
4 + + L'36 36 16 3 131 - ;
L50 50 12 1 = i = 11
S 0 0 L54 54 26 1 25 i = =
6 0 0 L64 64 63 63 I :
7 0 0 L'64 64 21 . = | ™ B
L81 81 40 - 40 i B x
EXPERIMENTOS | CAULIM (%)| COMPATIBILIZANTE (%) | PEAD (%)
1 10 0 90
2 10 10 80
3 30 0 70
4 30 10 60
5 20 5 75
6 20 5 [
7 20 5 75 31




Experimentos
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MATERIAIS E METODOS

PREPARO DAS AMOSTRAS

Unidade

Caulim

Compatibilizante

1

%

10

0

Gramas

9

0

%

10

10

Gramas

9

9

%

30

0

Gramas

27

0

%

30

10

Gramas

27

9

%

20

-

Gramas

18

4,5

%

20

-

Gramas

18

4,5

%

20

~

Gramas

18

4,5
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Pesagem na balanga

*Pesagem na balangade
precisdo Marte (Modelo
AY220)

*Proporg¢des deacordo
com a matriz
experimental

FUNDACAO OSWALDO ARANHA
CENTRO UNIVERSITARIO DE VOLTA REDONDA
PRO-REITORIA DE PESQUISA E POS-GRADUAGAO
PROGRAMA DE METRADO PROFISSIONAL EM MATERIAIS

MATERIAIS E METODOS

PREPARO DAS AMOSTRAS

Mistura no homogeneizador |

*Cada batelada de 90 g do
respectivo experimento no
homogeneizador Dryser.

*Mistura em aproximadamente
1 min na velocidade 1 em
seguida velocidade 2 para

% fusdao completa.

Moagem no moinho

granulador

*Total moagem no moinho
da marca Plastimax.

eSeparacdo cuidadosa do
moido cada experimento.

N
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MATERIAIS E METODOS

PREPARO DAS AMOSTRAS

Injecao dos corpos de prova

eUtilizacdo de umainjetora RAY RAM -
modelo TSMP

eUtilizando moldes de acordo com as
dimensdes padrdo para ensaios
posterioresdeimpacto, tracaoe
flexao

eParte ndofoiinjetada pararealizacao
de outros ensaios.

\

Realizacao dos ensaios

* Realizacdo de ensaios mecanicos
(tracdo, flexdo e impacto)

« Realizag3o de outros ensaios (indice
de fluidez, * *— " TGA e DSC)
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MATERIAIS E METODOS

ENSAIOS MECANICOS - TRACAO E FLEXAO

- Total de oito baterias de experimentos, foram analisados cinco corpos de

prova de tracao e cinco de flexao. Os CDP’s de tracao foram preparados de
acordo com a ASTM D 638 — 03 e os de flexao ASTM D 790 — 03.

Principais partes do corpo de prova

Cabega

/— Parte util

168

13

57

12.5

126
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MATERIAIS E METODOS

ENSAIOS MECANICOS - TRACAO E FLEXAO

Na tracao foi utilizada carga de 50 kN. No ensaio de flexao foi utilizada a
razao L/d (onde L= distancia entre apoios) de 16, velocidade de 1,4mm/min,

com célula de carga de 5 kN.

Mesma maquina
configurada para
ensaio de flexdo
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MATERIAIS E METODOS

ENSAIOS MECANICOS - IMPACTO (PRELIMINAR)

12

- As dimensoes dos corpos de

prova analisados estiveram de

acordo com a norma ASTM D 6110

— 06.

- A maquina de impacto foi uma
PANTEC de capacidade de 300 J e

um péndulo com massa de 20 kg
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MATERIAIS E METODOS

ENSAIOS MECANICOS - IMPACTO (DEFINITIVO)

- E no laboratério de ensaios mecanicos da
UNIVERSIDADE FEDERAL FLUMINENSE - UFF,
campus VILA, Volta Redonda, utilizando a maquina
de ensaios de impacto,da marca Wolfgang
OhstRathenow. O ensaio realizado foi do tipo
Charpy utilizando um péndulo de 4 J.
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MATERIAIS E METODOS

INDICE DE FLUIDEZ
- Aparelho para ensaios de indice de fluidez marca DSM, modelo

MI-3;

- O ensaio de indice de fluidez foi realizado conforme diretrizes
gerais da Norma ASTM D 1238:2013;

- Foi utilizada a temperatura de 190°C e peso de 2,160 kg, com

tempo de corte de 30 s.
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MATERIAIS E METODOS

ANALISES TERMOGRAVIMETRICAS (TGA)

- Equipamento da marca Sll NanoTecnology, série 6000, modelo
TG/DTA 6200, localizado no Laboratorio de Analises Térmicas da
UNESP em Guaratingueta/SP.

