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RESUMO

Neste trabalho foi desenvolvido um método para reforcar PVC rigido
com fibras de vidro longas através da incorporagdo pelo processo de
recobrimento da fibra de vidro continua com um composto de PVC plastificado.
Posteriormente o filamento foi picotado para a formacao de granulos de fibra de
vidro, com fibras de vidro ja incorporadas ao PVC, que foram misturados
mecanicamente ao PVC rigido granulado para alimentagéo direta na maquina
de transformagao por moldagem. A moldagem por injecédo direta foi realizada
com sucesso ndo sendo necessaria a compostagem prévia, o que foi
considerado conveniente, pois reduziu as etapas de processamento da resina
de PVC e que proporciona, possivelmente, reducdo de custos, reducdo da
degradacdo do comprimento médio das fibras de vidro e diminuicdo da
possibilidade de degradacéao da resina de PVC.

O reforgcamento do PVC rigido com 20% em massa de fibras de vidro
longas de comprimento inicial entre 13 e 14 pm resultou em adequadas
propriedades mecanicas, bem superiores ao PVC rigido n&do reforcado. Os
modulos sob tracdo e sob flexdo e a resisténcia ao impacto Charpy
praticamente dobraram, mesmo os compdsitos apresentando grande
quantidade de plastificante em sua formulacao.

Os compostos utilizados como compatibilizantes, Vinisol OH e COOH,
produziram resultados ligeiramente superiores sob tracdo e sob flexdao e
ligeiramente inferior na resisténcia ao impacto, tornando seu uso praticamente
nao apropriado no balanco de propriedades. Todos os compdsitos, com e sem
compatibilizante, apresentaram adequada dispersédo das fibras de vidro e boa
adesao fibra-matriz com a formacgao de interface aliada a presenga de matriz
aderida a superficie das fibras.

De um modo geral o reforcamento do PVC com fibras de vidro longas
apresentou um bom desempenho, na medida em que foi desenvolvido um
processo de incorporagao inovador para area de vinilicos, associado as boas

propriedades mecanicas alcancadas que permitem ao PVC poder ser utilizado
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em outras aplicagbes nao antes possiveis, como em aplicacbes de pecas

técnicas de engenharia.
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ABSTRACT

This work presents a method of the long glass fiber reinforced PVC
compound through incorporating continuous glass fibers with plasticized vinyl
matrix prepared by wire coating process and pelletizing the coated roving (by
cutting in the range 13 to 14 um in length). The pellets (of long fiber glass
incorporating in PVC) were mixed with granulated rigid PVC and this blend was
fed directly into the injection-molding process machine. The direct injection
molding — in which composite parts are molded directly from the resin and
reinforcement, eliminating the preliminary melt-compounding process - was
achieved successfully. It was excellent because it reduced the number of
processing steps that allowed cutting expenses, reduced the deterioration of the
glass fibers’ length and reduced the possibility of PVC resins’ degradation
happened. The vinyl composites — long glass fiber reinforced PVC with 20 wt.
%, exhibits excellent mechanical properties better than unreinforced rigid PVC.
Its tensile modulus, flexural modulus and notched Charpy impact strength were
twice that of unreinforced PVC even with the composites were formulated with a
high quantity of plasticizer. The materials utilized to be compatibilizer (Vinisol
OH e COOH) resulted in a moderately increased of tensile and flexural
properties, moreover decreasing the notched Charpy impact strength of the
vinyl composites. Therefore, they are not useful compatibilizer to PVC matrix
based on balance of mechanical properties performance. All of the vinyl
composites, formulated with or without compatibilizer, presented suitable
dispersion of the glass fibers and good interfacial adhesion of fiber-matrix
besides to be observed the presence of matrix adhered to the glass fiber's
surface. In summary, long glass fiber reinforced PVC compound through
incorporating by wire coating process was possible and it was created an
innovating process of reinforcement into the vinyl area, in addition to the better
mechanical properties achieved that allow PVC can be used in a unrecognized

high-performance applications that was not possible before.
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1. INTRODUCAO

Nos ultimos anos tem ocorrido um rapido crescimento no
desenvolvimento e aplicacdo de compdsitos poliméricos com matrizes
termoplasticas para uso em engenharia, devido a sua facilidade de
conformacao e fabricacado/processabilidade, da obtengcdo de produtos leves em
relacdo aos materiais tradicionais e da boa relacdo custo/desempenho
mecanico.

O poli(cloreto de vinila), ou popularmente PVC ou vinil, € atualmente o
segundo termoplastico mais consumido mundialmente, apresentando grande
importancia, principalmente nas areas ligadas a construgéo civil, ao mercado
calcadista, de laminados técnicos, etc. O PVC apresenta como principais
caracteristicas: versatilidade; isolamentos térmico, elétrico e acustico;
resisténcia a propagacédo de chama; resisténcia quimica, as intempéries e a
fluéncia; reciclabilidade, boa processabilidade, boa relagdo custo/beneficio,
entre outras [1]. Porém, seu baixo desempenho termo-mecanico e sua baixa
rigidez em relacdo aos materiais tradicionais, torna-o inadequado para o uso
em pecas técnicas para aplicagbes de engenharia quando utilizado
isoladamente.

Uma possivel solucdo para o uso de PVC em pecgas técnicas para
aplicagbes de engenharia € a incorporagao de fibras de vidro longas ao
composto rigido de PVC, que pode possibilitar alguns beneficios para aplicagéo
em pegas técnicas tais como: aumento na resisténcia mecanica, no modulo de
elasticidade e/ou rigidez, na temperatura de termo-distorcdo (HDT), na
estabilidade dimensional, na resisténcia a fluéncia e a fadiga, diminuicdo dos
efeitos sob elevadas temperaturas e por tempos prolongados de carregamento,
além da boa relagdo custo/desempenho mecanico, que proporciona um maior
valor agregado ao PVC. [1,2]

Segundo Thomason [3], a incorporagdo de fibras longas em
termoplasticos pode ser feita por dois métodos: o método de recobrimento de
fios (wire coating) ou através do meétodo de pultrusdo com termoplasticos.

Esses métodos que utilizam fibras longas (de comprimento aproximadamente



12,5 mm) produzem resultados de propriedades superiores aos compositos
termoplasticos que incorporam fibras curtas (de comprimento de 3 — 4 mm),
pois existe a possibilidade de incorporacdo com uma concentracdo maior
utilizando fibras de vidro longas (0-70% em peso) em relagéo as fibras curtas
(0-40% em peso). Também a incorporagdo com fibras longas reduz a
degradacédo do comprimento médio final das fibras possivelmente em virtude
do recobrimento prévio com a matriz antes do processamento possibilitar uma
maior protecao as fibras.

As principais dificuldades encontradas para o projeto foram: a elevada
viscosidade do PVC fundido; a estreita janela de processabilidade do PVC
rigido, devido a sua sensibilidade a degradagdo termo-mecanica, que sera
ainda mais restrita com a presenca da fibra de vidro; e a ndo disponibilidade de
fiboras de vidro adequadas para PVC no mercado brasileiro [4]. Essas
dificuldades sé&o refletidas na caréncia de artigos cientificos sobre compodsitos
de PVC reforcados com fibra de vidro [5], que por um lado dificultou a evolucéo
do trabalho, mas por outro possibilitou uma excelente oportunidade na area de
desenvolvimento tecnoldgico.

O desafio principal deste trabalho foi promover a incorporagao da fibra
de vidro ao PVC fundido, que possui alta viscosidade, sem promover a quebra
acentuada da fibra que reduz o desempenho mecéanico. Para isto, foi proposto
revestir a fibra de vidro continua com um composto de PVC com formulagao
adequada, utilizando o método de recobrimento de fios (wire coating), seguido
de picotamento para a formagdo de grénulos com fibras de vidro ja
incorporadas, que poderao ser alimentados diretamente nos equipamentos de
transformacdo (moldagem por injecdo direta, extrusdo) ou poderdo ser
compostados previamente para posterior processamento (moldagem por
injecao, termoformagem).

Inicialmente foi testada a injegdo direta em virtude de serem reduzidas
as etapas de processamento, que além da redugdao de custos diminui a
probabilidade de degradacao da resina de PVC e do comprimento final da fibra
de vidro. Porém na moldagem por injecdo € aconselhavel a alimentagdo com

material granulado (compostado) para minimizar os efeitos da variagdo de



fluxo, o que possibilitaria uma alternativa quando da ineficiéncia da moldagem

por injecao direta, 0 que nao ocorreu.

1.1 Objetivo

O principal objetivo do trabalho foi promover o reforcamento do
composto de PVC rigido através da introducdo de fibra de vidro longas, de
modo a produzir o melhor balang¢o de propriedades para aplicagdes estruturais

em pecas técnicas moldadas.






2. FUNDAMENTOS TEORICOS
2.1 Fundamentos sobre PVC

2.1.1 Principais caracteristicas tecnologicas

O composto de PVC pode ser encontrado em qualquer cor,
transparéncia e opacidade, podendo ser designado como um polimero
polivalente. E o mais versatil dentre os plasticos, devido & necessidade de
incorporacao de aditivos, formulando materiais com diversas caracteristicas e
aplicagdes, desde o material rigido, como os tubos e perfis para construgéo
civil, até o material flexivel, como para brinquedos e calgados, utilizando
diversas formas de processamento como injecdo, extrusdo, calandragem,
espalmagem, etc. Também a presenca do atomo de cloro torna a molécula
polar o que aumenta a afinidade com uma ampla gama de aditivos em
comparagao com outros termoplasticos, adequando caracteristicas desejaveis
as diversas aplicagoes.

A resina é atoxica e inerte, e quando utilizando aditivos com as mesmas
caracteristicas, podem ser produzidos materiais especiais: materiais que
permitem contato com alimentos, como filmes, lacres e laminados para
embalagens; materiais médico-hospitalares, como mangueiras para sorologia,
cateteres e bolsas de acondicionamento de sangue e plasma; até brinquedos e
materiais infantis.

O PVC apresenta propriedades de isolante elétrico, como muitos
materiais plasticos, além de outra duas caracteristicas importantes, sendo anti-
chamas (resisténcia ao fogo), devido a molécula de cloro que é naturalmente
anti-chama, e sendo auto-extingliivel, ou seja, ao cessar a fonte de calor, a
chama se apaga imediatamente. Estas caracteristicas Ihe permitem ser muito
utilizado em recobrimento e isolamento de fios e cabos elétricos, forros e
revestimentos residenciais, além de eletrodutos.

O PVC também apresenta boa resisténcia quimica e ao intemperismo,
isolamento térmico e acustico adequados, excelente acabamento e estética,

etc. além da excelente relacdo custo-beneficio que tornam este material



apropriado para aplicagbes ligadas a construgdo civil, como em tubos e
conexdes, perfis, cabos e fios.

Apresenta 43% de seus insumos provenientes de fontes ndo renovaveis,
como o petréleo e o gas natural, porém existindo tecnologias alternativas
disponiveis para a substituicao destes por alcodis vegetais, como o proveniente
da cana-de-agicar. E um plastico caracterizado pelos produtos finais
apresentarem longo ciclo de vida, maiores que 20 anos, como as lonas, os

tubos e conexdes, as mangueiras, etc.

2.1.2 Aplicagdes

As principais aplicacées do PVC estao na infra-estrutura e saneamento,
construgdes civil, calcados, embalagens, brinquedos, laminados técnicos, etc.
A seguir na figura 1 sdo apresentados os principais segmentos de mercado
para a aplicagdo do PVC no Brasil ocorridos em 2006. Significativamente os
principais produtos sao ligados a area da construgdo civil como tubos,

conexoes, perfis, fios e cabos.

Espalmados — 3% Outros — 5%

Calgados — 8%

Embal 6% Tubos e Conexdes — 44%
mbalagens — 6% —

Laminados — 16%

Cabos — 5% Pa .
— — Perfis = 14%

Figura 1 — Principais Mercados de Aplicagdes do PVC no Brasil em 2006 [6].
O segmento de perfis € o que apresenta o maior potencial de
crescimento no Brasil, apresentando como principais aplicagdes as esquadrias,
as chapas rigidas, os “display” para comunicagdo visual, os materiais para
revestimento e outros tipos de perfis. No segmento de laminados e espalmados
€ possivel uma ampla quantidade de produtos desde laminados flexiveis e
semi-flexiveis, como materiais que imitam o couro e a camurca, materiais
emborrachados (expandidos), entre outros, que s&o utilizados na industria

calgadista e na de confeccao de roupas; até laminados reforcados, como lonas,



bolsbes de piscina, geomembranas, pisos de revestimento, entre outras
aplicagdes diversas. Também no mercado calgadista, o PVC pode ser utilizado
em solados e outros componentes diversos. No segmento de embalagens é

utilizado em frascos soprados e em filmes esticaveis e encolhiveis.

2.1.3 Polimerizacao

A polimerizagdo do PVC é em cadeia via radicais livres ocorrendo em
trés estagios: iniciacdo, propagacao e terminacgao.

Na iniciacdo ocorre decomposicdo do iniciador sob aquecimento,
produzindo espécies muito energéticas, com formacao de dois centros ativos,
como representado na equacgao 1. Imediatamente os radicais ativos atacam a
dupla ligacdao do MVC (mondmero cloreto de vinila), transferindo o centro ativo,
dando inicio a polimerizagdo, como visto na equacao 2. Normalmente para a
polimerizagdo do MVC em suspensdo s&o utilizados como iniciadores:

peroxidicarbonatos, peroxidos de diacila e ésteres peroxidos.
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Na propagacao ocorre transferéncia do centro ativo do radical
monomeérico para outro monémero, com crescimento da cadeia em altissima

velocidade e com a formacdo de macro-radicais, como representado na

equacao 3.
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A terminacao consiste na interrupgcao do crescimento da cadeia através

do desaparecimento do centro ativo, ou seja, através da estabilizagdo dos



macro-radicais  através de  dois processos: combinacdo  e/ou
desproporcionamento.

