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Resumo

ESTUDO E CARACTERIZACAO DE ACABAMENTOS ACRILICOS PARA
PISOS. Neste trabalho, foram desenvolvidas analises comparativas para
acabamentos acrilicos que sdo utilizados no revestimento de pisos resilientes,
principalmente. O objetivo é tornar as avaliacbes de desempenho dos
acabamentos acrilicos menos subjetivas e poder contar com sustentacéo cientifica
para comparar os trés produtos comerciais aqui estudados. Atraves de alguns
métodos analiticos, como desgaste mecanico, tensdo superficial, infravermelho
(ATR), analises térmicas por DSC e TGA, permeacéo do vapor de dgua e sorcao
em agua, foi possivel entender melhor os comportamentos de cura e resisténcia
fisico-quimica destes acabamentos, bem como sera util para futuros

desenvolvimentos de novos produtos.



ABSTRACT

STUDY AND CARACTHERIZATION OF ACRYLIC FLOOR COATINGS.
Through this work, it was possible to develop comparative analysis for acrylic
floor coatings mainly used for resilient floors. The objective here was to make
the performance evaluations less subjective and also create scientific arguments
to compare the three commercially available products evaluated in this study.
Some analytical methods, such as mechanic wear, infrared (ATR), thermal
analysis like DSC and TGA, water vapor permeation and sortion in water, made
it possible to understand better the behaviors like cure and physical-chemical
resistance of these floor coatings, as well as it will be useful for future new product

developments.
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1. INTRODUCAO

Os primeiros produtos aplicados para acabamento de piso foram as ceras
naturais, que por sua vez tém aplicacdes desde o Egito Antigo no processo de

mumificacéo.

O nome em inglés para cera é wax, que deriva da palavra anglo-saxénica weax,

que era 0 nome dado ao material extraido do favo de colméias.

As funcdes das ceras como acabamento de piso envolvem desde a melhoria do
brilho e estética da superficie até a facilidade da limpeza e reducdo do alojamento

de microorganismos e pragas, aumentando a vida Gtil do piso.
Existem basicamente trés tipos de acabamentos naturais para pisos:
Minerais: derivadas do carvdo mineral e petréleo. Ex.: parafina.

Animais: produzidas naturalmente por carneiros, abelhas, etc. Ex.: cera de

abelha tem cor clara e oferece filmes de excelente brilho.

Vegetais: sdo substancias produzidas pelas folhas, frutos e tronco a fim de

proteger e reter a umidade nas plantas, por exemplo carnatba. [

Com o passar do tempo, as opcdes de acabamento e revestimentos passaram
do simples uso destas ceras naturais (carnauba, principalmente) ao emprego de
compostos com cura mais complexa e melhor desempenho, como os acabamentos
de origem sintética, produzidos em laboratorio, com o uso de polimeros como o

polietileno. [

Este tipo de produto € constituido de cadeias poliméricas menores, que
interagem melhor entre si, formando filmes mais uniformes e compactos. Estes
revestimentos séo conhecidos como acabamentos acrilicos e serdo o foco deste
trabalho, tendo sua resisténcia quimica e mecanica caracterizada através de

métodos fisico-quimicos.



1.1 Formulacgbes béasicas de acabamentos acrilicos

Os acabamentos acrilicos sdo produtos a base de emulsdo de polietileno e
outros polimeros acrilicos. As ceras de polietileno sdo produzidas com peso
molecular normalmente abaixo de 10.000 (figura 1.1), e apresentam como
principal funcdo na mistura, 0 aumento da adesdo aos substratos polares,

compatibilidade com outros componentes polares e melhor dispersdo em agua.
CHy=CH, ---» ~{CH;=CHy}~

Monomero Cera de Polietileno

FIGURA 1.1 - Polimerizacao do etileno na fabricacéo das ceras de polietileno sob

condigOes especiais em altas ou baixas pressdes controlando peso molecular.

Ja os polimeros acrilicos, como visto na figura 1.2, sdo em sua grande maioria
copolimeros que contém diversas misturas de monbémeros acrilatos e/ou

metacrilatos, incluindo combinacdes de mondmeros ésteres e acidos. [

(FCIDCH; lli‘{}DCH;
CH,=C — —HZ‘HE(; -+

| Ll

CH; CH;

FIGURA 1.2 — Polimerizacao dos polimetacrilatos e poliacrilatos.

A seguir, na tabela 1.1, pode-se ver um exemplo de formulagéo tradicional de

acabamentos acrilicos usados na funcdo de revestimento de pisos.



TABELA 1.1 - Formulacdo padrdo de acabamentos acrilicos

Nome do N° CAS Porcentagem Funcéo
componente
Agua 7732-18-5 40-70 Veiculo
Agente
Emulséo de
_ 25085-34-1 10-30 formador de
Polimero Acrilico _
filme
Agente
Polietileno 68441-17-8 1-5 formador de
filme
Fosfato de Tris (2- -
o 78-51-3 1-5 Plastificante
butoxietila)
Eter Monoetilico
o _ 111-90-0 1-5 Solvente
do Dietileno Glicol
Resina  Acrilica  Segredo s Agente de
Alcali Solavel Comercial Nivelamento
Fragrancia,
Outros  —mmemee- 01-1 Biocida,

Antiespumante

1.2 O uso do crosslink metalico

A maior resisténcia quimica e mecénica esta boa parte relacionada a ocorréncia
de crosslink metalico com ions de Zinco que interagem com o grupo carboxila da

cadeia do polimero.[Bl



O uso de complexo de tetramina de zinco com os polimeros contendo grupos
amina primaria e acido carboxilico aumentam a forca do crosslink, como pode ser

representado pela figura 1.3. [l

[Zn(NH),**[HCO4]
or ZnO/H,0

FIGURA 1.3 — Formulacao de acabamento acrilico baseada em crosslink metalico
—Zn.