As condicoes de analise:

* Faixa de aquecimento: 30 a 600 °C;
* Taxa de aqguecimento: 10 °C/min;

* Massa de amostra: 15 mg;

* Recipiente para amostra: Platina;

* Atmosfera: Nitrogénio;

* Fluxo gasoso: 100 mL/min
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MATERIAIS E METODOS

ANALISES DE CALORIMETRIA EXPLORATORIA DIFERENCIAL
(DSC)

- Equipamento PerkinElmer Ltda. Modelo DSC 8000 com software
Pyres v. 11.10492, disponivel no laboratério de Analises Térmicas
da UNESP de Guaratingueta.

As condicoes de analise:

* Faixa de aquecimento: -60 a 300°C;
* Taxa de aguecimento: 20 °C/min;

* Taxa de resfriamento: 50°C/min

* Atmosfera: Nitrogénio

* Fluxo gasoso: 20 mi/min

* Massa da amostra: 10mg

* Recipiente de amostra: aluminio
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RESULTADOS E DISCUSSAO

ENSAIO DE TRACAO

MGdulo de elasticidade
% Caulim % Compat. Desvio Desvio
(MPa) d (MPa) Desvio Padrdo (MPa) d
Padrao Padrao
10 0

11,60 0,55 19,60 0,55 187,00 15,48
m 10 10 11,00 1,00 19,40 0,55 166,60 14,81
m 30 0 16,60 1,14 24,00 1,22 295,00 24,06
m 30 10 13,40 1,34 21,40 2,51 252,60 14,77
m 20 5 13,20 0,45 22,20 0,45 242,20 7,76
m 20 5 12,20 0,45 20,80 0,45 201,00 16,72
20 5 12,00 0,71 20,40 0,55 187,20 19,94
m 0 0 10,40 1,95 18,20 1,79 139,60 22,13
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RESULTADOS E DISCUSSAO

ENSAIO DE TRACAO

Grafico de Valores Individuais de Tensdao de escoamento (MPA)
18 =
Grafico de Valores Individuais de Médulo de elasticidade (MPA) _ ¥ies
=< 16 »
350 s .
=] e y
E " e 134 »13.2 ,
2 _ g 12 s s & 122 g2
a 300 ® 295 2 . . .0.11 s
o
< $
% 3 = 8
= ®252,6
il 20 ® 242,2 2
-g e Exp.1 Exp.2 Exp.3 Exp.4 Exp.5 Exp.6 Exp.7 PEAD
g Amostra
T 200 @ 201
= @ 187 _ @ 187,2 Grafico de Valores Individuais de Limite de resisténcia a tracio
(o]
% ® 166,6 25.0 .
N 150 =
§ ® 1396 § -
% 222 " » 222
S se
100 = .21 .
.; - fzn,a ® 204
Exp.1 Exp.2 Exp.3 Exp.4 Exp.5 Exp.6 Exp.7 PEAD £ Teme a4 '
Amostra ] st
8 s
P
. . E
PEAD vs experimento 3 (30% em caulim e 7
- agm 7 Exp.1 Exp.2 Exp.3 Exp.4 Exp.5 Exp.6 Exp.7 PEAD
sem compatibilizante), aumento modulo Amostra

de elasticidade ~100% = aumento da ductilidade. 43
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RESULTADOS E DISCUSSAO

ENSAIO DE TRACAO

Médulo de elasticidade (MPA)

Grafico de Valores Individuais de Modulo de elasticidade (MPA)

350

300

250

200

150

100

® 2738

® 210,133

® 1768

‘® 1396

10 20 30
% Caulim
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RESULTADOS E DISCUSSAO

ENSAIO DE TRACAO

Regressao de Modulo de elasticidade (MPA) vs % Caulim

Y: Médulo de elasticidade (MPA) Relatério de Selecdo de Modelo

X: % Caulim

350

N w
(=] [=}
o o

Modulo de elasticidade (MPA)