Na combinagédo ocorre jungcdo de dois macro-radicais formando uma unica
macromolécula. Ja4 no desproporcionamento temos uma transferéncia do
hidrogénio carbono-cauda de uma ponta da cadeia para o carbono-cabeca
localizado na extremidade da outra cadeia formando duas macromoléculas [7].
As equacdoes 4 e 5 demonstram a terminacdo por combinacido e por

desproporcionamento respectivamente.
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(5)

Geralmente o PVC é denotado por meio de seu mero ou unidade de
repeticdo, que é representado a seguir pela figura 2, onde n significa o grau de

polimerizagao, ou seja, o numero de unidades de repeticdo contidas na cadeia

[7].
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Figura 2 — Representagao da unidade de repeticao do PVC [1].

2.1.4 Resinas de suspensao

A resina de PVC pode ser sintetizada através de diferentes processos:
suspensio; micro-suspensio; emulsdo; solucdo e em massa. As resinas de
suspensao atendem a cerca de 80% do consumo de PVC, e as resinas
produzidas por micro-suspensdo e emulsdo a cerca de 10 a 15% e os 5%
restante por outras técnicas como solu¢géo e em massa.

No processo de polimerizagcdo em suspensado ocorre primeiramente o
carregamento do reator com agua desmineralizada, seguido de aditivos de
polimerizagao, dispersantes (agentes de suspensao) e iniciadores. A seguir &
feito vacuo no reator, seguido da adicao de MVC liquefeito e de aquecimento
da camisa do reator, sendo iniciada a polimerizagao seguida de forte agitacao.
Nesta sintese o iniciador € soluvel no monémero que é protegido e dispersado
pelo agente de suspensao, formando inUmeras gotas que se mantém estaveis
pela agcdo do dispersante, evitando-se a coalescéncia das gotas, sendo que
com aquecimento a polimerizagcdo ocorre em cada gota individualmente. O
didmetro das gotas esta entre 30 e 150 ym. A agua é utilizada como meio de
troca de calor, mantendo o sistema com temperatura controlada [7].

A resina final de PVC, produzida via suspensao, se encontra na forma
de pd e apresenta uma estrutura de particulas complexa com baixo grau de
cristalinidade, normalmente de 5 a 10%. A morfologia da particula é
representada pela figura 3.

Conforme a representagdo da figura 3, a resina de suspensdo €
constituida de graos com tamanho médio variando de 50 a 200 um; sendo que
cada grao é constituido por muitos agregados formados por inumeras
particulas primarias de 1 a 2 ym de tamanho. As particulas primarias sao
compostas por dominios de 100 a 300 a, formados por regides cristalinas de

tamanhos entre 50 e 100 a; constituidas de estruturas lamelares com
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configuracdo predominantemente atatica, mas apresentando pequenos
segmentos sindiotaticos; interconectadas por segmentos de cadeias

desordenadas da regido amorfa [8].

Griao

A E0-200 pum

Agregados Particulas Primarias

£-10 um A 1-2p

- Dominio
100-300 =4

Figura 3 — Morfologia das particulas de PVC obtidas pelo processo de

suspensao [8].

As particulas formadas terdo formatos irregulares, semelhante a pipoca,
com distribuicdo granulométrica larga de 50 a 200 ym, e serdo extremamente
porosas, devido aos vazios existentes entre os aglomerados de particulas
primarias formadas no interior da gota, que proporcionardo a essas resinas
facilidade de absorcao de aditivos, incorporados na preparacdo do composto.
Na figura 4 sdo mostradas imagens da resina de suspensao, que notadamente
apresenta formato irregular. Na figura 5 observa-se uma particula de PVC
suspensido que externamente € envolta por uma membrana, que apresenta
aberturas que exibem sua estrutura interna, formada por aglomerados de
particulas primarias e vazios, que tornam esta resina porosa e de facil

incorporagao de aditivos.
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Figura 4 — Micrografia de particulas PVC obtida pelo processo de suspenséao
obtidas por microscopia eletrénica de varredura (Braskem, Centro de

Tecnologia e Inovagao — Vinilicos) [1].

Magn Dext
344x SE

Figura 5 — Micrografia de particulas PVC obtida pelo processo de suspensao
obtidas por microscopia eletrbnica de varredura (Braskem, Centro de

Tecnologia e Inovagao — Vinilicos) [1].
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2.1.5 Aditivos

A resina de PVC, salvo em aplicacbes especificas, ndo pode ser
processada pura devido a sua elevada sensibilidade a degradacdo termo-
mecénica, o que requer e beneficia a resina de PVC ser misturada com
substancias quimicas variadas, conhecidas como aditivos, que propicia a
formacdo de inumeras quantidades diferentes de compostos, que sao
traduzidas em sua alta versatilidade de aplicagdes.

A versatilidade do PVC, uma de suas principais caracteristicas, se deve
principalmente devido a sua capacidade de incorporacdo de aditivos que
confere ao composto caracteristicas adequadas ao processamento e/ou as
propriedades do produto final, como flexibilidade ou rigidez, resisténcia a
exposigao ao intemperismo, tenacidade, etc.

Ao se quantificar os aditivos numa formulagdo de PVC, geralmente se
utiliza a unidade pcr, ou seja, parte por cem de resina, que corresponde a uma
massa de aditivo em relacdo a 100 unidades de massa de resina. Assim, se
numa formulagao tivermos 5 pcr de um determinado aditivo, para uma carga de
resina de 100 Kg, temos exatamente 5 Kg desse aditivo a ser incorporado na
resina.

A tabela 1 a seguir, demonstra os principais aditivos introduzidos nas
resinas de PVC, tanto as produzidas pelos processos de suspensao como de
emulsdo, além dos efeitos produzidos por cada aditivo em uma dada
formulacgao.

A seguir descreveremos a fibra de vidro, um tipo de carga de reforgo,
que sera utilizado neste trabalho para o reforcamento termo-mecanico e
dimensional do PVC para a formacao de pecas técnicas. Mais a frente sera
apresentado um aditivo importante, o estabilizante térmico, responsavel por
evitar que o processo de degradacgao atinja um estagio critico que comprometa

o desempenho final do produto.
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Tabela 1 — Principais aditivos incorporados ao PVC e seus efeitos nas

formulagdes [1].

Aditivo Usado em resinas de Efeito na formulacéo
Micro-suspensdo Suspensao
ou emulsao

Agentes de Formacéo de estrutura celular, com consequlente

expansdo reducéo de densidade.

Antiblogueios Reducao da aderéncia entre camadas de filmes de PVC.

Antiestaticos Reducéo da tendéncia de formacdo de cargas
estaticas superficiais.

Antifogging Reducéo da tendéncia de embacamento em filmes de

(tensoativos) PVC decorrentes da condensacdo de umidade ou vapor.

Biocidas Reducao da tendéncia de formacao de coldnias
de fungos e bactérias em aplicacdes flexiveis.

Cargas Reducéo de custos e alteracdo de propriedades
mecanicas, térmicas e dielétricas.

Deslizantes Reducéo do coeficiente de atrito

(slip) entre camadas de filmes de PVC.

Desmoldantes Reducdo da tendéncia de adesao as paredes dos moldes.

Espessantes Aumento da viscosidade do plastisol.

Estabilizantes Inibicio das reacdes de degradacéo pelo
calor, luz e agentes oxidantes.

Lubrificantes Lubrificagéo interna e/ou externa, com conseqliente
reducéo da fricgédo durante o processamento.

Modificadores Alteracao do comportamento de

de fluxo fluxo durante o processamento.

Modificadores Aumento da resisténcia

de impacto ao impacto.

Pigmentos Modificacdo da aparéncia.

Plastificantes Modificacao da dureza e da flexibilidade.

Redutores de Reducao de viscosidade de

viscosidade pastas.

Retardantes Modificacao das caracteristicas

de chama de inflamabilidade.

Solventes Formacéo de solugdes com o PVC.

2.1.5.1 Cargas para Reforco: Fibra de Vidro

As fibras de vidro sao reforcos produzidos através da fiacdo de
determinados oxidos fundidos, que depois de misturados na composicao
desejada sado alimentados continuamente num forno numa temperatura
proxima a 1400 °C e quando se atinge uma temperatura adequada a mistura
de 6xidos torna-se uma massa de vidro fundida com viscosidade suficiente
para ser forcada a passar, pela agcdo da gravidade, por matrizes perfuradas
com centenas de orificios, produzindo uma série de filamentos extrudados, que
recebem em seguida um tratamento superficial (sizing) antes de serem
simultaneamente embobinados em carretéis especiais. O sizing (enzimazem) é

uma emulsdo polimérica constituida por: a) PVAI (Poli (alcool vinilico)) que



14

protege a fibra e evita a absorgdo de agua; b) por uma substancia lubrificante
que facilita o atrito entre as fibras durante o processamento; c) e por um agente
de acoplagem, geralmente um organosilano, que melhora a adeséo fibra-matriz
polimérica [9].

O tamanho do orificio da matriz, a viscosidade da massa fundida e a
velocidade de embobinamento sdo os principais parametros que controlam o
diametro final de cada filamento produzido. As fibras de vidro séao
comercializadas na forma de filamentos continuos (rovings), de tecidos, de
mantas (ndo tecidas) e de fibras picadas ou curtas, sendo esta ultima forma a
mais utilizada para a fabricacdo de compdsitos termoplasticos [9].

As fibras podem possuir diferentes propriedades fisicas e mecanicas
dependendo da composicao dos 6xidos, como mostrado na tabela 2.

O primeiro desenvolvimento para a producao da fibra de vidro continua
foi o oxido de cal-triéxido de aluminio-silicato de boro, designado por Vidro-E
(E-glass) ou também conhecido por fiberglass, possuindo alta resisténcia,
rigidez e resisténcia elétrica, além de possuir 0 menor custo em relagdo aos
outros tipos de vidros, correspondendo aproximadamente entre 80 e 90% da
producao comercial das fibras de vidro. As fibras do tipo S (S-glass - strength)
possuem alto teor de silica apresentando resisténcia e médulo de elasticidade
superiores as fibras do tipo E, além de possuirem boas propriedades sob altas
temperaturas. As fibras do tipo C (C-glass - chemical glass) tém uma maior
resisténcia a corrosao quimica em relagdo as do tipo E, porém seu custo &
superior e sua resisténcia mecanica é inferior. As fibras do tipo A (A-glass) séo
utilizadas com finalidade estética para melhorar a aparéncia das superficies e a
transparéncia. Ainda existem outros tipos de fibras de vidro, como a do tipo AR
(alkali resistance glass — resisténcia alcalina), tipo E-CR (chemical resistance),
etc. [10].
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Tabela 2 — Variacdo das propriedades das fibras de vidro em fungdo de sua

composicao [9].

(ppmK™)

Composicéao Tipo A Tipo C Tipo E Tipo S
SiO, 72,0 64,4 55,2 64,4
Al,O3 1,0 4.1 14,5 25,0
CaO 8,0 13,4 18,7 -
MgO 4,0 3,3 4,6 10,3
Na,O 14,0 8,5 0,3 0,3
K20 - 1,1 0,2 -
B,0O; - 4,7 6,5 -
Caracteristicas Tipo A Tipo C Tipo E Tipo S
Densidade (g/cm®) 2,50 2,49 2,54 2,48
Resisténcia a
Tracso (GPa) 3,00 3,3 3,45 4,59
Moédulo de
Elasticidade (GPa) 09 09 0 %
Diametros (um) - - 3-20 8-13
Coeficiente de
Condutividade - 13 13 13
Térmica (W/mK)
Coeficiente de
Expansdo Térmica | 8,6 x 10° 7,2x10° 49x10° | 56x10°

2.1.5.2 Estabilizantes Térmicos

O processo de degradacdo do PVC ocorre pelo processo de

desidrocloragcdo quando o PVC, sem aditivacdo adequada, é exposto ao calor,

ou aos agentes oxidantes ou ainda as radiagdes ultravioleta, infravermelho e

gama. A desidrocloragdo envolve uma reagado progressiva entre os atomos

vizinhos de hidrogénio e cloro, formando uma dupla ligacdo na cadeia nas

posi¢cdes onde estavam originalmente ligados os atomos, liberando cloreto de
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hidrogénio (HCI) que funciona como catalisador para a reagdao. A reagcao
prossegue com a formagado de sequéncias poliénicas e ligagbes cruzadas na
cadeia, resultado de um rapido processo de degradacédo, que é revelado pela
mudanca de coloragao para o amarelo até o marrom escuro. Os estabilizantes
atuam capturando e estabilizando os ions cloretos formados, controlando a
formagédo de HCI de modo a evitar que o processo de degradagéo alcance um
estagio que comprometa o desempenho final do produto. Os estabilizantes sé&o
divididos em dois grandes grupos: os estabilizantes metélicos e os

estabilizantes organicos [1].