O conceito do crosslink explica-se pela ligagdo das cadeias poliméricas uma
nas outras e a consequente formacé@o de uma rede polimérica mais resistente ao
deslizamento das cadeias, com menor fluidez quando aquecida. Quando a
quantidade de crosslink aumenta a ponto de tornar a estrutura tridimensional,
formam-se redes espaciais, onde todas as cadeias poliméricas estdo ligadas entre

si, formando uma enorme molécula, conforme figura 1.4. 61171

FIGURA 1.4 — Exemplo de polimero com estrutura crosslink.



2. OBJETIVOS

Em paralelo a grande evolucdo nos ultimos anos dos acabamentos e
revestimentos de piso, observa-se a cada dia que mais empresas iniciam a

fabricacdo de formulacdes proprias.

Desta forma, o aumento das opcdes deste tipo de produto disponiveis no
mercado traz a diversidade de qualidade e desempenho. Estas caracteristicas
podem ser traduzidas em resisténcia limitada tanto a acdo mecanica de abraséo
(trafego de pessoas) como a resisténcia quimica (permeabilidade a certas

substancias quimicas).

O objetivo deste trabalho foi definir metodos de caracterizacdo para estes
materiais poliméricos, tanto para a resisténcia quimica como mecanica, e desta
forma criar analises comparativas com base cientifica, e menos avaliacdes
subjetivas e visuais para os produtos disponiveis no mercado. Estas analises
comparativas sustentadas por métodos analiticos permitirdo também entender
melhor alguns comportamentos dos revestimentos, além de permitir melhor

planejamento de manutencao ao longo da vida Gtil do produto aplicado.

Como existem diversas categorias de acabamentos/revestimentos para piso, 0
foco deste projeto foi na categoria conhecida como acabamento acrilico que é a
mais relevante comercialmente e que permite a formacdo de filmes que foram

estudados atraves das metodologias propostas no Capitulo 3.

Trés produtos comerciais (com formulacdes proprias) foram definidos para
passarem pelas avaliaces propostas, e foram chamados pelos cddigos SBN, SBT

e SG. Estas avaliagdes estdo baseadas em:
- Desgaste mecanico (abrasdo) acelerado e medidas de tensao superficial;
- Resisténcia a permeacéo do vapor de agua e sor¢ao em agua;

- Anadlises de infravermelho (ATR);



- Analises térmicas (TGA / DSC).

3. MATERIAIS E METODOS

Os testes e analises comparativas ocorreram tanto nos laboratdrios da 3M do
Brasil em Sumaré como no Centro de Ciéncias Exatas e Tecnologia da

Universidade Federal de Sao Carlos.

3.1 Desgaste mecéanico acelerado por abrasao

Estas andlises foram conduzidas utilizando a norma ASTM D1436-97 para
preparacdo dos substratos, que podem ser placas de PVC do tipo Paviflex® ou
placas de Teflon® (conforme Figura 3.1), revestidos com os filmes poliméricos
em estudo (SBN, SBT e SG). Utilizou-se um medidor de brilho Elcometer
Rhopoint 1Q (conforme Figura 3.2) para avaliar o desgaste mecanico dos filmes,
através de diferenca de brilho antes e depois dos filmes serem submetidos a

simulacéo de trafego.

FIGURA 3.1 — Placas de PVC onde o0s acabamentos acrilicos foram aplicados.



FIGURA 3.2 — Medidor de brilho Elcometer Rhopoint 1Q.

Para simular o desgaste proveniente do trafego de pessoas foi utilizado o
equipamento tipo Tabber Abraser modelo Martindale (conforme Figura 3.3) com
manta abrasiva composta por fibra de poliéster, resina fenolica e mineral abrasivo

6xido de aluminio (conforme Figura 3.4).

O brilho dos filmes aplicados sobre o substrato foi medido a cada 250 ciclos
de desgaste, até um total de 1250 ciclos. A medicéo é realizada desligando-se o
equipamento de abrasdo, limpando a superficie do filme aplicado com um pano
seco (para remover o pé formado) e entdo utiliza-se o medidor de brilho. O

processo todo leva em torno de 45 minutos.

i

FIGURA 3.3 — Tabber Abraser modelo Martindale.



FIGURA 3.4 — Mantas abrasivas utilizadas para simulacédo de trafego e desgaste

acelerado.

3.2 Medidas de tensao superficial

Para realizar estas analises (angulo de contato estatico), utilizamos um

gonidbmetro Ramé-Hart, modelo 260 conectado a uma camera.

Foram medidos os angulos de contato em duas regides do filme e considerada
a média da regido mais estavel, para agua, desinfetante comercial quaternario de

amonio, desinfetante comercial hipoclorito de sddio e alcool em gel 70%.