=
v
o

=3
o
L)

Grafico de Linha Ajustada para Modelo Linear
Y =1313 +4,435X

5 10 15 20 25 30
% Caulim

Modelo Selecionado  Modelo Alternativo

Estatisticas Linear Quadratico
R-quadrado (ajustado) 72,97% 7441%
Valor-p, modelo 0,000* 0,000*
Valor-p, termo linear 0,000* 0,167
Valor-p, termo quadratico — 0,085
Desvio padréo de residuo 26,341 25,630

* Estatisticamente significativo (p < 0,05)

B Residuo grande

Os resultados sugerem
interacao positiva entre o

caulim e o PEAD.

A melhora nas propriedades
de tracao foi verificada
também por SILVA (2013).
Na ocasiao as propriedades
mecanicas de compositos
constituidos também por
PEAD, mas adicionado
CaCos.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

ENSAIO DE FLEXAO

%
% Caulim
SelifEi (MPa) Desvio Padrao (MPa) Desvio Padrao
10 0

26,80 3,19 1171,40 101,42

10 10 24,00 1,58 903,80 123,16
30 0 37,00 2,74 2201,20 160,58
30 10 27,60 3,44 1308,00 291,30
20 5 28,80 0,84 1312,40 134,30
20 5 28,20 2,17 1330,00 125,89
20 5 29,80 1,30 1321,60 118,05
0 0 25,40 1,97 875,20 68,20
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RESULTADOS E DISCUSSAO

ENSAIO DE FLEXAO

Méaddulo de elasticidade (MPA)

Grafico de Valores Individuais de Médulo de elasticidade (MPA)

2500

®2201,2
2000
1500
®1308 ® 13124 @ 1330 @& 13216
®1171,4 N
1000
©903,8 #8752
Exp.1 Exp.2 Exp.3 Exp.4 Exp.5 Exp.6 Exp.7 PEAD

Amostra

Tensao maxima (MPA)

N
(]

40

w
w

w
o

20

Grafico de Valores Individuais de Tensao maxima (MPA)

@268

Exp.1

®37

®29.8
3 w288
®27.6 ® 28,2

® 25.4

Exp.3 Exp.4 Exp.5 Exp.6 Exp.7 PEAD
Amostra

PEAD vs experimento 3 (30% em caulim e
sem compatibilizante), aumento médulo
de elasticidade ~150%.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

ENSAIO DE FLEXAO

Modulo de elasticidade (MPA)

Grafico de Valores Individuais de Modulo de elasticidade (MPA)
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858752

0 10 20 30

% Caulim




Santry Ynivarsititio
de Jolta itodunda

FUNDACAO OSWALDO ARANHA
CENTRO UNIVERSITARIO DE VOLTA REDONDA
PRO-REITORIA DE PESQUISA E POS-GRADUAGAO
PROGRAMA DE METRADO PROFISSIONAL EM MATERIAIS

RESULTADOS E DISCUSSAO

ENSAIO DE FLEXAO

Modulo de elasticidade (MPA}

Y: Médulo de elasticidade (MPA)
X: % Caulim

2500

g
8

1500

1000

* Estatisticamente significativo (p < 0,05)

Regressdo de Médulo de elasticidade (MPA) vs % Caulim
Relatério de Selegdo de Modelo

Grafico de Linha Ajustada para Modelo Linear

Y = 7687 + 30,53 X ®
n m Residuo grande
n
)
.
5 10 15 20 25 30 o
% Caulim
Modelo Selecionado  Modelo Alternativo
Estatisticas Linear Quadratico
R-quadrado (gjustado) 51,77% 53.17%
Valor-p, modelo 0.000* 0,000*
Valor-p, termo linear 0,000* 0.587
Valor-p, termo quadrético — 0,153
Desvio padrao de residuo 285,526 281,359

Podemos verificar que
realmente existe correlacao
entre o % de caulim e o

modulo;

Quanto maior o percentual
de caulim, maior tende ser
o resultado de modulo de

elasticidade.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

ENSAIO DE FLEXAO

Méd. Flexdo (MPa)

4000

g

g

0

Mddulo de Flexdo (MPa)
OEM especificagdo consolidada T20 / T40

2086 2150 2564 2831 3156 3802 4098 4466 5253

PPH 202 HC (0%) PPHCST(5%) PPHCIO0T (10%) PPHCIST (15%) PPHC20T (20%) PPHC25T (25%) PPHC30T (30%) PPHC3ST (35%) PPHC4OT (40%)
—— OEM espec.consol T20 Min OEM espec. consol. T20 Max % Talco OEM espec. consol. T40 Min

Henriques (2015),
observou comportamento
semelhante em compodsito

de polipropileno com talco.