2.1.6 Obtencédo de Compostos do tipo Dry-Blend

Compostos do tipo dry-blend sdo compostos na forma de p6, formados
pela mistura da resina de PVC, obtido pelo processo de polimerizagao em
suspensao, com os aditivos em misturadores intensivos do tipo batedeira,
também denominados turbomisturadores ou misturadores de alta velocidade,
num processo em batelada. Os misturadores intensivos sado formados por uma
camara cilindrica, onde no fundo sdo instaladas pas de misturas, capazes de
se movimentarem em altas velocidades, promovendo agitagcdo do sistema e
mistura dos componentes.

Os aditivos liquidos sao absorvidos pela resina de PVC devido a
porosidade inerente das particulas de PVC obtidas pelo processo de
polimerizagdo em suspensao, formando uma mistura final na forma de um po
seco de fluxo livre (dry-blend), que pode ser diretamente alimentada nos
equipamentos de transformacgéo, como na produgédo de tubos, perfis rigidos,
filmes e laminados extrudados ou calandrados.

Os aditivos sado adicionados de acordo com recomendacdes praticas.
Para compostos rigidos, os aditivos da formulacédo sao introduzidos no inicio e
misturados em alta velocidade até a temperatura na faixa de 120 a 130°C,
assim todos os estabilizantes térmicos e lubrificantes sélidos sofrem fuséo,
revestindo completamente as particulas de PVC. A adigdo de cargas minerais e
outros aditivos particulados pode ser realizada no inicio da mistura, porém

parte dos aditivos podera ser absorvida por eles, alterando algumas
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caracteristicas dos compostos, como por exemplo, a dureza ou o desempenho
reologico, em fungédo da absorgéo de lubrificantes. Apds mistura, o composto
deve ser resfriado a faixa de 40 a 50°C, de forma a prevenir a formacao de
aglomerados e reduzir a tendéncia a degradacédo térmica do composto.
Resfriadores, verticais ou horizontais (tipo Ribbon Blender), sdo normalmente
utilizados no resfriamento, sendo encamisados para circulagdo de agua, que
aumenta a eficiéncia de troca de calor entre as paredes do resfriador e o
composto. As figuras 6 e 7 a seguir mostram a combinagdo de misturadores
intensivos com dois tipos diferentes de resfriadores.

Conforme ja mencionado, o composto dry-blend pode ser alimentado
diretamente nos equipamentos de transformacdo, mas também, pode ser
granulado apo6s sofrer o processo de plastificagdo e homogeneizagdo. Para
aplicagdes de compostos flexiveis ou algumas aplicagdes de compostos rigidos
(moldagem por injegdo) da-se preferéncia a utilizacdo dos compostos de PVC
na forma granulada, pois apresentam melhores caracteristicas na alimentagao.
A granulagao do composto de PVC geralmente é realizada em extrusoras de
rosca dupla, extrusoras planetarias ou em misturadores continuos

(plastificadores).

Misturador
} intensivo
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Figura 6 — Representacdo de um misturador intensivo com um resfriador
vertical [1,8].
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Figura 7 — Representacdo de um misturador intensivo com um resfriador

horizontal (tipo Ribbon Blender) [1,8].



19

2.2 Fundamentos sobre Reforcamento e Propriedades Mecénicas de
Termoplésticos Reforgcados

Em termoplasticos reforcados temos trés componentes basicos
principais: a) Fibra ou carga mineral de reforgo; b) Matriz polimérica e c)
Interface polimero-reforgo.

A fibra ou carga mineral de reforgo apresenta geralmente alto médulo e
elevada resisténcia em relacdo a matriz polimérica, sendo normalmente fragil,
com a funcdo de suportar a maior parte da tensdo aplicada ao sistema. A
matriz polimérica por sua vez apresenta baixa rigidez e resisténcia, baixa
densidade, maior coeficiente de expansao em relagao ao reforco, apresentando
geralmente boa tenacidade e ductilidade, tendo a funcdo de transmitir e
distribuir as tensdes para o reforgo, desde que haja uma boa adeséo interfacial
polimero-reforgo, também apresentando fungéo de protecao contra abrasao do
reforco e protecdo contra exposicdo a umidade e a penetracdo de liquidos
(ambientes agressivos). Por ultimo, a matriz separa as fibras e, em virtude de
sua relativa plasticidade e ductilidade, previne a propagacéo de fraturas frageis
de fibra para fibra que poderiam resultar em ruptura catastréfica. Ou seja, a
matriz serve como uma barreira para propagacao de fissuras, porém uma
fratura completa ndo ocorrera até que um grande numero de fibras adjacentes
tenha falhado e tenham formado um agrupamento de falha de tamanho critico
[11].

2.2.1 Interface

Interface é a regido de contato entre os componentes do compdsito que
pode ser quantificada pela area de contato entre o reforco e a matriz. E de
fundamental importancia, pois € responsavel pela transferéncia de solicitagao
mecanica da matriz para o reforco e onde se concentram as tensdes impostas
ao composito, sendo uma regidao de descontinuidade, ja que as propriedades
da matriz mudam repentinamente para as propriedades do reforco, podendo
causar uma falha catastrofica no compdésito. Assim uma boa adeséo interfacial

gera um reforcamento mais efetivo do compésito pelo reforgo.
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Primeiramente a resina polimérica molha a superficie do reforco durante
a incorporacdo, sendo que apos a mistura o reforco fica aderido a matriz
através da interface e dependendo do grau de interacdo entre a matriz e o
reforco podera se formar uma fase na interface (interfase) com propriedades
diferentes daquelas da matriz. A adeséo interfacial dependera da molhabilidade
da matriz, ou seja, da capacidade da resina se espalhar pela superficie do

refor¢o; e também das forcas coesivas responsaveis pela interacao interfacial.

2.2.2 Molhabilidade, Adesividade e Agentes de Acoplagem

Molhabilidade é a capacidade da matriz se espalhar pela superficie do
reforco, sendo que quanto maior for representara um maior contato efetivo
entre os componentes, aumentando a capacidade de adesado do reforco na
matriz. A molhabilidade resulta do balango de forgas ou energias superficiais
durante o processo de molhamento do reforgo pela resina, sendo representado
na figura 9, que apresenta o angulo de contato (8) como forma de quantificar a
molhabilidade, através de relagbes trigonométricas entre as tensdes
superficiais do liquido e do sélido e a tensao interfacial do liquido/sélido,
através da equagédo de Young conforme equagado 6 e 7, onde y representa a
tensdo ou energia superficial e os sub-escritos SV, SL e LV representam as
interfaces solido/vapor, sdlido/liquido e liquido/vapor respectivamente, que é
representado na figura 8. O angulo de contato pode ser medido através de um
gonidmetro ou calculado através da equagédo 7. Quanto menor o angulo de
contato maior o molhamento, sendo que para 6 nulo temos molhamento

completo, e num outro extremo nao temos molhamento, para 6 igual a 180°.

Molhamento Parcial

Figura 8 — Equilibrio das energias superficiais durante processo de

molhamento de uma gota sobre um substrato sélido [9].
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Ysv =7Vs 7y COSO (6)

COSH=}/5\/—7/SL (7)
Vv

A rugosidade superficial afeta o valor de 8, sendo que o aumento da
rugosidade superficial melhora a molhabilidade, segundo a equagao 8 onde r
representa o grau de rugosidade.

YVsv = 7VsL (8)
Vv

cos@d=r

Um baixo angulo de contato € uma condigdo necessaria, mas nao
suficiente, para uma boa adesdo interfacial. As interacbes entre as
macromoléculas poliméricas da matriz e as moléculas da superficie do reforgo
€ que definirdo o nivel de adesividade. Os principais mecanismos de adesao
sdo por ligagdo mecanica e por ligagdo quimica que podem atuar isoladamente
ou em conjunto. A ligagdo mecanica ocorre através de um inter-travamento
mecanico ou ancoramento mecanico do reforco na matriz, sendo que esse
mecanismo isoladamente nao é suficiente, pois em elevadas temperaturas, as
diferencas de expansdo térmica dos componentes pode aliviar o inter-
travamento. O ancoramento mecénico da fibra na matriz é originado tanto pelo
encolhimento diferencial entre os componentes no resfriamento e pela
solidificacdo depois do processamento as elevadas temperaturas, quanto pela
contracao lateral diferencial (diferenca na razdo de Poisson) decorrente da
tensdo de tracdo aplicada. Na ligacdo quimica ocorre a formagcdo de um
produto decorrente da reagcdo entre o0s componentes na interface,
proporcionando maior ligacado e adesao entre reforgo e matriz. Para melhorar a
adesdo interfacial recorre-se a tratamentos superficiais que através de
alteracao quimicas na superficie do reforgo alteram a tensao superficial por um
processo de oxidagao controlada, aumentando a polaridade e favorecendo a
interacdo com matrizes polimérica polares; ou através de revestimentos
superficiais no reforco de modo a melhorar ambos, molhabilidade e
adesividade, sendo um exemplo o recobrimento da fibra de vidro com agentes

de acoplagem.
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Agentes de acoplagem melhoram a resisténcia interfacial através da
compatibilizagdo fisica e quimica dos componentes, através de suas
caracteristicas bi ou polifuncionais. Agentes de acoplagem s&o compostos
organometalicos onde uma parte da molécula tem afinidade pelas
caracteristicas organicas dos polimeros e a outra parte pelas caracteristicas
nao organicas do reforgo. Também tem fungéo de proteger a superficie da fibra
contra o intemperismo. Os principais agentes sado os organo-silanos e
organotitanatos, sendo também encontrados 0s organozirconatos,
organoboratos e os complexos de cromo. As fibras de vidro encontradas no
mercado sdo tratadas geralmente com aminosilanos.

No caso de reforcos fibrosos altamente polares, como as fibras de vidro,
em matrizes apolares, a adesdo interfacial & fraca, podendo reduzir as
propriedades mecéanicas, pelo fato de ndo desenvolverem forcas de
cisalhamento interfacial suficientes para resistir ao deslizamento entre a fibra e
a matriz quando da solicitagcdo mecanica. Assim, sao introduzidos promotores
de adesédo como agentes de acoplagem nas fibras de vidro e compatibilizantes
interfaciais na matriz, promovendo aumento na adeséo interfacial, que melhora
a transferéncia de tensdo da matriz para as fibras quando a solicitacédo

mecanica € aplicada.

2.2.3 Mecanismos de Transferéncia de Tensdo para Compdsitos

Poliméricos

Para os compdsitos poliméricos existem dois casos a serem analisados
sobre a distribuicdo de tensao ao longo da interface fibra-matriz, ou seja, um
em que a fibra e a matriz sdo elasticas (frageis) e outro em que a fibra é
elastica € a matriz é plastica (ductil).

No primeiro caso, a fibra é elastica como a fibra de vidro, e a matriz
também é elastica, como PS, PMMA, matriz termofixa. Neste caso a resisténcia
do compdsito € determinada pela resisténcia das fibras; o modulo elastico
também é determinado pela resisténcia das fibras, mas também influenciado
pela matriz; e a deformacéo na fratura é determinada pelos mddulos relativos

tanto da fibra como da matriz, desde que se assuma que as razdes de Poisson
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dos componentes sejam semelhantes e que estes componentes estejam
perfeitamente aderidos.

No segundo caso em que a matriz € ductil, esta tendera a escoar -
deformar plasticamente - ao longo das fibras (elasticas), exercendo uma forga
de cisalhamento tangencial a superficie das fibras tensionando-as, sendo que a
deformacéo cisalhante da matriz € o mecanismo de transferéncia de tensao da
matriz plastica para as fibras elasticas. Em fibras curtas, a tenséo € transferida
da matriz para a fibra através do efeito de atrito e cisalhamento na interface,
sendo a adesao interfacial e o comprimento real da fibra fatores de grande
importancia.

A distribuicdo de tensdo ao longo de uma fibra pode ser modelada
através de um equilibrio de forcas em um pequeno elemento de volume da

fibra conforme a figura 9 seguinte.

i

" -
]

i

Figura 9 — Equilibrio de forgas de um comprimento infinitesimal de uma fibra

descontinua paralela a dire¢do de aplicagao da carga aplicada. [12]

Através do equilibrio de forgas no elemento de fibra da figura 9, temos:
do, 21,

dx r (9)

Onde:

o, = resisténcia a tragéo do reforgo;

7, = Tens&o de cisalhamento na interface;
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I' = Dimensao onde se faz a transferéncia de tenséao (raio da fibra);
dx = Distancia infinitesimal da extremidade da fibra.

Resolvendo a equacdo 9 anterior para uma matriz com deformacao
plastica e reforco com deformacao elastica, obtemos:

Oy :ﬂ (10)
r

Tem sido demonstrado que para obter um reforcamento mecanico
eficiente se deve possuir uma elevada razido de aspecto para uma
transferéncia efetiva da tensdo aplicada sob a forma de deformagdes em
cisalhamento da matriz junto a interface. Assim € necessario um comprimento
critico minimo para se atingir uma maxima transferéncia de carga da matriz
para o reforgo para valores proximos a tensao de ruptura da fibra.

Considere o comprimento total da fibra (I), o comprimento minimo
efetivo, chamado de comprimento critico (Ic), que deve suportar a maxima
transferéncia de tens&o da matriz na metade do seu comprimento (I/2), no
centro da fibra, quando se atinge a resisténcia maxima da fibra na fratura do
compdsito, tornando a tensao na regiao central da fibra curta igual a tensao na

fibra continua, conforme demonstrado por Kelly e Tyson [9, 13] na equacéo 11
I oy
— | = (11)
d), 2z

I
(Hj = Razao de aspecto critica;

seguinte:

Onde:

o ,, = Resisténcia maxima da fibra na falha do compdsito (tensdo de ruptura da
fibra).
Para uma matriz plastica, a tensdo de cisalhamento interfacial (7,) tera

como limite superior a tensdo de cisalhamento da matriz no ponto de

escoamento (7). Assim, como € mais provavel que ocorra escoamento da
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matriz do que cisalhamento na interface pode-se substituir 7; por 7,6 na

equacao 11.