Através destas medidas foi possivel entender a interacdo da superficie de cada
filme polimérico com a 4gua e 0s contaminantes propostos e depois correlacionar
seus resultados com as analises de abraséo superficial, além das analises de bulk

medidas pela técnica de sor¢do em agua.



FIGURA 3.5 — Gonidmetro Ramé-Hart, modelo 260 com camera.

3.3 Resisténcia a permeacédo do vapor de agua e sor¢do em agua

Mesmo com todo o avanco na fabricacdo dos acabamentos e revestimentos
para pisos, ainda existem oportunidades para aumento de desempenho, do ponto

de vista da resisténcia mecanica e quimica.

O estudo da permeabilidade dos filmes poliméricos se mostra um dos métodos
mais apropriados para se atingir melhorias significativas na area de acabamentos

e revestimentos de piso.

Até o fim do século 20, muita atencdo foi depositada no campo da difuséo,
absorcdo e permeabilidade, pois estes fenémenos béasicos tém papel fundamental
para indastrias de revestimentos, como tintas e vernizes, relacionando
solubilidade e transporte em membranas poliméricas, as propriedades

moleculares, natureza dos penetrantes e morfologia dos polimeros. !

Outra forma viavel para analise de comportamento dos filmes poliméricos

frente aos ataques quimicos € através do uso da norma ASTM (D 543-95) que
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determina o tempo padronizado de cura em condi¢Oes padrdo de umidade e
temperatura, com posterior exposicdo do filme as substancias quimicas desejadas

por tempo determinado. (¥

A resisténcia quimica de um material polimérico esta relacionada com a
capacidade deste material resistir ao ataque com minimas mudancas de massa,
aparéncia, dimens@es e propriedades mecanicas por um determinado periodo de
tempo. Fatores que podem influenciar diretamente a resisténcia quimica do filme
polimérico sdo: aumento da massa molar (diminui solubilidade e resisténcia
melhorada), maior similaridade quimica entre soluto e solvente (aumento da
solubilidade) e maior reticulagdo (diminuicdo da solubilidade do filme

polimérico). [

Tanto a permeabilidade do filme polimérico como a absor¢éo de 4gua por este,
pode ser estudada pela técnica de sorcdo, que consiste na determinacdo do
coeficiente de difusdo da &gua no estado estacionario, onde a variacdo da
quantidade da massa é acompanhada gravimetricamente.[®! Esta situacdo pode ser
descrita pela Segunda Lei de Fick (equacéo 1):

S =5:0%;]

1)
onde C é a concentracdo da espécie e D € o coeficiente de difusdo da espécie.

Para este estudo utilizou-se a norma ASTM D543-95, que trata da resisténcia

de plasticos em geral (inclusive filmes) a reagentes quimicos. [

O estudo de permeabilidade sera realizado com equipamento montado no
préprio laboratério e técnicas de copo de Payne (conforme Figura 3.5 e 3.6) e
ampola de vidro. Os filmes livres foram produzidos dentro de placas de petri e
posteriormente removidos com auxilio de espatula (conforme Figura 3.7). Os

filmes livres foram recortados com tesoura para se ajustarem ao diametro de
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abertura do copo de Payne, e posicionados entre os anéis de borracha, com

posterior fechamento do copo pela tampa.

FIGURA 3.6 — Célula de pesagem (Copo de Payne) para as medidas de transporte
de vapor d’agua. 1) borda interna para selagem do filme polimérico; 2) aneis de

borracha; 3) anel de aluminio; 4) tampa do copo.

FIGURA 3.7 — Copos de Payne, montados com os filmes livres, dentro do

dessecador.
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FIGURA 3.8 — Filme livre, a direita, produzido dentro de placa de petri.

Foi possivel também uma anélise da reticulacdo do polimero através da técnica
de imersao (sorcdo). Assim, possibilitou-se o estudo tanto da densidade como dos

parametros de rede.l*!

As analises de sorcdo foram realizadas em agua deionizada a 23°C, com as
amostras de 1cm? imersas em agua durante 60h. O célculo do grau de sorcéo foi

feito pela equacéo:

Intumescimento (%) = (massa final/massa inicial)/massa inicial x 100.

3.4 Analises de infravermelho (ATR)

O uso da técnica de espectrometria de infravermelho possibilitou identificar
alteracbes moleculares ap6s a cura das resinas, bem como ap0s contato
prolongado com uma série de contaminantes: alcool etilico 70%, desinfetante
comercial a base de quaternario de aménio e desinfetante comercial a base de

hipoclorito de sédio.

A escolha pela reflectancia total atenuada se deve ao fato desta ser uma técnica

de contato muito usada para a analise de superficies de polimeros. Utiliza um
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cristal com um indice de refracdo muito elevado (superior ao da amostra) e baixa

absorcao na regido do infravermelho.

FIGURA 3.9 — Esquema de funcionamento de equipamento de infravermelho com
ATR.

3.5 Anélises térmicas (TGA / DSC)

A técnica de DSC mede a quantidade de energia recebida (endotérmica) ou

liberada (exotérmica) pelo material em funcéo da temperatura ou tempo.