O modulo de flexao
aumentou a medida que ele
aumentou o % de talco no

composito.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

ENSAIO DE IMPACTO (PRELIMINAR)

1,75

1,50

1,25

1,00

Kgf.m/cm?

0,75

0,50

Gréfico de Valores Individuais de Resisténcia ao impacto Kgf.m/cm?

$ 15268 _
& 1.47717

@ 1,40079

$ 0,816254
@ 0,758252
# 0,69522

@ 0,545718 @ 0,537278

Exp.1 Exp. 2 Exp. 3 Exp. 4 Exp. 5 Exp. 6 Exp.7 PEAD

houve queda substancial na
resisténcia ao impacto, quando o
compaosito atingiu um patamar de
20% de Caulim.

Até o percentual de 10% em carga,

nao houve alteracao significativa

na resisténcia ao impacto.

51



FUNDACAO OSWALDO ARANHA
CENTRO UNIVERSITARIO DE VOLTA REDONDA

PRO-REITORIA DE PESQUISA E POS-GRADUAGAO
PROGRAMA DE METRADO PROFISSIONAL EM MATERIAIS

RESULTADOS E DISCUSSAO

ENSAIO DE IMPACTO (PRELIMINAR)

1,75

1,50

0,50

Grafico de Valores Individuais de Kgf.m/cm?

& 1.47717

® 1,4638

10

@ 0,756575
@ 0,541498

20 30
% Caulim
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RESULTADOS E DISCUSSAO

ENSAIO DE IMPACTO (PRELIMINAR)

Regressdo de Kgf.m/cm? vs % Caulim

¥: Kgf.mv/em? Relatdrio de Selecao de Modelo
X: % Caulim
Grafico de Linha Ajustada para Modelo Linear
Y=1637-003813X
175 m Residuo grande
1,50
14
s « Podemos constatar tambem
-
E . ~
3 que existe correlacao
0,75 7 .
estatistica entre % de
0,50
- - N -
: . - = ~ = - caulim e a resisténcia ao
% Caulim
Impacto
Modelo Selecionado  Modelo Alternativo
Estatisticas Linear Quadrético
R-quadrado (ajustado) 76,69% 7623%
Valor-p, modelo 0,000* 0,000*
Valor-p, termo linear 0,000* 0,008*
Valor-p, termo quadratico - 0616
Desvio padrdo de residuo 0,205 0207

* Estatisticamente significativo (p < 0,05)

53



s J ) e ") Jij FUNDACAO OSWALDO ARANHA

\?i"’zinﬂ‘.’!ﬂiﬂfﬂ" CENTRO UNIVERSITARIO DE VOLTA REDONDA

*
PRO-REITORIA DE PESQUISA E POS-GRADUAGAO \ '{.

PROGRAMA DE METRADO PROFISSIONAL EM MATERIAIS

RESULTADOS E DISCUSSAO
ENSAIO DE IMPACTO

Resisténcia ao Resisténcia ao
% Caulim % Compat. Energia absorvida (J) /cm?) ( Jem?)
Imp. (J/cm Imp. (Kg.m/cm
0 0

AMOSTRAS

1,36 £ 0,05 1,87 0,19

EXPERIMENTO 1 10 0 3,07+0,33 4,22 0,43

EXPERIMENTO 2 10 10 1,56 £ 0,51 2,14 0,22

EXPERIMENTO 3 30 0 1,22+0,33 1,68 0,17

EXPERIMENTO 4 30 10 1,25+£0,18 1,72 0,18

EXPERIMENTO 5 20 5 2,45+1,45 3,36 0,34

EXPERIMENTO 6 20 5 2,45+0,91 3,36 0,34

EXPERIMENTO 7 20 5 2,21+0,41 3,03 0,31
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RESULTADOS E DISCUSSAO

ENSAIO DE IMPACTO

Resisténcia ao Imp. (J/cm2)

Resisténcia ao Imp. (J/cm2)

4,5
[ ]
4,0
3,54
<32
3,18 3,25
3,0 o
2,5
[ ]
2,04
®1,87
e1,7
T T T T
0 10 20 30

%o Caulim
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RESULTADOS E DISCUSSAO

ENSAIO DE IMPACTO

Imp. IZOD (kJ/m?)