Assim, para se utilizar toda a resisténcia a tracdo da fibra € necessario
que o comprimento da fibra seja igual ou maior que o comprimento critico (ou
razao de aspecto critica), caso contrario, as fibras nao poderdao suportar a
tensdo maxima, fraturando e causando a falha do compdsito.

A tensdo no reforgo cresce linearmente até um valor maximo no centro
do reforgo, se ele for suficientemente longo (I>lc) para suportar o carregamento
até sua tensado de ruptura. Para um reforgo elastico (fibra de vidro) e uma

matriz plastica, a distribuicdo de tensdo tracional em relacdo a razdo de

aspecto é dada conforme a figura 10:

of

(Lid) < (Lid)c (Lid) = (Lid)c (Lid) > (Lid)e

Figura 10 — Variacdo da tensdo tracional na fibra com diferentes razdes de

aspecto [9,14].

Quando ambos, reforco e matriz, tém comportamento elastico, a
transferéncia de tensdo tracional da matriz para a fibra e a tensdao de
cisalhamento interfacial sdo nao lineares, conforme a figura 11 seguinte.

Na moldagem por inje¢cdo é importante saber a influéncia das fibras
descontinuas no processo de reforcamento mecanico. O modelo tedrico mais
simples & proveniente da Regra da mistura, onde a resisténcia a tragcdo do
composito € a média volumétrica ponderada de cada componente do
compdosito, conforme a equagao 28 do Apéndice C, desde que todas as fibras

permanegam alinhadas paralelamente a dire¢cado de tensao de tragéo aplicada.
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Matriz

Figura 11 - Distribuicdo de tensdo tracional na fibra e da tensdo de

cisalhamento interfacial [9,14].

No caso de fibras descontinuas como no processo de injegao, as fibras
podem estar alinhadas numa diregao preferencial, porém normalmente estao
em uma configuragdo semi-aleatéria, mais préxima de uma orientagdo planar.
Também ha o problema da variagdo de comprimentos das fibras, devido a
degradacdo do comprimento durante o processamento, acarretando uma
distribuicao da razao de aspecto das fibras. Assim, existirdo fibras com tensdes
nas extremidades inferiores aquelas verificadas nas fibras continuas. Portanto,

calcula-se a tensdo média da fibra através da equacgao 12:

oTf —O'f[l— I|° }
2l 12)

Onde: |, é o comprimento médio das fibras do compésito.

(1/d)>(1/d),

Introduzindo a equacéo 12 anterior na equacgao 28 do Apéndice C, que
prediz a resisténcia a tragdo longitudinal do compoésito quando sao utilizadas
fibras continuas, e introduzindo-se um fator de correcdo para o alinhamento
das fibras (n), pode-se determinar uma equacéao para predicdo de compodsitos

com fibras descontinuas, dada pela equacéao 13:
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O-Cmax = O_f ‘¢f Ll - IIC ]77 + O_;n (1 - ¢f )
2l (13)

Onde:

o, = Resisténcia maxima do compdsito com fibras descontinuas;

Cmax

o, = Tensdao maxima de tracdo no composito;
o, = Tens&o na matriz “in situ” quando na deformacao de fratura da fibra.

C

Quando | >> |C , 0 termo tende a zero, entdo a equagao 13 retorna

f

ao formato original para fibras continuas, conforme equacao 28 do Apéndice C,
onde temos um reforcamento maximo. Na pratica se |2> 10.|C implica
reforcamento semelhante ao de fibras continuas.

Para | <I<10.l temos um aumento na resisténcia do compdsito,
porém com a resisténcia a tracdo da fibra sendo alcancada primeiramente.

Para | < Ictemos uma reducdo na resisténcia do compdsito, devido a
resisténcia a tragdo da matriz ser alcancada primeiramente.

Assim, as propriedades mecanicas dos compédsitos moldados com fibras

descontinuas, como os produzidos pela compostagem por extrusdo e pela

moldagem por injec&o, seréo resultados das contribuigbes das fibras com | > |c

(contribuigdo positiva) com | <|_(contribuicdo negativa), adicionadas as

caracteristicas da interface formada.

Também podemos introduzir o fator de alinhamento das fibras (n) na
equagao 18 do Apéndice C, que representa o moddulo longitudinal de
compositos que utilizam fibras continuas (regra da mistura), para predizer o
modulo longitudinal de compdsitos reforgados com fibras descontinuas, dado

pela equagao 14:
EC| = Ef ¢f77 + Em‘¢m (14)

O fator de alinhamento (n) varia de acordo com a orientagdo das fibras

em relagao a direcido de aplicagao da tensao:
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n =1: Fibras estdo totalmente alinhadas a diregao da solicitagcdo mecanica;
n <1: Implica redugéo da resisténcia mecéanica e do modulo;

n =1/3: Distribuicdo aleatéria em um so plano;

n =1/6: Distribuicdo aleatdria nas trés dimensdes (diregdes);

A energia de impacto imposta pela solicitagdo mecanica num compaosito
reforcado com fibras ¢é distribuida através de alguns mecanismos,
principalmente o desacoplamento (debonding), onde a matriz se separa da
fibra absorvendo energia durante seu escoamento contra a fibra, seguida pelo

arrancamento (pull-out) das fibras apds o crescimento da trinca na matriz.

2.3 Gelificagéo e Fusao de Resinas de PVC [1]

Os processos de transformagdes dos compostos de PVC em produtos
finais dependem do fendmeno de gelificagdo e fusdo da resina de PVC. Esses
processos ocorrem através da aplicagcdo de cisalhamento e temperatura
(malaxagao), sendo resumidamente descrito pela destruicdo progressiva dos
aglomerados de particulas primarias (grdaos) com posterior liberacdo das
particulas primarias e formacédo de um gel, seguido da destruicdo do gel e da
fusdo das particulas primarias através da interdifusdo das macromoléculas
poliméricas.

As resinas de PVC obtidas pela polimerizacdo em suspensao possuem
um mecanismo de gelificacdo e fusdo com algumas etapas bem definidas:

a) Densificagdo do composto: sob agédo de calor e de cisalhamento, os graos
ou aglomerados particulados sofrem destruicao progressiva e dispersao das
particulas primarias.

b) Gelificagdo do composto: as particulas primarias isoladas da estrutura dos
graos na fase anterior sofrem uma nova densificagdo a partir da agao
progressiva de calor e cisalhamento, sendo formado um gel homogéneo
cujas forgcas de interagdo entre as particulas primarias sao fracas, nao
existindo consolidagdo do composto em um material coeso. Apesar de
haver pequeno grau de interagdo entre as particulas, o fluxo predominante
€ particulado (particulas primarias).

c) Fusao do composto: com progressiva aplicagdo da malaxagao, entre 180 e

210°C, as particulas primarias serdao destruidas, promovendo um alto grau
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de interdifusdo macromolecular com a formagao de um estado de polimero
fundido, aumentando a resisténcia do composto fundido (viscoelasticidade)
que resultara em aumento da resisténcia mecanica do moldado. Como
ocorre destruicdo das particulas, o fluxo predominante ndo €& mais
particulado e sim deformacional ou viscoso.

d) A aplicagdo continua de calor e cisalhamento pode levar a destruicdo da
estrutura interna das particulas, ou seja, dos dominios cristalinos
(cristalitos), o que néo é interessante devido a perda de propriedades
mecanicas (ruptura das cadeias de PVC).

e) Se o cisalhamento e o calor prosseguirem ocorrera degradagdo do
composto.

Para se estudar a gelificagao e a fusdo dos compostos de PVC utiliza-se

0 ensaio de reometria de torque, que sera descrito na secao 4.5.3. Uma curva

tipica da reometria de torque é mostrada na figura 12, que mostra as etapas do

processo de gelificacdo e fusdo do composto, além da determinacdo de
parametros importantes no processamento, como o torque e o tempo

necessario para a fusao e estabilizacdo do composto de PVC.
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Figura 12 — Curva tipica de um ensaio de reometria de torque de um composto
de PVC. A linha pontilhada denota a temperatura da massa e a linha sdlida

denota o torque necessario para movimentar os rotores [1].
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O grau de gelificacdo possui relacdo direta com o desempenho
mecénico dos produtos finais de PVC. Um nivel adequado situa-se entre 60 a
80%, pois nessa situagdo as particulas primarias apresentam alto grau de
coesao através de ligagdes fortes, porém apresentando ainda pequenos vazios
estruturais que trabalham como aliviadores das tensdes. Quando o grau de
gelificagédo € alto, superior a 80%, a matriz fica sem vazios estruturais o que
torna o material fragil devido a concentracdo de tensdo além da facil

propagacao da fratura.
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3) REVISAO BIBLIOGRAFICA

A pesquisa bibliografica foi realizada através de uma busca direcionada
para termoplasticos reforcados com fibra de vidro, principalmente, os
poliésteres — PET e PBT -, as poliamidas — PA 6 e 6,6 -, o polipropileno (PP),
policarbonato (PC), e o material de estudo, o poli(cloreto de vinila) (PVC). Este
procedimento foi utilizado devido a caréncia de artigos sobre PVC refor¢gado
com fibras de vidro. Esta caréncia de artigos sobre o PVC refor¢cado com fibra
de vidro assegura uma excelente oportunidade de pesquisa e desenvolvimento
tecnolégico. As bases de consulta bibliografica foram principalmente:

i. Sistemasonline: Probe (http://www.sciencedirect.com/);
Web of Science (http://www.webofscience.com/);

Rapra Abstracts (http//abstracts2.rapra.net);

Scielo (http://www.scielo.br);
Periodicos Capes (http://acessolivre.capes.gov.br);
Google Académico (http://scholar.google.com.br);
i. Acervos disponiveis em bibliotecas de instituicbes de ensino e pesquisa;
iii.  Livros e revistas sobre polimeros e compasitos;
iv.  Artigos Técnicos.

Neste item serdo apresentados alguns resumos relevantes dos
principais trabalhos cientificos selecionados que se relacionam com a linha de
pesquisa deste trabalho, principalmente algumas variaveis que influenciam as
propriedades mecanicas dos compositos termoplasticos moldados por injecao.
Entre elas estéo:

e Propriedades caracteristicas individuais dos componentes: tipo,
diametro, comprimento e sizing das fibras de vidro; e diferentes matrizes
termoplasticas;

e Concentragao relativa dos componentes;

e Eficiéncia do processo de compostagem e de moldagem por injecao:
dispersao, orientacao e principalmente a degradagado dos comprimentos
médios das fibras de vidro, além da morfologia resultante e da

anisotropia.
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e Parametros de processamento, como a rotagao da rosca e o torque na
extrusdo (compostagem); temperatura do molde, tempo de
empacotamento e tempo de molde fechado (ciclo de injegao);

e Natureza da interface polimero-reforgo e da regido da interfase através
do uso de compatibilizantes interfaciais e de diferentes agentes de

acoplagem.

Influéncia do Contetdo e do Comprimento Médio da Fibra de Vidro nas
Propriedades Mecanicas

Segundo Thomason [3] as técnicas utilizando fibras longas (mas
descontinuas), como Glass Mat Thermoplastic (GMT) e ‘long fibre’-
polypropylene (LF-PP) para moldagem por injegcdo, utilizando pellets
produzidos pela técnica de recobrimento de fios (wire coating) — (cross-head
extrusion) ou pela técnica de pultrusao de termoplasticos, tem recebido muita
atengao do mercado de termoplasticos reforgados devido ao significante ganho
de propriedades que estas técnicas possibilitam, através da possibilidade de
utilizacdo de um conteudo de fibra maior (0-73% em peso) em comparagao
com as técnicas convencionais (0-40% em peso) que utilizam a compostagem
com fibras curtas (short-fibre).

Thomason [3] estudou a influéncia do comprimento e da concentragcéo
(0-73% em peso) da fibra de vidro (FV) continua (LF) de 20 ym de diametro
para a moldagem de compdsitos de polipropileno (LF-PP). Foi utilizado o
processo de recobrimento de fios e cabos (coating technique) para recobrir a
fibra de vidro com o polipropileno fundido, sendo utilizado 2 phr de Polybond
3200 como agente de acoplagem. Apoés resfriamento em agua gelada, as fibras
recobertas foram cortadas, formando pellets de 12,5 mm de comprimento. O
aumento da concentracdo de FV produziu um aumento no modulo do
composito. O moédulo sob tracdo apresentou um aumento linear com a
concentracido volumétrica, porém para altos conteudos ocorreu um aumento da
variabilidade e um desvio da linearidade. O médulo sob flexdo apresentou uma
boa relagao linear por toda faixa estudada. A variagao dos médulos, sob tragcao

e sob flexdo, com a fragao de fibras de vidro pode ser vista na figura 13.
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Figura 13 — Mddulos de Elasticidade ( ® Tracdo, AFlexao) versus o contetdo

de fibra de vidro para uma matriz de PP [3] .