O termograma, desta forma, apresenta a temperatura dos eventos térmicos (por
exemplo, transicdo vitrea, cristalizacdo, fusdo, oxidacdo e degradacdo) que
ocorrem ao longo do aquecimento da amostra e da referéncia, que sao mantidas

nas mesmas condicgoes.

Para este estudo foi utilizado um calorimetro de varredura diferencial em

equipamento modelo Q2000, TA Instruments.

Resumidamente, o que se busca deste estudo é aquecer as amostras a uma taxa
constante (~5°C/min) e se determinar qual a temperatura em gque ocorre 0 maximo
do pico endotérmico (que equivale ao maximo de cura naquela taxa). Na
sequéncia, uma vez conhecida a temperatura, séo feitas varreduras a diferentes
taxas de aquecimento (1, 2, 10, 20 e 50 °C/min, p.ex.) e como para cada taxa a

temperatura do pico se altera (em funcédo da inércia térmica), é possivel utilizando-
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se a eq, de Arrhenius (equacdo 2) calcular a energia de ativacdo do processo de

cura e a partir disso, estabelecer outros parametros cinéticos da cura.

Ea

k= Aqy.exp
=P T RT

()

Pela analise termogravimétrica (TGA) foi possivel observar o comportamento
das amostras, em termos de variagdo de massa, em fungdo da temperatura. Através
deste estudo poderemos entender melhor a composicdo dos acabamentos e a

influéncia de seus componentes nas aplicagdes dos produtos.

Para tal, utilizou-se um equipamento Netzsch, modelo F3 Tarsus. Varredura
de temperatura de 40°C a 800°C, taxa de aquecimento de 20°C/min, sob purga de

nitrogénio a 100 mL/min e amostras com cerca de 5 mg.

4. RESULTADOS E DISCUSSOES

A apresentacdo dos resultados foi dividida por tipo de analise, mas também
compreende avaliagcOes relacionando duas ou mais analises, e ainda observac6es

de campo e uso dos produtos.
4.1 Desgaste mecanico acelerado por abrasao e tensao superficial dos filmes
poliméricos

O desgaste acelerado foi realizado através de ciclos de abraséo e o brilho
das placas, revestidas sempre com um dos trés acabamentos, medido a 60° e em

intervalos de 250 ciclos.

A seguir os graficos de cada analise realizada em duplicata (com o uso da

média dos resultados) para cada um dos acabamentos.
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FIGURA 4.1 — Brilho ap0s desgaste acelerado para o acabamento SBN. Desvio

padréo de 5,3 pontos de brilho.
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FIGURA 4.2 — Brilho ap6s desgaste acelerado para o acabamento SBT. Desvio

padréo de 8,9 pontos de brilho.
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FIGURA 4.3 — Brilho ap0s desgaste acelerado para o acabamento SG. Desvio
padréo de 1,6 pontos de brilho.
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FIGURA 4.4 — Brilho apos desgaste acelerado para SBN, SBT e SG.
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Analisando os graficos individualmente, nota-se que o brilho das placas cai
conforme é realizado o desgaste, mas por volta dos 750 ciclos o brilho volta a
subir levemente, e depois cai novamente lentamente. Esse fenOmeno pode estar
relacionado ao polimento que ocorre pela propria abrasdo, uma vez que 0S micro
picos e vales formados na superficie pela abrasao inicial tém a tendéncia de serem
removidos conforme ocorre a acdo mecanica, com reducdo momentanea da

rugosidade.

O grafico 4.4, por sua vez, mostra claramente o comportamento dos trés
acabamentos comparativamente, e reflete muito do que de fato acontece nas
aplicagbes em campo. Pode-se dividir a analise do grafico 4.4 em trés variaveis:
brilho inicial, resisténcia ao desgaste e resposta ao polimento. Outro ponto
importante da andlise é a diferenca de brilho entre 0 ty e 0 ti2s0, € esta relacéo

também esta descrita abaixo.

Acabamento SBN — Otimo recobrimento da superficie, o que leva a alto brilho

inicial, resisténcia média ao desgaste e baixa resposta ao polimento. tyzso/to = 0,72.

Acabamento SBT — Otimo recobrimento da superficie, o que leva a alto brilho

inicial, resisténcia média ao desgaste e alta resposta ao polimento. t,s/to = 0,81.

Acabamento SG — Médio recobrimento da superficie, o que leva a médio brilho
inicial, resisténcia alta ao desgaste e média-alta resposta ao polimento. tipso/to =
0,90.

Este tipo de analise permite direcionar melhor o uso comercial de cada um
dos acabamentos, permitindo a melhor performance possivel em diferentes
ambientes e condicdes. Por exemplo, clientes que exigem maior brilho inicial e
tém condigdes de realizar processo de polimento rotineiramente — como shopping
centers — devem escolher o acabamento SBT. Enquanto, clientes que ndo desejam
alto brilho inicial e ndo podem fazer processos de manuten¢do como o polimento

rotineiramente — como hospitais — devem escolher o produto denominado SG.
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As medidas de angulo de contato mostram que o acabamento SG é aquele
com menor afinidade com agua, seguido pelo acabamento SBT e SBN. Uma
menor tensao superficial do acabamento pode refletir a maior susceptibilidade ao
ataque e penetracdo de agua e contaminantes no filme, levando a um desgaste

mais rapido.