Impactolzod com entalhe (kJ/m?)

OEM especificagao consolidada T20 / T40 . Henrigues (20 1 5) notou
14

que primeiro ocorreu

aumento na resisténcia ao

i . ' ' ; . | impacto de 0 para 5% de
talco 13%.

« A partir dai a resisténcia ao
impacto caiu a medida que

o percentual de talco foi
~ am 2% 231 2% 228 25 201 192 18 o
T PPHARHCEN) PPHCST(SN)  PRHCIUT(ION) PPHCIST(1S%) PPHCAT(0%) PPHCST(25%) PPHCIOT(X%) PPHCIST(5%)  PPHCATT (40% aumentando no CompOSItO.

% Talco
wmmmm (OEM espec. consol T20/T40 OEM espec. consol. T20 Max wemm  OEM espec. consol T40 Max
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EXPERIMENTO 1
EXPERIMENTO 2
EXPERIMENTO 3
EXPERIMENTO 4
EXPERIMENTO 5

EXPERIMENTO 6

EXPERIMENTO 7
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RESULTADOS E DISCUSSAO

ENSAIO DE INDICE DE FLUIDEZ

10
10
30
30
20
20
20

0
10
0
10

RESULTADOS (g/10’)

6,92 + 0,02

6,46 £ 0,03
7,68 £0,05
4,87 + 0,08
6,67 £ 0,08
6,68 £ 0,09
6,54 £ 0,09
6,49 £ 0,02
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ENSAIO DE INDICE DE FLUIDEZ

RESULTADOS (g/10")

Grafico dos resultados do indice de fluidez por experimento
« Na maioria dos experimentos,

houve reducao no indice de

6,67 92
fluidez, quanto maior a quantidade
de Caulim. A excecao foi o

experimento 2.

* No caso do experimento 3, esta

reducao foi extremamente

y
&£ & significativa.
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ENSAIO DE INDICE DE FLUIDEZ

RESULTADOS (g/10")

7.0

6,5

6,0
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Grafico de Valores Individuais de RESULTADOS (g/10")

® 692

® 657
@ 646

@577

% Caulim

Os resultados de indice de fluidez em
maioria menores, quando incorporado
caulim, confirma o mencionado na

revisao bibliografica.

Houve aumento da viscosidade,
consequentemente reducao do indice de
fluidez com a adicao de Caulim, na

maioria dos compositos.
Apesar disso, a reducao foi pequena

(~6%) considerando quantidades entre
10 e 20% de caulim.
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ENSAIO TGA
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—— EXP1 (10/0%)
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—— EXP5 (20/5%)
—— EXP6 (20/5%)
—— EXP7 (20/5%)
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AMOSTRAS

% Caulim

0
10
10
30
30
20
20
EXP. 7 20

Com o acréscimo da carga e/ou compatibilizantes houve uma diminui¢do na
temperatura inicial de degradacao, sendo que a curva apresentou apenas um
degrau de perda de massa, caracterizando que houve boa interacao entre o

ENSAIO TGA
% Comp. Ti )
0 392,86
0 375,21
10 372,70
0 372,67
10 384,53
5 389,21
5 381,25
5 394,59

polimero e o compatibilizante.

T

470,21
474,67
471,18
474,02
474,15
477,42
477,37
477,11

%

100
92,32
91,23
74,13
74,30
83,21
83,12
82,94

(550°C)

Residuo

0
7,97
9,15

26,75
26,60
17,39
17,51
17,65
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ENSAIO DSC

PEBD PURO
PEBD EXP 1
PEBD EXP 2

PEBD EXP 4
PEBD EXP &
PEBD EXP 6

Temperature (*C)
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ENSAIO DSC

“
“ 125,59 139,66 147,02 210,1064
_ 10 0 125,08 138,50 145,12 193,1115
“ 10 10 130,90 136,39 140,63 175,6086
BT - 0 2540 ams sy wsus07
m 30 10 124,83 133,99 137,01 126,5529
m 20 5 126,08 138,85 144,89 156,3858
m 20 5 125,54 138,26 143,30 157,4228
_ 20 5 126,08 140,26 145,30 158,3557

observou-se que nao houve variagao significativa nas temperaturas
extrapoladas de inicio de fusao (T,,..;) € nem da de T_, 4. Entretanto, houve
uma diminuicao na variacao de entalpia se comparadas a da amostra pura. Isto
ocorreu provavelmente devido a presenca da massa de carga mineral, gue nao

sofreu fusdao durante o processo de aquecimento.
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CONCLUSAO