As resisténcias (a tragao e a flexdo) ndo seguiram a mesma linearidade
como o modulo. As resisténcias aumentam com a concentragao de FV até
atingir um maximo na faixa de 40-50% em peso de FV, acima dessa faixa
ocorreu uma diminuicao das resisténcias com a adigdo de FV. Perto de 73%
em peso de FV a resisténcia do compdsito quase retorna ao valor da matriz de
PP pura. A variacao das resisténcias, a tracao e a flexdo, com o conteudo de

FV pode ser vista na figura 14.
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Figura 14 — Resisténcias ( ® Tragdo, A Flexdo) versus o contetdo de fibra de

vidro para uma matriz de PP [3] .
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A elongacéao na ruptura diminui quase linearmente para a faixa entre 10-
73% em peso de FV, sendo que a adicdo de uma pequena fragdo de reforgo
dramaticamente diminui a elongacédo em 9% em relacdo a matriz de PP pura,
isto é devido as fibras ancorarem as cadeias poliméricas (efeito concentrador
de tensao), aumentando seu carater fragil, diminuindo sua deformagao. A figura
15 mostra a variagdo da elongagcdo dos compdsitos de PP em fungédo do

conteudo de fibra de vidro.
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Figura 15 — Deformacgéo de compdsitos de PP em relagao ao conteudo de fibra
de vidro [3].

A resisténcia ao impacto (lzod e Charpy) com entalhe (efeito
concentrador de tensdo) segue a mesma tendéncia da resisténcia, com
crescimento até um maximo de 40% em peso de FV e posterior decaimento até
perto do valor da resina sozinha, conforme visto na figura 16.

A temperatura de termo-distor¢do (HDT) se mantém constante até
aproximadamente 50% em peso de FV, num valor de 157°C perto da
temperatura de fusao da matriz de PP (165°C), com posterior decaimento com

0 aumento do teor de FV.
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Figura 16 — Resisténcia ao impacto com entalhe ( ® Charpy, A Izod) em

funcéo do conteudo de fibras de vidro para compdsitos de PP [3].

Em resumo as principais conclusdées do trabalho foram: a) o modulo
aumentou linearmente para uma ampla faixa de teor de FV; b) as resisténcias,
a tracao, a flexdo e ao impacto, aumentaram até a faixa de 40% em peso,
sendo que este comportamento pode ter sido causado, principalmente pelo
comprimento médio residual e pelo fator de orientacdo das fibras que tiveram
forte influéncia no desempenho mecanico; c) o comprimento médio das fibras
sofreu uma reducao quase que linear com o aumento da concentracao das FV;
d) a orientagdo das fibras aumentou na direcdo paralela ao fluxo com o
aumento do conteudo de FV (0-40% em peso).

Thomason e Vlug [15] avaliaram a influéncia da concentragédo (3-60%
em peso) e do comprimento das fibras de vidro nas propriedades mecanicas de
laminados de polipropileno (PP) reforcados com FV através do processo
comercial de impregnagdo do fundido (GMT), onde as fibras picadas sé&o
misturadas com uma dispersdo de p6é de PP, seguido de secagem e
consolidagao (prensagem) para a formagao dos laminados (wet route). Os
corpos de prova foram obtidos por prensagem dos laminados. As principais
conclusdes foram: a) os modulos sob tragdo e sob flexdo aumentam com a
concentracdo de FV, sendo linear até 40% de FV; b) as elevadas
concentragdes de FV (>40%) resultaram em problemas de empacotamento e

de orientagao das fibras o que provocou a reducéo da taxa de crescimento do
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modulo com o conteudo de FV; ¢) os mddulos mostraram ser independentes do
comprimento médio da FV para comprimentos acima de 0,5 mm; d) o peso
molecular da matriz e a compatibilidade do sizing da fibra tiveram pouco efeito
na rigidez dos laminados. Em outro estudo [16] determinaram a influéncia do
comprimento médio das fibras nas propriedades de impacto de laminados de
PP com FV. Pode-se concluir que: a) a resisténcia ao impacto aumentou com o
aumento da concentracdo de FV; b) a resisténcia ao impacto aumentou
inicialmente com o comprimento das fibras até o tamanho de 6 mm; c) os
resultados de impacto Charpy foram relativamente ndo sensiveis a variacao de
temperatura na faixa de -50 até 40 °C, mostrando um pequeno aumento da
resisténcia com a diminuicdo da temperatura.; d) a utilizagdo de um sizing
compatibilizante melhorou a resisténcia ao impacto Charpy cerca de 100%; e) o
comprimento meédio da FV acima de 8 mm produziu 0 maximo nivel de rigidez-
resisténcia-tenacidade, resultando o melhor balanco de propriedades ao
melhorar aproximadamente em 90% as propriedades; f) existe uma
dependéncia da rigidez, da resisténcia a tragdo e ao impacto Charpy dos
laminados com o comprimento médio das fibras, apresentando uma tendéncia
similar, que é a de baixos valores de propriedades para fibras menores, com
um rapido crescimento com o aumento do comprimento médio das FV até se
atingir um platé maximo para grandes comprimentos.

Kagan, McPherson e Chung [17] apresentam resultados do
reforcamento de poliamida 6 e 6,6 com FV curtas em fungdo do conteudo (0-
63% em peso) de FV e das caracteristicas das FV, como didmetros (10 - 17um)
e o tipo de fibra (E e S), para possiveis aplicagbes em pecas automotivas.
Pode-se concluir que: a) as propriedades elasticas de compdsitos de PA 6,6
com 30% de FV sao fortemente influenciadas pelo didmetro da fibra; b) a
deformacgéo na ruptura, a resisténcia sob tensdo e sob flexao, a resisténcia ao
impacto (Izod), todas diminuiram de 5 a 10% quando do aumento do diametro
de 10 para 17 uym. c) aumento de 8% na resisténcia quando da adigao de 20%
de FV tipo S num compdsito com fibra tipo E (17 um), o que poderia ser
esperado visto a maior resisténcia e modulo da FV tipo S em relagéo a tipo E.

d) diminuigdo na resisténcia a tragdo e a flexdo de 18 a 20% quando do
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aumento do didmetro de 10 para 16 ym em poliamida 6 reforcada com 50% e
63% em peso de FV; e) a resisténcia ao impacto com efeito concentrador de
tenséo (entalhe) n&o foi sensivel a influéncia do didmetro das FV para ambas
matrizes (poliamida 6 e 6,6). f) o aumento no conteudo de FV aumentou a
degradacédo do comprimento das FV para compdésitos de PA 6 com 10 ym de
diametro e concentragcdo de FV de 0-63% em peso, sendo que a diminuigéo
dos comprimentos médios das fibras foi de 4,7 mm (comprimento inicial) para a
faixa de 400 a 200 uym. g) a resisténcia aumentou linearmente com o conteudo
de FV na faixa de 6 a 45% de FV. h) o comportamento de impacto melhorou
com o aumento da concentragao de FV. i) a razdo de aspecto critica (I/d). foi de
aproximadamente 20:1 para altas concentragdes de FV (>50% em peso).

Thomason [18] estudou as propriedades mecanicas e a distribuicao do
comprimento da fibra residual de poliamidas 6,6 com diversos teores de fibras
de vidro (FV). As principais conclusdes foram: a) os modulos sob flexdo e sob
tracdo aumentaram linearmente com a concentracédo de FV até 40% em peso;
b) a resisténcia aumentou com a concentragao de FV, porém para a resisténcia
sob flexdo o comportamento foi nado linear; c) a deformacdo diminuiu
significativamente com a adi¢cdo de FV; d) os comprimentos médios das fibras
sofreram elevada reducédo durante a compostagem e posterior moldagem por
injecdo. Esta reducdo dos comprimentos médios das FV foi linear com o
aumento do conteudo das FV, isto devido ao aumento da probabilidade das
interagdes fibra-fibra e fibra-metal (maquina) e também devido ao aumento da
viscosidade aparente do fundido que resultaram em altas forcas de
dobramentos (flexdo) nas fibras durante a compostagem e a moldagem; €) o
nivel de orientacado diminui com a diminui¢do do conteudo das FV.

Moriwaki, T. [19] estudou o reforcamento de poliamidas com FV através
do processo de injecdo direta, que corresponde a moldagem por injecéo
eliminando o processo de compostagem. As principais conclusdes do trabalho
foram: a) resisténcia 20% maior do que a produzida pelo método tradicional
(dois estagios), decorrente da redugdo da deterioragdo do comprimento das

FV. Assim o processo de inje¢cdo direta pode ser desenvolvido, visto que €&
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uma grande vantagem industrial, pois possibilita a produ¢do de compdsitos
mais resistentes em apenas um estagio de processamento.

Silverman, E.D. [20] estudou o reforgamento de um composto de PVC
rigido com 10, 20 e 30% em peso de fibras de vidro curtas de 0,64 mm (4 in.).
O composto de PVC foi preparado em um misturador intensivo, sendo que as
fibras foram misturadas ao composto utilizando um misturador Banbury a
180°C. Em seguida o composto foi calandrado a 120°C por 2 minutos;
granulado e injetado em corpos de prova padréao ASTM.

A tabela 3 a seguir resume as principais propriedades dos compdsitos
de PVC rigido com fibras de vidro curtas.

Tabela 3 — Propriedades de compdsitos de PVC rigido com fibras de vidro
curta [20].

_ Porcentagem de Fibra de vidro em peso (%)
Propriedades
0 10 20 30
Tracao
Resisténcia
53,8 71 90,3 98,6
(MPa)
Modulo (GPa) 3,24 4,89 7,24 8,6
Deformacgao
na Ruptura 3 2,22 2,04 1,74
(%)
Flexao
Resisténcia
91,7 101,4 128,9 135,1
(MPa)
Modulo (GPa) 3,17 4,55 6,46 8,34
Impacto 1ZOD com entalhe
Resisténcia
37 32 48 53
(J/m)
HDT
59 63 66 68
(1,8 MPa,°C)
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A adicao de fibras de vidro aumentou a resisténcia e o modulo sob
tracdo e sob flexdo e reduziu consideravelmente a elongag¢do, devido a
restricdo da matriz pelas fibras, reduzindo a deformacgao na ruptura. Observou-
se que o composto de PVC rigido apresentava comportamento deformacional
tipicamente ductil enquanto que com a adi¢cao de fibras os corpos de prova
fraturaram de maneira fragil.

A resisténcia ao impacto |zod com entalhe primeiramente diminui com a
adicao de 10% de fibra de vidro em virtude de:

e Geralmente as fibras reduzirem drasticamente a deformagao na ruptura,
assim reduzindo a area sob a curva tensao-deformacéo;

e Ocorrer concentragdo de tensdo na regido em volta das pontas das
fibras, nas areas de pobre adesdo e nas regides onde existe contato
fibra com outra fibra.

A reducdo da deformacgdo plastica da matriz e a existéncia de
concentradores de tensdes sao os fatores dominantes para a redugao inicia da
resisténcia ao impacto.

Apo6s a diminuicdo inicial, ocorreu aumento da resisténcia ao impacto
com o aumento do conteudo de fibra devido:

e Fibras sofrerem arrancamento da matriz (pull out) prevenindo a
concentracdo de tensdao nas areas em torno da fibra e dissiparem
energia pelo mecanismo de fricgao.

e Desacoplamento das fibras que dissipa energia e a tendéncia de parar a
propagacao da trinca.

Sobre a temperatura de termo-distorcdo (HDT) pequena melhora foi
observada com a adi¢ao de fibras de vidro curtas. Com o aumento do conteudo
de fibras, a HDT tendeu a se aproximar da temperatura de transig&o vitrea (Tg)
do PVC, que é em torno de 76°C, comportamento que € normalmente
observado para termoplasticos amorfos.

A adicdo de fibras de vidro reduz drasticamente o coeficiente de
expansao térmica e aumenta a resisténcia a fadiga e a resisténcia a fluéncia,
sendo que o comportamento sob fluéncia foi comparado ao do ABS e ao do PC

reforcados.
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De forma geral podemos concluir que a adicao das fibras de vidro curtas
aumentou as propriedades mecanicas e reduziu a expansao térmica dos
compositos em comparagao ao PVC rigido ndo reforcado. Também acarretou
aumento da habilidade de sustentar cargas quando submetido a tensdes
constantes (aumento da resisténcia a fluéncia) e aumento do niumero de ciclos
antes da fratura ciclica (aumento resisténcia a fadiga).

Balow e Fuccella [21] estudaram o reforcamento do composto de PVC
rigido com 10, 20 e 30% em peso de fibras de vidro curtas de 0,64 mm (74 in.).
Primeiramente o composto rigido granulado foi misturado as fibras de vidro em
um misturador intensivo. Esse composto misturado foi preparado em uma
extrusora dupla rosca, seguido de granulagao e secagem. Os corpos de prova
foram moldados utilizando uma injetora de 125 toneladas de pressao com
rosca reciproca de 2:1 de razdo de compressdo. A tabela 4 resume os
principais métodos ASTM utilizados e suas propriedades resultantes.

A partir da tabela 4 se pode observar que a taxa de aumento da
resisténcia sob tracao e sob flexdo diminui significativamente acima de 30% em
peso de fibra de vidro. O médulo de flexdo continua a crescer continuamente
acima de 30% em peso de fibra de vidro, com comportamento linear até 40%
em peso de fibra, apesar de acima de 30% em peso de fibra a compostagem e
a injecao foram restringidas comercialmente devido as altas porcentagens de
fibra.

As resisténcias sob tracdo e sob flexdo e o mdédulo sob flexdo foram
analisados em relagdo ao estireno-acrilonitrila e ao polipropileno com e sem
agente compatibilizante, todos com a mesma quantidade de fibra incorporada.
O compdsito de PVC rigido mostrou comportamento semelhante aos
compositos de estireno-acrilonitrila e aos compdsitos de polipropileno
compatibilizado, e desempenho superior ao do compdsito de polipropileno sem

agente compatibilizante.
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Tabela 4 — Métodos e propriedades dos compdésitos de PVC rigido com fibras

de vidro curtas [21].