Quando submetidos ao contato com os contaminantes, notou-se que 0S
acabamentos sofrem um ataque superficial quase que imediato, que acaba por
influenciar na medida do angulo de contato das gotas sobre o filme. Tal efeito

pode ser observado pela Figura 4.5.

O contato com o Alcool etilico 70%, provavelmente por ser um
contaminante em gel e “molhar” menos a superficie, ndo apresenta este tipo de
desvio e mostra a mesma tendéncia observada no contato com agua, mostrando
que temos o SG como o acabamento mais resistente ao ataque inicial deste
contaminante, o que era esperado. Contudo, ao analisarmos o resultado para o
desinfetante quaternario de amonio, notamos que a tendéncia se inverte, e isto
pode estar relacionado a presenca de tensoativos (destinados a limpeza das
superficies) neste produto comercial. Tais tensoativos favorecem a molhabilidade,
entretanto ndo se espera que ocorra consideravel desgaste quimico nos
acabamentos. Essa andlise serd comprovada mais a frente quando da andlise de
infravermelho dos acabamentos submetidos ao contato prolongado com os

contaminantes.

Ja a analise de angulo de contato com o contaminante desinfetante
hipoclorito de sddio traz uma distorcdo ainda maior da medida, ja que tende a
atacar quase que imediatamente o acabamento SBT, ndo permitindo a formacao
de gota.
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Tensdo Superficial dos filmes poliméricos
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FIGURA 4.5 — Tenséo superficial dos filmes poliméricos SBN, SBT e SG em

agua e contaminantes propostos.

4.2 Resisténcia a permeacdo do vapor de agua e sor¢cdo em agua

Neste ensaio utilizou-se os calculos de WVT para os trés acabamentos, sendo
que cada um deles foi submetido a 5 diferentes copos de Payne — em triplicata
para cada copo — com diferentes massas, areas de abertura e espessura de filme.
A anélise normalizou os resultados, e os graficos 4.6, 4.7 e 4.8 sdo exemplos

destas medicdes.
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FIGURA 4.6 — Exemplo de WVT do SBN.
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FIGURA 4.7 — Exemplo de WVT do SBT.
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FIGURA 4.8 — Exemplo de WVT do SG.

A consolidacao dos resultados de WVT dos acabamentos traz informacdes
coerentes com a realidade da aplicacdo dos produtos e confirma alguns
comportamentos ja esperados para cada uma das amostras, conforme discutido

abaixo.
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A figura 4.8 mostra que a permeacdo de vapor de dgua ocorre de fato em
maior grau no acabamento com menor empacotamento das cadeias poliméricas —
também conhecido no meio comercial como acabamento “mole”, e este € o caso

do acabamento SBT.

Por outro lado, os acabamentos conhecidos no mercado como “duros”,
sugerem um maior empacotamento das cadeias poliméricas, e desta forma

demonstram uma maior resisténcia a permeacao do vapor de agua.

WVT médio de SBN, SBT e SG
3,50E-08
3,00E-08
2,50E-08
2,00E-08

1,50E-08

P (g/(Pa*s*m))

1,00E-08

5,00E-09

0,00E+00 -
SBN SBT SG
H Média 1,11E-08 2,98E-08 1,34E-08
M Desvio 2,63E-09 2,73E-09 5,37E-09

FIGURA 4.9 - WVT médio dos acabamentos SBN, SBT e SG.

O maior empacotamento das cadeias poliméricas sugere que o acabamento
ter& uma resposta ruim ao processo de polimento, enquanto o menor
empacotamento deve favorecer a movimentacdo das cadeias durante 0 mesmo
processo de polimento, onde ocorre aquecimento e nivelamento do revestimento

aplicado sobre o piso.

Os acabamentos SBN e SBT apresentam comportamentos exatamente
opostos quando avaliados por esta perspectiva. JA& 0 acabamento SG, relne
caracteristicas tanto de SBN como de SBT, mas com mais semelhangas com o

SBN — conforme figura 4.8.
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Acabamento SBN — Alto empacotamento de cadeias, baixa permeacéo de vapor

de &gua e resposta ruim ao processo de polimento.

Acabamento SBT — Baixo empacotamento de cadeias, alta permeacdo de vapor

de &gua e resposta 6tima ao processo de polimento.

Acabamento SG — Médio empacotamento de cadeias, média permeacao de vapor

de &gua e resposta média — boa ao processo de polimento.

Uma analise complementar onde se correlaciona os ensaios de WVT com
0s ensaios de desgaste mecanico reforca a discussdo acima e pode ser vista na
Figura 4.9. Esta analise foi possivel cruzando o indice de permeacédo de cada
acabamento com sua perda de brilho entre t, e tz5. A diferenca de brilho foi
considerada somente até 750 ciclos de desgaste, pois € a partir deste ponto que
comeca a ocorrer resposta ao polimento, e o que buscava-se era mostrar a relacéo
entre resisténcia ao desgaste e permeacao, ou seja, a influéncia do empacotamento

das cadeias nestas duas atividades, sem a influéncia do polimento.