2 Com realizacao deste trabalho foi possivel obter compositos PEAD/Caulim

para aplicacao na industria automotiva. Todos os compositos que foram

obtidos, poderao ser usados.

2 Em relacao aos ensaios/caracterizacoes realizadas, conclui-se que:

Quanto maior o percentual de caulim maior a rigidez e consequentemente
o modulo de elasticidade a tracao e a flexao.

Houve aumento inicial na resisténcia ao impacto até o percentual de 20%
de caulim. A partir de 30% observa- se nova queda na resisténcia ao
impacto.

Quanto maior o teor de caulim menor foi a resisténcia ao impacto, a partir

do percentual de 20% de caulim.
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CONCLUSAO

No TGA Ambos os aditivos (carga e compatibilizante) diminuiram a
temperatura de degradacao inicial. Ja no DSC, observou-se apenas
reducdao na variacao de entalpia dos compdsitos acrescidos de caulim

O indice de fluidez teve diminuicdao pequena na maioria dos experimentos.
O Maior resultado do indice de fluidez ocorreu no experimento com 10%
de caulim e 10% de compatibilizante. Maior inclusive que PEAD puro.

Ocorreu diminuicdao no efeito de reducao do indice de fluidez no
experimento de 30% de caulim e 10% de compatibilizante quando
comparado ao experimento de 30% de caulim sem compatibilizante. Estas
duas evidéncias demonstram a importancia do agente compatibilizante na

propriedade de indice de fluidez.
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ARTIGO, CONGRESSO E SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

2 INFLUENCIA DA QUANTIDADE DE CAULIM E DE AGENTE COMPATIBILIZANTE NO
INDICE DE FLUIDEZ DE COMPOSITOS PEAD/CAULIM. Revista Univap, 2016

2 XXI Encontro de Iniciacao Cientifica - XXI ENIC, realizado na Universidade de

Taubaté, no dia 24 de setembro de 2016. V c I(TE D

CONGRESS0 INTERNACIOMAL DE CIENCIA,
TECMOLOGIA E DESENVOLVIMENTO

Ursvernidacs de Tk

SUGESTOES PARA TRABALHOS/ESTUDOS FUTUROS:

- COMPARAGAO ENTRE ENSAIO DE TRAGAO 300] E 4] (MSA - MINITAB)

- ANOVA, MSR E SUPERFICIE DE RESPOSTAS (MINITAB)

- ESTUDO DE DUREZA DE COMPOSITOS PEAD/CAULIM

- MICROSCOPIA OTICA E ELETRONICA DE VARREDURA EM COMPOSITOS
PEAD/CAULIM

- APLICACAO DE CARGA MINERAL RECONSTITUIDA EM POLIMEROS -
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CO-AUTORIA EM ARTIGO

- INFLUENCIA DO TEOR DE FIBRAS NA RESISTENCIA AO IMPACTO DE
COMPOSITOS HIPS/FIBRAS DE COCO VERDE APLICADOS PARA POSSIVEL
APLICACAO NA INDUSTRIA AUTOMOBILISTICA.

Gilmara Branddo Pereira, Glayce Cassaro Pereira, Marcio Alves de Lima, Sérgio Roberto Montoro

XX INIC / XVI EPG / X INIC Jr / VI INID, promovido pela Universidade do Vale do Paraiba — UNIVAP

- Featuring High Impact Polystyrene Composites Strengthened with Green
Coconut Fiber Developed for Automotive Industry Application.

Gilmara Branddo Pereira’, Glayce Cassaro Pereira’, Mdrcio Alves de Lima', Brunno José Silva de Jesus’,
Ezequiel de Andrade Silva’, Kelly Cristina Coelho de Carvalho Benini?, Cirlene Fourquet Bandeira® and Sérgio

Roberto Montoro! 3

Journal of Research Updates in Polymer Science, 2017, 6, 17-20
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