' Porcentagem de Fibra de vidro em peso (%)
Propriedades
10 20 30 40
Tragcao (ASTM D-638)
Resisténcia
58,6 80 91 93,7
(MPa)
Deformacao
na Ruptura 8 7 6 5
(%)
Flexdo (ASTM D-790)
Resisténcia
103,4 130,3 146,1 153
(MPa)
Médulo (GPa) 3,9 5,5 7,2 8,9
Resisténcia ao Impacto 1ZOD (J/m) (ASTM D-256)
Com entalhe 136,8 126,3 126,3 105,3
Sem entalhe 684,2 631,6 578,9 526,3
HDT (°C)
(ASTM D- 73,9 76,7 79,4 81,1
648)

A resisténcia sob flexdo do compdsito de PVC com 20% em peso de
fibra de vidro teve uma diminuicdo relativamente uniforme desde -29°C até
65,5°C. Observa-se um substancial decaimento na faixa de 65,5°C até 76,6°C,
temperatura proxima a temperatura de transigao vitrea (72,2°C).

Pode-se concluir que o reforgamento do PVC rigido com fibras de vidro
curtas melhorou as propriedades dos compdsitos de modo a proporcionar ao
PVC rigido competir com os plasticos de engenharia. Combinando sua
habilidade inerente de retardancia a chamas e estabilidade dimensional, os

compositos de PVC rigido oferecem uma ampla faixa de ndo reconhecidas
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aplicagbes para esse material, que sao convencionais para outros
termoplasticos como em eletrdnicos, eletrodomésticos e em aplicagcdes
quimicas.

Deanin e Michaels [5] inicialmente identificaram a falta de artigos
mencionando PVC reforgados, que associados as boas caracteristicas do PVC
rigido e a possibilidade de melhorias nas suas propriedades com a adigao de
fibras de vidro, permitiu que produzissem um trabalho sobre o reforcamento do
PVC com fibras de vidro, que poderia se tornar util para uma larga faixa de
aplicacdes de alta performance.

Foi estudado o reforgamento do PVC rigido com fibras de vidro curtas de
0,64 mm (1/4 in.) revestidas com agente de compatibilizagdo préprio para o
PVC (Owens Corning), sendo que as concentragdes de fibra foram de 0 a 40
phr. O composto de PVC rigido foi preparado em um misturador intensivo na
faixa de temperatura entre 82 a 105°C. A seguir o composto foi fundido a
177°C em uma calandra, onde foram adicionadas as fibras nesta etapa, sendo
misturadas de 4 a 7 minutos. O composto resultante foi prensado a 182°C por
10 minutos, e apds resfriamento foram cortados corpos de prova padroes
ASTM para futuros ensaios. Foi observada uma n&o uniformidade na dispersao
das fibras de vidro nas placas prensadas, devido a dificuldade de dispersao
durante a calandragem do composto. Foi citado que na pratica industrial mais
atual tem sido usada a extrusdo (compostagem) para a melhor uniformidade,
porém sendo limitada para o conteudo de 10 a 20% de fibras de vidro. Foi
sugerido que os problemas de dispersao e fluxo do fundido provavelmente
deveriam beneficiar maiores pesquisas e desenvolvimento. A tabela 5 resume
os métodos utilizados e as propriedades encontradas.

A adicao de fibras de vidro curtas produziu um grande aumento na
rigidez, sendo que os 10 primeiros phr tiveram uma taxa de aumento superior.
A adicdo de fibras de vidro curtas também aumentou significantemente a

resisténcia sob flexao.
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Tabela 5 — Propriedades de compdsitos de PVC rigido com fibras de vidro [5].

. Fibra de Vidro (phr)
Propriedades ASTM
0 10 20 30 40

Modulo de
Flexdo (GPa)
Resisténcia sob
Flexao (MPa)

Resisténcia ao

3,4 53 5,8 5,9 8,0 D-790

82,7 99,3 102,0 93 113,7 D-790

Impacto Izod

484,2 | 436,8 326,3 363,2 405,3 D-256

(sem entalhe)
(J/m)

Resisténcia ao

Impacto Izod
73,6 1421 1947 205,3 268,4 D-256
(com entalhe)
(J/m)
Fluéncia (%)
(100 horas/
3500 psi = 24,12
MPa)

Coeficiente

0,87 0,39 0,10 0,19 0,10

Linear de
Expansao 6,1 3,8 34 3,5 3,1 D-696
Térmica
(10°/°C)
HDT (°C) 71 76 79 79 79 D-648

As fibras de vidro produziram um gradual aumento na resisténcia ao
impacto I1zod com entalhe, porém nao tao eficiente quanto o uso do modificador
de impacto. Pode ser notado que o uso da fibra de vidro juntamente com o
modificador de impacto acarretou prejuizo, destruindo os beneficios produzidos
pelo modificador de impacto, pois quando ha um conflito entre dois tipos de

agente de melhoria de impacto, o menos efetivo, que no caso € a fibra de vidro,
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controla o efeito. O trabalho sugere que fibras de vidro devem ser usadas para
melhorar a resisténcia ao impacto de sistema que requerem desempenho
intermediario, enquanto que o modificador de impacto deve ser utilizado em
sistema que exigem alta resisténcia ao impacto de aplicagbes com PVC rigido.

A fluéncia gradual quando submetida a um carga constante é um
problema comum em todos os plasticos, especialmente em commodities
termoplasticos. Entre os termoplasticos, o PVC rigido apresenta uma relativa
resisténcia a fluéncia, que o indica para uma ampla faixa de uso em tubos. O
reforcamento com fibras de vidro curtas reduziu a fluéncia a valores bem
inferiores, qualificando o PVC rigido para o uso em muitas novas aplicagdes de
engenharia estrutural.

O alto coeficiente de expansao térmica dos termoplasticos € uma fonte
de dificuldades para os designers de engenharia. O reforgamento do PVC
rigido com a fibra de vidro reduziu o coeficiente de expansao térmica que deve
proporcionar beneficios para certas aplicacoes.

Enquanto que o reforcamento para termoplasticos cristalinos produz
grande aumento de HDT, para termoplasticos amorfos, como o PVC rigido, os
efeitos sdo amenos, por volta de 0,32°C/phr de fibra de vidro. Os primeiros 10
phr foram os mais efetivos, sendo que para 40 phr o aumento foide 8 a9 °C
em relagdo ao PVC nao reforcado. O aumento da HDT com a elevagao da
concentracao de fibras, em termoplasticos amorfos, € pequena visto que ao ser
atingida a temperatura de transigdo vitrea (Tg) do material, as cadeias
poliméricas adquirem mobilidade para deformarem (escoamento) de modo a
nao ocorrer mais ancoramento da matriz pelas fibras, ou seja temos as fibras
imersas em um “liquido” viscoso. Ja para os termoplasticos cristalinos, quando
é atingida a Ty do material, as cadeias da fase amorfa adquirem mobilidade,
porém a fase cristalina permanece rigida de modo a possibilitar um
ancoramento mais eficiente das fibras sobre a matriz. Assim ao se adicionar
uma maior quantidade de fibras estd se restringindo cada vez mais o
movimento das cadeias de modo a produzir uma boa elevagao na HDT.

As principais conclusdes do estudo foram que a adigdo de fibras de vidro

curtas melhorou significantemente a rigidez, a resisténcia a fluéncia e o
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coeficiente de expansao térmica; e de forma moderada, melhorou a resisténcia,
a resisténcia ao impacto e a temperatura de termo-distor¢do, o que elevou o
PVC rigido de um simples commodity a um plastico de engenharia, com a
vantagem de seu menor custo.

Com o desenvolvimento pratico, seria desejavel a melhoria da dispersao
das fibras de vidro e da processabilidade, o que facilitaria a aplicagédo do PVC

rigido em diversas novas areas.

Influéncia das Condi¢cdes de Injecao e de Extrusdo nas Propriedades
Mecanicas

Ota, Satyanarayana e Amico [22,23] caracterizaram as propriedades
mecanicas, térmicas e fisicas de compdsitos de polipropileno (PP) com fibras
de vidro (FV) (20 e 30% em peso) com 14 uym de didmetro, processados em
diferentes temperaturas de inje¢cao (170, 190, 210, 230, e 250°C), utilizados
pela industria automotiva na fabricacdo de ventoinhas para o sistema de

arrefecimento.
As principais conclusdes do trabalho foram:

a) Um aumento no modulo elastico (244-307%), na resisténcia a tracéo
(103-131%) e uma diminuicdo no alongamento na ruptura. O PP né&o
reforcado apresentou comportamento tipico de termoplasticos, com
estiramento a frio, elevada deformacéao na ruptura, elevada resisténcia e
baixos moédulos. Ja os compdsitos apresentaram comportamento fragil,
com deformacgao linear em baixas tensdes, e deformag¢des néo linear
para altas tensbes, sendo que a introdug¢ao das fibras curtas produziu
significante redugcdo no estiramento e aumento no modulo e na
resisténcia, conforme a figura 17.

b) Um aumento da resisténcia a tragdo com o aumento do conteudo de FV.

c) Uma quebra acentuada da FV durante a compostagem e durante o

processo de moldagem, que foi justificado pela reducédo do
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comprimento médio das fibras nos compdsitos para os diferentes teores
de FV. Quanto maior o conteudo de FV maior a degradagdo do
comprimento médio, sendo que durante a compostagem houve uma
reducado de 62% e 74% no comprimento das fibras para compdsitos
com 20% e 30% em peso de FV, respectivamente. Ja para a moldagem

por injecdo houve uma reducgéo de 45% para os dois conteudos.
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Figura 17 — Curvas tensao-deformacéao tipicas para a matriz de PP pura e
reforcada com 20% e 30% em peso de fibra de vidro injetadas em 190°C e

analisadas sob tragao a temperatura ambiente [22,23].

A diminuicdo na reducdo percentual dos comprimentos das FV nas
moldagens com diferentes conteudos de FV em relagdo a compostagem é
devido as fibras estarem se aproximando de um comprimento minimo no qual o
fluxo de resina e o contato fibra-fibra ja ndo séo tao eficientes em causar dano
as FV. A reducdo do comprimento das fibras ocorre através da quebra das
fibras nos seus pontos mais fracos ou com falhas. De forma geral, no
carregamento sob tragcédo as fissuras comegam nas extremidades das fibras e
se propagam ao longo da interface ou através da matriz até que ocorra falha.
Nas extremidades das FV €& onde se concentram as tensbes da matriz

adjacente, amplificando as tensées na ordem de dez ou mais, que somente
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serem aliviadas através do fluxo da matriz, da descolagem da interface

(debonding) ou da fratura da matriz.

d) O aumento da temperatura de injecdo reduziu a quebra das FV,
aumentando a fragao de fibras mais longas. Isto ocorre, pois 0 aumento
na temperatura diminuiu a viscosidade, proporcionando as fibras maior
mobilidade, 0 que ameniza a ocorréncia de quebras durante a injegéo.

e) A resisténcia a tragdo ndo mostrou ser influenciada com a temperatura,
como pode ser visto na figura 18. Assim, do ponto de vista da
resisténcia pode se utilizar uma temperatura de processamento mais
baixa o suficiente para fundir e produzir um fluxo satisfatério da matriz

polimérica (PP).
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Figura 18 — Variagcado da resisténcia a tracao para a matriz de PP pura e
reforcada com 20% e 30% em peso de fibra de vidro, injetadas em varias
temperaturas — letras diferentes indicam diferenga significativa entre conjunto
de dados (p<0,05) [22,23].

f) O modulo apresentou uma queda acentuada com o aumento da
temperatura, que foi evidenciado pela diminuigdo na taxa de

cristalizagdo, demonstrando que ocorreu o fendbmeno de cisdo das
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cadeias poliméricas. Assim, dependendo das temperaturas de injegcao
pode-se prejudicar o médulo a ponto do compdsito com 20% em peso
de FV poder substituir o com 30%.

g) O aumento do teor de fibras produziu uma tendéncia de diminuigdo no
alongamento maximo na ruptura, causada pelo efeito do aumento do
carater quebradico do compdsito, visto o enrijecimento do mesmo com
o aumento do conteudo de FV. Também foi apresentada uma tendéncia
ao aumento do alongamento com a elevagdo da temperatura de

moldagem.

Através do ensaio de impacto é dificil prever se um compdésito tera maior
resisténcia do que um plastico ndao reforgado, isto, pois a medida que se
aumenta o conteudo de FV aumenta-se a absor¢do de energia para uma
determinada deformacgao da amostra (flexao) antes da quebra, porém a fratura
ocorrera numa deformagcdo menor do que para um plastico ndo reforgado

devido o carater fragil do compadsito.

h) Um aumento da resisténcia ao impacto (70-145%) com o aumento do
teor de fibras para todas as temperaturas analisadas conforme a figura
19, isto foi devido a presenca da fibra no compdsito que tende a desviar
a propagacao da trinca no material, produzindo um mecanismo de
protecdo da matriz polimérica. O aumento da resisténcia ao impacto
com o aumento do conteudo de FV nao foi maior devido a maior
degradacéo das fibras com a elevagdo de sua concentracdo, pois existe
uma tendéncia de aumento na resisténcia ao impacto para maiores
comprimentos médios das FV.

i) Uma diminuicdo da resisténcia ao impacto com o aumento da
temperatura de injecdo como pode ser vista na figura 19. No entanto o
composito ndo se mostrou muito sensivel a mudanca nas temperaturas

de injegao.