Permeacao vs. Brilho pds 750 ciclos de desgaste
0,9
0,8 5G SBT
0,7 SBN
)
Z 06
B 0,5
=
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_C
= 0,3
o
0,2
0,1
0
0 5E-09 1E-08 1,5E-08 2E-08 2,5E-08 3E-08 3,5E-08
Permeacdo P (g/(Pa*s*m))

FIGURA 4.10 — Relagéo entre resisténcia ao desgaste mecanico e a permeacao

dos filmes.
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A analise conjunta dos fendmenos de abrasdo e permeacdo, permitem
verificar comportamentos muitas vezes distintos quando se compara a superficie
do acabamento aplicado e seu interior (entre camadas). Isso fica evidente ao notar-
se que o Acabamento SBN tem uma baixa permeacéo ao vapor (0 que considera
toda a extensdo das camadas aplicadas), e baixa resisténcia a abrasdo (0 que

considera somente a superficie das camadas superiores aplicadas).

O comportamento distinto entre superficie e interior das camadas pode estar
relacionado a componente estrutural do produto, mas também a componente
processo de aplicacdo. Isto porque aplicacdes que ocorrem muito rapido, ou seja,
sem respeitar o intervalo de cura de cada camada aplicada, tendem a formar
interiores de camadas mais desorganizados e com menor empacotamento. A
aplicacdo de camadas sobrepostas, antes de estarem totalmente curadas, levam ao
aumento de viscosidade no interior das camadas, prejudicando a evaporacgéo e
consequente cura do acabamento. Tal fendmeno sugere a ocorréncia de

Conveccado de Bérnard-Rayleight?l,

A analise de sorcdo em agua traz informacdes sobre a reticulacdo do
polimero e pelo resultado visto na figura 4.11, temos que o acabamento SBN € o
menos reticulado e, portanto, incha mais. Seu menor indice de cura favorece a
formacdo de mais espacos entre as cadeias poliméricas, enquanto no acabamento
SG aparentemente temos cadeias mais proximas umas das outras, deixando

pouCcOs espacos para a sor¢ao da agua.

Uma correlacéo interessante pode ser vista na figura 4.11, onde observa-se
que os acabamentos com maior sor¢cdo sdo justamente aqueles com a maior taxa
de desgaste mecéanico por abrasdo, sugerindo que o desgaste mecanico provoca a
remocdo de cadeias maiores de dentro do bulk, devido principalmente ao fato

destes acabamentos serem pouco reticulados.
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Sorcdo vs. desgaste mecanico
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FIGURA 4.11 — Relacdo entre desgaste mecanico e sor¢cdo em agua.

Os resultados de sorcdo ainda sustentam a analise préevia feita de angulo de
contato, onde se pode notar que, quando a tensdo superficial é pequena, a
penetragéo de dgua ocorre mais facilmente a favorece a sorcéo desta pelas cadeias
poliméricas pouco reticuladas, como é o caso do acabamento SBN. A figura 4.12

mostra esta tendéncia.

Sorcdo em agua vs. angulo de contato
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FIGURA 4.12 — Relacgéo entre sorcdo de agua e angulo de contato.
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4.3 Analises de infravermelho (ATR)

Com a técnica de infravermelho buscou-se demonstrar possiveis alteracdes

de estrutura molecular nos trés acabamentos em estudo, quando:
- Acabamento é deixado 24 horas para secagem e cura, €;

- Acabamento, ja curado, é deixado 24 horas em contato com contaminantes:
alcool etilico 70%, desinfetante comercial quaternario de aménio e desinfetante

comercial hipoclorito de sédio.

4.3.1 Comportamento estrutural apos processo de cura dos acabamentos
Primeiramente comparou-se 0s espectros dos trés acabamentos antes do
processo de secagem e cura. O resultado, na Figura 4.13, mostra que 0s trés
possuem caracteristicas estruturais muito préximas, exceto nas regides de 3500 —
3100cm e 1650 — 1500cmt, onde o acabamento SG apresenta alguma diferenca
significativa, sugerindo deformacgOes axiais (nas frequéncias mais altas) e
angulares (nas frequéncias mais baixas) de hidroxilas e ligacdo hidrogénio
intermolecular. A absorcéo larga de 3333cm origina-se de estruturas associadas

(“poliméricas”).[t?]
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FIGURA 4.13 — Espectro de Infravermelho dos acabamentos SBN, SBT e SG no

tempo 0, antes da secagem e cura.
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FIGURA 4.14 — Espectro de Infravermelho do acabamento SBN comparando t, e

tosn.
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FIGURA 4.15 — Espectro de Infravermelho do acabamento SBT comparando t, e

toan.
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FIGURA 4.16 — Espectro de Infravermelho do acabamento SG comparando t, e

tosn.

Analisando-se cada espectro que compara to com tzs, temos a informacéo

sobre alteracGes estruturais apos a secagem e cura (Figuras 4.14, 4.15 e 4.16).
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Nota-se que, ap0s 0 processo de secagem e cura, ndo ocorre alteracdes
significativas nas estruturas dos acabamentos, o que sugere que este processo
envolve somente 0 empacotamento dos polimeros sem a cria¢do de novas ligacdes

ou interacdes intermoleculares.

4.3.2 Comportamento estrutural apds contato prolongado com
contaminantes.

Neste ponto avaliou-se as alteragGes ocorridas na estrutura molecular dos
acabamentos apos estes terem sido submetidos a interacdo por 24 horas com 0s
contaminantes alcool etilico 70%, desinfetante comercial quaternario de amonio
e desinfetante comercial hipoclorito de sédio, que sdo substancias utilizadas em
ambientes onde os acabamentos sdo aplicados, seja para assepsia das maos ou

higienizacao de pisos.