49

j) Uma reducdo da quantidade de vazios, uma reducdo das fibras
arrancadas (pull out), além de um aumento das quebras das fibras com

o aumento da concentracio de fibras.

k) As propriedades mecanicas foram otimizadas para o conteudo de 20%

em peso de FV na temperatura de 170°C.
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Figura 19 — Variagao da resisténcia ao impacto para a matriz de PP pura e
reforcada com 20% e 30% em peso de fibra de vidro, injetadas em varias
temperaturas [22,23].

Foi interessante notar que dependendo da temperatura de injecao que
se processe o composito com 30% em peso de FV pode-se degradar as suas
propriedades a ponto de se equivalerem ao compédsito com 20% de FV na
temperatura de 170°C, o que demonstra a necessidade do controle da
temperatura de injegdo quando da moldagem da peca para a obtengao das
propriedades desejadas.

Arencon e Velasco [24] investigaram a influéncia de trés parédmetros da
moldagem por injecdo: a temperatura do molde, o tempo da pressédo de
recalque e o tempo de molde fechado (ciclo de moldagem), nas propriedades

térmicas e mecanicas de compdsitos de PET reforcados com fibras de vidro
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curtas. As concentragdes de FV foram de 17%, 25% e 30% em peso nos
compositos. As amostras foram compostadas em uma extrusora dupla-rosca
com rosca de I/d de 36, rotacdo da rosca em 230 rpm e perfil de temperatura
em 190-250-270-270-270-270-270°C. Em seguida as amostras foram injetadas
com oOs seguintes parametros constantes:

¢ Perfil de temperatura (unidade de injegao): 220-250-270-270-270°C

e Pressao de injec&o: 80 bar

e Presséao de recalque: 70 bar

e Contra-pressao: 10 bar
Os parametros estudados foram selecionados nos seguintes limites:

e Temperatura do molde: 80-170°C

e Tempo de recalque: 3-30s

e Tempo ciclo de injecao (tempo de molde fechado): 10-330s
A temperatura real do molde encontra-se de 20 a 30°C abaixo da

temperatura do display da injetora (temperatura do molde).

A temperatura do molde e o tempo do ciclo de injecdo tém um papel
decisivo no controle da cristalinidade desenvolvida pela matriz de PET, que
esta diretamente relacionada com os valores de resisténcia a tracdo e
elongacéao na ruptura. O tempo de recalque atua no aumento da compactacao
da peca. Longos tempos de ciclo desenvolveram altos valores de cristalinidade.

As principais conclusdes do trabalho sobre a influéncia da temperatura
do molde foram:

a) O aumento na temperatura do molde implicou num resfriamento mais
lento, promovendo um tempo maior para as cadeias poliméricas se
rearranjarem e formarem as estruturas cristalinas, aumentando o grau
de cristalinidade.

b) A resisténcia a tragao foi muito afetada pelas variacdes de cristalinidade
desenvolvidas no molde, como pode ser observado na figura 20. Para
baixas temperaturas do molde (cristalinidade <20%) a resisténcia a
tracdo parece baixa, mas aumenta marcadamente na faixa de 140-

170°C por causa da elevagao da cristalinidade (por volta de 40%).
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c) A elongacado na ruptura sofreu uma tendéncia oposta a resisténcia
resultando em diminuicdo com o aumento do grau de cristalinidade,
como visto na figura 20.

d) O grau de cristalinidade que possibilitou elevada resisténcia e boa
deformabilidade, produzindo um valor maximo de energia absorvida até
a ruptura, se encontrou em temperaturas meédias do molde (110-140°C),
com cristalinidade perto de 20%.

e) Os modulo de Young nao foram afetados pela variacédo na temperatura
do molde, o que pode ser explicado pelo fato do mdédulo ser governado
principalmente pela rigidez da fibra de vidro (E=70 GPa) que é muitas

vezes superior a matriz de PET cristalina (E=3 GPa).
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Figura 20 — Evolugéo da resisténcia a tracao ( @) e deformagao na ruptura (

) com o grau de cristalinidade do composito de PET com 30% em peso de
FV. Os numeros ao lado dos simbolos se referem as temperaturas do molde
[24].

As principais conclusbées do trabalho sobre a influéncia do tempo da

pressao de recalque foram:



52

a) O aumento do tempo de recalque aumentou o grau de compactacgao,
consequentemente aumentando a densidade, o mddulo elastico (a
rigidez), a resisténcia a tragcdo, a deformacgao na ruptura dos compostos.
As principais conclusbées do trabalho sobre a influéncia do ciclo de

injecao (tempo de molde fechado) foram:

a) A porcentagem de cristalinidade desenvolvida pela matriz de PET
depende fortemente do tempo em que o molde permanece fechado.
Longos tempos de molde fechado resultam em altos graus de
cristalinidade.

b) Um aumento da densidade com o aumento do ciclo de injecéo.

c) A rigidez do compdsito ndo se mostrou afetada pelo tempo de molde
fechado, porém a resisténcia a tracdo apresentou caracteristicas
semelhantes a densidade, que denota a influéncia da cristalinidade
nessas propriedades.

d) Uma tendéncia de diminui¢do da energia absorvida até a ruptura quando

do aumento do tempo do ciclo de injegao.

Giraldi, Bartoli, Velasco e Mei [25] investigaram a influéncia de duas
variaveis envolvidas no processo de extrusdo: a rotacdo da rosca e o torque,
nas propriedades mecanicas e térmicas do poli(tereftalato de etileno) (PET)
reciclado reforgado com 30 % em peso de fibra de vidro (FV). A compostagem
foi feita numa extrusora dupla rosca (Theysohn) com razdo de aspecto (I/d)
igual a 40 e perfil de temperatura: 260-270-270-280-290°C. As condigdes de
extrusdo sdo dadas na tabela 6.

Apods extrudadas as amostras foram injetadas na temperatura do fundido
de 270°C e com tempo de resfriamento de 40-50s.

As principais conclusdes do artigo foram: o maior modulo encontrado foi
para as maiores rotagdes (200 rpm); e a maior resisténcia ao impacto foi para

0s maiores torques (60%).

Tabela 6 — Condi¢des de processamento de compdsitos de PET com FV [25].

PET Condicdes de Processamento




53

reciclado +
FV (30% em 1 2 3 4 5
peso)
Rotacao
100 100 200 200 150
(rpm)
Torque (%) 40 60 40 60 50

Influéncia do Agente Compatibilizante e do Comprimento Médio da Fibra
de Vidro nas Propriedades Mecanicas

Segundo Lopes e Sousa [12,13] as propriedades mecéanicas s&o
fortemente influenciadas pelo tipo e grau de interagdo produzido na interface,
dependendo da eficiéncia do agente de acoplagem silano e do compatibilizante
interfacial utilizado no compdésito, além da preservagao do comprimento médio
(L) da fibra de vidro (FV) durante o seu processamento. Foram estudadas as
caracteristicas interfaciais e as propriedades mecanicas em compdésitos de
polipropileno (PP) com 30% de fibra de vidro (FV), tratadas com aminosilano
(agente de acoplagem), com o composito sendo modificado com diferentes
concentragbes de PP-g-MAH (anidrido maleico) como compatibilizante
interfacial.

As principais conclusdes do trabalho foram:

a) A presenca do agente compatibilizante proporcionou uma menor quebra
da FV, isto é, o compdsito final apresentou maiores comprimentos
médios e menores dispersoes, além de melhorar a adesao interfacial.

b) A presenga do compatibilizante interfacial proporcionou aos compdsitos
elevados aumentos na resisténcia a tragao (50%), na resisténcia ao
impacto lzod (50%) e na deformagao na ruptura (90%). Porém o médulo
de elasticidade permaneceu praticamente inalterado mesmo com o
aumento do L.

c) O aumento da concentragdo de compatibilizante de 5% para 15% em

peso implicou uma reducdo no comprimento médio da fibra de 624 um
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para 585 um, porém com um valor bem superior ao compdsito sem

compatibilizante (499 pym).

Isto foi provavelmente em fungdo do compdsito com 5% de PP-g-MAH
ter atingido a saturagao da superficie da FV. Mesmo assim as propriedades
mecanicas do compdsito com 15% de compatibilizante foram superiores ao de
5%, mostrando que a contribuicdo positiva da maior interagcdo interfacial foi
superior ao efeito negativo provocado pela diminuigdo de L, nas propriedades
mecanicas desses compositos.

As propriedades mecanicas dos compdésitos nao sofreram influéncia
significativa do pequeno aumento na cristalinidade com a presenca da FV na
matriz de PP.

Summers, Faber e Kinson [26] estudaram o reforcamento do PVC com
fibras de vidro produzidos pela empresa B.F. Goodrich Chemical Company
com a marca de Fiberloc. Os compdésitos de PVC com 30% de fibras de vidro
apresentam resisténcia a tracdo e moédulo quase que duas vezes superior ao
do PVC nao reforgado, semelhante ao da madeira. A resisténcia ao impacto foi
aumentada com a adigao de fibras de vidro, especialmente devido ao aumento
da resisténcia a propagagao de trincas. Os valores da resisténcia ao impacto
Izod com entalhe estiveram entre 42 e 95 J/m, e sem entalhe entre 263 e 473
J/m. A capacidade de suportar carga aumentou com o reforgamento, porém a
temperatura de trabalho ndo teve aumento significativo, que pode ser
ressaltado pelo pequeno aumento da HDT. O coeficiente linear de expansao
térmica foi reduzido pela metade com a adicao de fibras de vidro, semelhante
ao do aluminio, podendo ser combinado com o aluminio numa faixa de
temperatura superior, na qual o PVC nao reforcado nao pode ser usado.

Uma boa tecnologia de compatibilizacdo € necessaria para a
manutencdo das excelentes resisténcias a tracdo quando a matriz esta em
contato com a agua, principalmente em aplicagbes em canos e em outras
aplicagdes onde existe exposicdo a agua. No trabalho foi mostrado que houve
uma maior manutencao da resisténcia a tragdo em agua aquecida quando foi
usado um bom agente de compatibilizacdo. A figura 21 a seguir mostra

imagens resultantes de microscopia eletrénica de varredura do PVC com
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excelente e com pobre adesdo a fibra de vidro. O compdsito de PVC com
pobre adesao apresenta as superficies das fibras limpas de matriz (lisas) e com
a existéncia de um espago vazio (sem matriz) na regido de contato (interface),
como se as fibras entrassem na matriz sem contato aparente com ela. Ja na
amostra com Fiberloc existe uma superficie e uma interface que demonstra boa

compatibilidade e adesao entre PVC e a superficie da fibra.

(b)

Figura 21 — Micrografia eletrénica de varredura de compositos de PVC com

pobre (a) e com excelente (b) adesdo com as fibras de vidro [26].

Influéncia do Agente de Acoplagem nas Propriedades Mecanicas

Laura, Keskkula, Barlow e Paul [27] estudaram os efeitos da quimica
interfacial nas propriedades mecéanicas da poliamida 6 e da blenda de
poliamida com EPR-g-MA, ambas reforgcadas com 15% e 30 % de FV, além da
variagao no tratamento superficial aplicado sobre a fibra. Utilizaram-se trés
agentes diferentes de acoplagem silanos reativos, com funcionalidades
anidrido, epdxi e amino; um grupo pouco reativo, polialcdxi; e um nao reativo
de funcionalidade octil.

As principais conclusdes do trabalho foram:
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a)

O moédulo foi relativamente independente do tipo de tratamento silano
aplicado na fibra, apesar de se obter um valor no moédulo bem maior em

relacéo a fibra sem tratamento superficial.

b) A tensdo de escoamento e a resisténcia ao impacto foram dependentes

da natureza do tratamento silano aplicado. O tratamento silano octil
produziu as mais baixas tensdes de escoamento e as mais baixas
resisténcias ao impacto que foram atribuidos a natureza nao polar do
grupo octil em relagdo a matriz polar de poliamida. O tratamento
polialcoxi produziu tensdo de escoamento e resisténcia ao impacto
superior ao octil, devido sua natureza altamente polar, porém suas
propriedades foram inferiores aos tratamentos com os trés silanos
reativos. O anidrido silano produziu o mais alto valor de tensdo de
escoamento e de resisténcia ao impacto, enquanto que o epodxi e a

amina tiveram desempenho intermediario e inferior, respectivamente.

c) As significantes diferengas nas propriedades mecéanicas foram causadas

pelas diferencas de adesdo entre FV e a matriz polimérica. Na auséncia
do EPR-g-MA os trés tratamentos com silanos reativos apresentaram
propriedades mecanicas idénticas.

O aumento do teor de fibra proporcionou um aumento no médulo, na
tensdo de escoamento e uma diminuicdo na deformacgao na ruptura e na
resisténcia ao impacto (exceto para o anidrido silano que melhorou sua

resisténcia ao impacto).

Patentes Relacionadas

Hattori et al. [28] desenvolveram um processo de reforcamento de

termoplastico a partir de granulos concentrados de fibra de vidro, através da

impregnacao de 10 a 30% em peso da resina termoplastica em multifilamentos

continuos de fibras de vidro, com posterior corte do filamento revestido para

formagado de granulos que serdao adicionados a resina pura na moldagem por

injecao (injegao direta). Basicamente o processo consiste em atravessar os

multiflamentos em banheiras contendo emulsdes ou solugdes poliméricas, ou
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resina fundida, ou pré-polimeros ou até mondmeros. Apdés a imersao, 0s
multifilamentos passam por um forno, sendo granulados em seguida.

lyengar [29] desenvolveu um método de revestimento (coating) para
filamentos continuos de fibra de vidro, onde um plastico na forma liquida é
forcado por pressurizagdo a gas a atravessar um orificio anelar de um tubo,
recobrindo o filamento de vidro que atravessa o centro do tubo. Hall [30]
também utilizou o processo de coating para a produgdo de granulos com alta
concentracgao de fibras, acima de 60% em peso.