Os espectros de infravermelho dos contaminantes isolados encontram-se na
Figura 4.17 e 4.18, contudo ndo foi possivel encontrar na literatura o espectro de

infravermelho do hipoclorito de sodio.

%T
')
a

7 Alcool
etilico 70%

1000 1500 2000 2500 3000 3500

Wwavenumbers (cm-1)

FIGURA 4.17 — Espectro de Infravermelho do contaminante alcool etilico 70%.



29

%T
]
a

" Desinfetante
quaternario de
amonio

1000 1500 2000 2500 3000 3500
Wavenumbers (cm-1)

FIGURA 4.18 — Espectro de Infravermelho do contaminante desinfetante

comercial quaternario de aménio.

4.3.2.1 Contato prolongado com o contaminante alcool etilico 70%

O alcool etilico 70%, popularmente conhecido como alcool 70% em liquido
ou gel, € comumente utilizado para assepsia das maos e, pelo movimento de se
esfregar uma mao na outra, normalmente uma parte do produto acaba respingando
sobre o piso. Este produto sabidamente ataca o acabamento acrilico aplicado sobre

0 piso, tornando-o opaco e fragil.



30

FTIR SBN - Contaminacdo por alcool etilico 70%
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FIGURA 4.19 — Espectro de infravermelho do acabamento SBN antes e ap6s

contaminacéo por alcool etilico 70%.
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FIGURA 4.20 — Espectro de infravermelho do acabamento SBT antes e apés

contaminacéo por alcool etilico 70%.
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FIGURA 4.21 — Espectro de infravermelho do acabamento SG antes e apos

contaminacéo por alcool etilico 70%.

4.3.2.2 Contato prolongado com o contaminante desinfetante comercial
guaternario de amonio

O principio ativo mais comumente utilizado como desinfetante, tanto para
uso domestico como profissional, é o quaternario de aménio. Produtos desta
natureza normalmente sdo misturas de quaternarios, mas em sua grande maioria
contém o cloreto de benzalconio na composicédo. Este produto é indicado para
desinfeccéo de pisos tratados com acabamentos acrilicos, por ser pouco agressivo
ao filme de tratamento, porém pode causar opacidade quando usado por tempo

prolongado.
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FIGURA 4.22 — Espectro de infravermelho do acabamento SBN antes e ap6s

contaminacéo por desinfetante comercial quaternario de amonio.
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FIGURA 4.23 — Espectro de infravermelho do acabamento SBT antes e apés
contaminacéo por desinfetante comercial quaternario de amonio.
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FTIR SG - Contaminacio por desinf comercial quat de amédnio
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FIGURA 4.24 — Espectro de infravermelho do acabamento SG antes e apds

contaminacéo por desinfetante comercial quaternario de aménio.

4.3.2.3 Contato prolongado com o contaminante desinfetante comercial
hipoclorito de sodio

O hipoclorito de sodio € um principio ativo largamente utilizado, com
aplicacdes que véo desde desinfeccdo de dgua até higienizacdo de banheiros em
residéncias e predios comerciais. Sua concentracdo varia conforme a aplicacéo, e
neste experimento utilizou-se concentracdo de 500ppm v/v, pois trata-se do
padrdo adotado para desinfeccdo de superficies nos ambientes de limpeza
profissional, com eficadcia comprovada contra largo espectro de microorganismos.
Apesar de ndo ser recomendado para uso em pisos tratados com acabamento

acrilico, muitas vezes acaba sendo aplicado de maneira generalizada.
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FIGURA 4.25 — Espectro de infravermelho do acabamento SBN antes e ap6s

contaminacéo por desinfetante comercial hipoclorito de sodio.
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FIGURA 4.26 — Espectro de infravermelho do acabamento SBT antes e apés
contaminacéo por desinfetante comercial hipoclorito de sédio.
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FTIR SG - Contaminagdo por desinf. comercial hipoclorito de sodio
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FIGURA 4.27 — Espectro de infravermelho do acabamento SG antes e apds

contaminacéo por desinfetante comercial hipoclorito de sédio.

4.4 Analises térmicas (DSC e TGA)

Com estas analises foi possivel determinar parametros que servem de

comparacéo entre as formulag6es do ponto de vista de formulacgéo.

Para a mesma taxa de aquecimento (10°C/min), notou-se que as
temperaturas dos picos maximos séo diferentes (Figuras 4.28, 4.29 e 4.30). Existe,

porém, uma tendéncia principalmente quando se compara a energia de ativacao.

Temos assim uma evidéncia de que a composicao tem um papel importante
na caracterizacao térmica do material, aléem de influenciar no proprio processo de
aplicacdo do produto, uma vez que € possivel ter variacbes de temperatura de

regiao para regido do pais, bem como de estacdo para estacdo do ano.

A energia de ativacdo calculada mostra semelhancas entre as formulacdes,
porém também destaca algumas diferencas, provavelmente pela existéncia de
componentes que interagem de maneira diferente, devido a diferente natureza

quimica destas resinas e/ou diferenca na quantidade de dgua de cada formulacéo
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(SBN possui menos agua, pro exemplo), o que € um fato previamente conhecido
(Figura 4.31).
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FIGURA 4.28 — Curva de DSC de Acabamento SBN.
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FIGURA 4.29 — Curva de DSC de Acabamento SBT.
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FIGURA 4.30 — Curva de DSC de Acabamento SG.
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FIGURA 4.31 — Curva de energia de ativacdo por picos maximos a mesma taxa
de aguecimento dos acabamentos SBN, SBT e SG.

Os resultados de TGA complementam as analises térmicas, trazendo

informacdes relevantes do ponto de vista das formulagdes também. A Figura 4.33,
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que traz as derivadas das curvas de TGA, mostra claramente que préximo a 100°C
ha a eliminacdo de diferentes solventes, dependendo da amostra, e uma
decomposicdo provavelmente da parcela acrilica do polimero proximo a 400°C.
Nota-se também um maior residual, apos processo de aquecimento, para 0
acabamento SG, provavelmente proveniente de Silica presente na formulacéo.
Ao final, podemos tirar trés aprendizados:
- Os trés acabamentos fazem parte realmente de uma mesma classe
quimica, ainda que;
- Tenham formulagbes bastante diferentes, que incluem componentes
especificos, como;
- Compostos inorganicos , provavelmente Silica, no caso do Acabamento
SG.
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FIGURA 4.32 — Curvas das analises termogravimétrica para SBN, SBT e SG.
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5. CONCLUSOES

Este estudo permitiu agregar andlises cientificas ao compreendimento do
comportamento de algumas das formulagdes de acabamentos acrilicos do
portfolio 3M. Com o uso das técnicas propostas foi possivel tanto confirmar
algumas caracteristicas observadas empiricamente como entender novos aspectos
das formulagdes e seus desempenhos em aplicagoes.

As caracteristicas fisico-quimicas da superficie do filme de acabamento
aplicado sdo diferentes da regido interna das camadas. A resisténcia mecanica na
superficie ndo esta diretamente ligada a compactagdo das cadeias no interior do
filme de acabamento, pois a cura ocorre de maneira diferente nestes dois pontos.
Porém, a reticulagao das cadeias poliméricas dentro do bulk interfere no nivel de
desgaste mecanico superficial, uma vez que altas taxas de reticulagdo tendem a
reduzir o tamanho das cadeias removidas durante o processo de abrasao.

Acabamentos indicados para locais onde se realiza processos de polimento,
como o SBT, possuem uma menor compactagdo das cadeias e consequente maior
mobilidade (também proveniente de outras caracteristicas da composi¢do do
acabamento), levando a reorganiza¢do das camadas durante o processo de
polimento, o que leva a um maior brilho.

Acabamentos nao indicados para polimento, apresentam maior rigidez da
superficie a regido interna das camadas, como o SBN, apesar da baixa reticulacao.

Os espectros de infravermelho demonstram que o processo de cura dos
acabamentos envolve somente a compactacdo das cadeias poliméricas e ndo a

criagdo de novas ligacdes. A menor diferenca de intensidade de bandas na regiao

de 3300 — 3500 cm_1 quando comparados os espectros antes e depois da cura,
encontrado para o acabamento SG, comprova sua secagem mais rapida, observada
durante a aplicagao.

Foi possivel comprovar que o acabamento SG ¢ o que sofre menor agressao

por parte do contaminante alcool etilico 70%, e por isso € o mais indicado para
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uso em hospitais, onde a presenca deste contaminante € rotineira. Esta resisténcia

pode estar diretamente ligada a presenga de mais hidroxilas (bandas intensas em
-1
3300cm antes da contaminagdo) que podem solvatar o alcool etilico, e proteger

o acabamento do ataque — evidenciada pela banda nesta regiao de 3300cm_1 menos
pronunciada em comparacdo com os outros acabamentos atacados por este
contaminante.

Com esta andlise comprovou-se que realmente o desinfetante comercial
quaternario de amoénio ¢ o mais indicado para uso em pisos tratados com
acabamentos acrilicos, pois foi aquele que provocou menor alteragdo na estrutura
molecular dos acabamentos.

As andlises de DSC/TGA mostram que a resisténcia térmica dos trés
acabamentos ¢ diferente, ¢ isso pode influenciar diretamente no processo de
aplicacao e seu desempenho de acordo com a variacao de temperatura ambiente.

As energias de ativagdo baixas e proximas para os acabamentos SBT e SG
comprovam que estes acabamentos sao os que respondem melhor ao processo de
polimento em alta rotagao. Tal processo gera atrito e consequentemente calor, que
leva as cadeias poliméricas a se acomodarem novamente e, desta forma, aumentar
o brilho da superficie.

A presenga de compostos inorganicos, provavelmente silica, no acabamento
SG, evidenciado pela anélise termogravimétrica, pode explicar a maior resisténcia
ao amarelamento apresentada por este acabamento. Destaca-se também a
diferenga de quantidade de solventes organicos presentes nas formulacdes. Tais
solventes sdo evaporados durante a aplicagdo dos acabamentos e por muitas vezes
sdao motivo de reclamacao dos envolvidos no processo: o acabamento SG mostra-

se, mais uma vez, mais amigavel neste quesito.
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