A partir da introdugao teodrica e dos resumos anteriores, podemos notar
que a manutencdo do comprimento meédios das fibras de vidro é de primordial
influéncia nas propriedades mecanicas dos compdésitos termoplasticos. Para
reduzir a degradagdo dos comprimentos médios das fibras temos como
proposta revestir as FV com o PVC plastificado através de um processo
semelhante ao de revestimentos de fios e cabos, onde o composto de PVC
(dry-blend) é fundido, homogeneizado e plastificado numa extrusora, e ao sair
fundido da matriz recobre a FV (coating), revestindo-a. Como alternativa existe
a possibilidade de se utilizar o processo de pultrusdo, onde a fibra de vidro
passaria imergindo através de uma banheira cheia de composto de PVC
(plastisol), recobrindo-a. Na sequéncia apds o recobrimento da FV com o PVC
plastificado, a fibra seria picotada num tamanho que possibilitasse a moldagem
por injecao e que promovesse um reforcamento mecanico eficiente. Apdés o
corte das fibras, teriamos duas frentes a serem analisadas, através do
processo de compostagem que é tradicionalmente utilizado com posterior
moldagem por inje¢do, ou através do processo de injecdo direta. Se for
possivel a moldagem direta € mais recomendavel devido a tendéncia de
produzir um moldado final com maior comprimento médio da fibra [19], porém a
de ser analisada a alimentagdo da injetora com material ndo granulado (n&o
compostado), visto que tradicionalmente é utilizada a alimentagdo com material
granulado [1]. Ap6s a definicdo dessa etapa, devemos controlar os parametros
de processamento de modo a produzir as melhores propriedades nos
moldados finais, como pode ser visto em alguns resumos anteriores, apenas

com o controle da temperatura do molde, do tempo de recalque e do tempo de
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molde fechado na moldagem por injecao [24] e através da rotagcédo da rosca e
do torque na extrusao [25]. Outros parametros que podem ser controlados séo
a pressao de injegao, a pressdao de empacotamento, a temperatura do fundido,
etc.

Além da manutencao do comprimento médio da fibra de vidro, outro fator
importante para as propriedades mecanicas é uma boa adesao interfacial fibra-
matriz polimérica que pode ser melhorada pelo uso de compatibilizantes
interfaciais e de agentes de acoplagem apropriados. Como pode ser visto em
[12,13] 0 uso de um compatibilizante apropriado melhorou a adesao e reduziu a
degradagdo do comprimento médio, resultando em melhores propriedades
mecanicas. A utilizacdo de um agente de acoplagem apropriado ao
compatibilizante e/ou a matriz também melhorou as propriedades mecanicas

como pode ser visto em [27].
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O fluxograma 1 simplifica as principais etapas de processamento e os

principais métodos e ensaios experimentais utilizados em cada etapa deste

trabalho [4].

FLUXOGRAMA

Desenvolvimento  da
FV (Owens Corning)

Desenvolvimento do composto que
recobriu a FV (Karina Industria e

Comércio de Plasticos Ltda.)

N

Incorporagcdo da FV ao PVC . MEV
ETAPA 1 através do processo de wire
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Fluxograma 1 — Etapas experimentais do trabalho.

4.1 Etapa 1: Incorporacao da fibra de vidro ao PVC através do processo

de wire coating e formacao dos granulos de fibra de vidro

Antes de se efetuar o processo de recobrimento da fibra de vidro com
PVC plastificado pelo processo de wire coating foi necessario o
desenvolvimento da fibra de vidro, além do desenvolvimento da formulagdo do
composto de PVC que pudesse recobrir a fibra.

A fibra de vidro utilizada foi desenvolvida pela Owens Corning, visto a
nao existéncia de fibras de vidro apropriadas para os compostos de PVC
termoplasticos disponiveis no mercado brasileiro [4]. As fibras de vidro para
termoplasticos sao fornecidas normalmente picadas, porém para o0 processo
wire coating teria que ser disponibilizada e desenvolvida no formato de rovings
para facilitar seu revestimento. Segundo a Owens Corning, as fibras de vidro
Advantex® combinam as excelentes propriedades mecanicas e elétricas do
tradicional vidro ‘E’ com a resisténcia a corrosdo acida do vidro ‘E-CR’. As
fibras de vidro Advantex® atendem aos requerimentos ditados para ambos os
vidros tipo ‘E’ e ‘E-CR’ tanto na norma ISO 2078, como na ASTM D578-98. A
tabela abaixo apresenta as principais caracteristicas da fibra de vidro
desenvolvida pela Owens Corning.

Tabela 7 — Propriedades da fibra de vidro.

Diametro do Filamento (um) 13
Tex (g/Km) 98
Teor de Umidade (%) 0,004
Teor de Sadlidos (%) 0,08
Mecha (filamentos por bundle) 300
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Peso da Bobina (Kg) 5
Altura (mm) 105
Diametro externo (mm) 255
Diametro interno (mm) 162

O desenvolvimento do composto de PVC foi realizado com a
colaboracdo da empresa Karina Industria e Comércio de Plasticos Ltda.,
especializada na producdo de compostos de PVC. Através de testes
preliminares, os compostos de PVC com dureza 75 Shore A apresentaram
melhores desempenho em relagdo a  processabilidade e a
incorporacao/molhabilidade da fibra de vidro. A partir dessa dureza, foram
desenvolvidas trés formulagcdes de compostos de PVC plastificados, dos quais
uma era uma amostra padrdo e as outras duas continham duas diferentes
resinas terpolimeros, Vinisol OH (cloreto de vinila; acetato de vinila e hidroxi
propil acrilato) e Vinisol COOH (cloreto de vinila; acetato de vinila e mono butil
maleato), produzidas pela Braskem, que tinham como objetivo a atuagdo como
um compatibilizante interfacial, com a possibilidade de melhoria na adesao fibra
de vidro — matriz de PVC. A idéia central do uso dos compatibilizantes era que
os meros hidroxi propil acrilato e o mono butil maleato pudessem interagir com
a base de aminosilano presente na fibra de vidro enquanto que o mero cloreto
de vinila do Vinisol interagisse com o cloreto de vinila do composto rigido de
PVC (etapa 2), de modo a possibilitar uma compatibilizacao entre FV e matriz.

Os compostos de PVC plastificados desenvolvidos pela empresa Karina
foram produzidos na forma granulada. As trés diferentes formulagcdes sao
dadas na tabela 8.

Apods a producdo dos compostos granulados de PVC plastificados pela
Karina, o proximo passo foi a incorporagao da fibra de vidro realizada com a
colaboracdo da empresa Lamine Tecnologia em Laminados Ltda. Os
compostos de PVC plastificados granulados foram alimentados numa extrusora
monorosca sendo fundido, homogeneizado e plastificado num processo
semelhante ao de revestimentos de fios e cabos (wire coating), onde o

composto flexivel de PVC saiu fundido pela matriz recobrindo a FV, formando
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um fio continuo de FV revestida com PVC plastificado (semi-rigido), que além
de revestir a FV, pudesse incorporar a mesma ao composto. A idéia central era
que o composto de PVC, ndo so revestisse o roving semelhante a um fio, mas
que pudesse penetrar entre as mechas de fibra de vidro, de modo a molhar a

maior quantidade de fibras possivel ja as incorporando ao PVC.

Tabela 8 — Trés formulacdes diferentes de compostos de PVC plastificados

(Dureza Shore A 75) utilizadas para o recobrimento da fibra de vidro.

Composto sem Composto com Composto com
Compatibilizante Compatibilizante Vinisol OH | Compatibilizante Vinisol COOH
(A) (B) (©)
Formulacéo PCR Formulacéo PCR Formulacéo PCR
Resina PVC Resina PVC Resina PVC
100 100 100
(K 65) (K 65) (K 65)
Resina Vinisol Resina Vinisol
10 10
OH COOCH
DOP 50 DOP 50 50
Oleo de ) 3
] Oleo de Soja Oleo de Soja
Soja 6 ) 6 ) 6
) Epoxidado Epoxidado
Epoxidado
Sulfato Sulfato Sulfato
Tribasico de 3 Tribasico de 3 Tribasico de 3
Chumbo Chumbo Chumbo
Estearina
Estearina Tripla Estearina
Tripla 0,05 0,05 0,05
_ Presséo Tripla Presséo
Pressao
Master Master 06/965- Master 06/965-
0,028 0,028 0,028
06/965-PO PO PO

A tabela 9 resume as principais condi¢des utilizadas durante o processo
de wire coating para a producao dos fios continuos de fibra de vidro com os
diferentes compostos de PVC plastificados. As condicdes do processo sao: as
temperaturas das zonas de aquecimento da extrusora (zona 1, zona 2, zona 3,
zona 4 — cabecote -), a rotacdo da rosca da extrusora e a rotagdo do puxador.

Esse fio continuo de fibra recoberta com PVC foi picotado manualmente

formando granulos de FV que ja continham fibras de vidro incorporadas ao
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PVC, com o tamanho dos granulos variando entre 13 e 14 mm como sera visto
no item 5.2.3. O picotamento manual foi realizado com o auxilio de uma
tesoura, devido a dificuldade de picotamento, além dos danos decorrentes com
0 uso de equipamento de corte disponivel. Futuramente seria recomendado
aperfeicoar o processo com o desenvolvimento de um equipamento de corte
especializado, de modo a promover uma maior homogeneizagdo dos
comprimentos dos granulos de FV, além de se acelerar esta etapa do
processo. Ao final do picotamento foram produzidos trés diferentes tipos de
granulos de FV:

e Granulo de FV sem compatibilizante;

e Granulo de FV com compatibilizante Vinisol OH,;

e Granulo de FV com compatibilizante Vinisol COOH.

Tabela 9 — Condicbes de processamento para a produgao de fios continuos de
PVC plastificado com fibra de vidro.

Temperatura . Rotacéao
_ Rotacéao
(°C) Fixada/ do
Compostos Zonas da Rosca
Temperatura Puxador
(RPM)
(°C) Real (RPM)
Composto de Zona 1 167/163
PVC Plastificado Zona 2 170/171
7,65 32
sem Zona 3 167/161
Compatibilizante Zona 4 158/171
Composto de Zona 1 167/164
PVC Plastificado Zona 2 170/165
com Zona 3 167/169 7,62 31,8
Compatibilizante
o Zona 4 158/152
Vinisol OH
Composto de Zona 1 167/168 7,63 31,8
PVC Plastificado Zona 2 170/167
com Zona 3 167/168
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Compatibilizante
Vinisol COOH

Zona 4 158/177

4.2 Etapa 2: Preparacdo dos Compostos Rigidos de PVC

Para a producdo dos compostos rigidos de PVC, primeiramente os
ingredientes da formulacdo foram adicionados em um misturador intensivo
Mecanoplast ML-9 com resfriador vertical RH-20, responsavel pela
incorporagao e homogeneizagao dos aditivos na resina de PVC.

Foram preparadas duas formulacbes diferentes de PVC, uma
atualmente utilizada para compostos rigidos injetados (conexdes) e a outra
sendo adicionado plastificante de modo que o composto final tivesse 11% em
peso de DOP para servir como referéncia para os compostos com fibras de

vidro (compadsitos). As formulag¢des sdo dadas pelas tabelas seguintes:

Tabela 10 — Formulagao de um composto rigido de PVC.
Componente Quantidade (pcr) Funcéo
SP 700HF 80 Resina de PVC_K'57 ~(grade
comum em injegao)
Resina de PVC baixo peso

S50SA 20 molecular (K50, auxiliar de
injecao)
Naftomix PB2022 5 Establllzant%:)ermlco base
Acido estearico 0,3 Lubrificante externo
Paraloid K120 1 Auxiliar de processamento

Tabela 11 — Formulagdo de um composto rigido de PVC com 11% em massa
de DOP.

Componente Quantidade (pcr) Funcéo
SP 700HF 80 Resina de PVC_K_57 ~(grade
comum em inje¢ao)
Resina de PVC baixo peso
S50SA 20 molecular (K50, auxiliar de
injecao)
Naftomix PB2022 5 Establhzantflej’éermmo base
Acido estearico 0,3 Lubrificante externo
Paraloid K120 1 Auxiliar de processamento
DOP 13,2 Plastificante
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Para a formulacéo rigida de PVC os componentes foram adicionados na
camara cilindrica do misturador e misturados em alta velocidade (2800 RPM)
até que a temperatura da massa atingisse 120°C. Depois o composto foi
descarregado para o resfriador de modo que o dry-blend fosse resfriado até
uma temperatura por volta de 40°C. Para o composto rigido de PVC com 11%
de DOP, os componentes exceto o plastificante foram adicionados na camara
do misturador e agitados a uma velocidade de 1500 RPM até ser alcangado
uma temperatura de 80°C, na qual foi adicionado o DOP. Nesta temperatura a
resina apresenta uma boa porosidade (poros mais abertos) de modo a facilitar
a incorporacdo do plastificante. Apds adicdo total do DOP a rotacédo foi
aumentada para 2800 RPM até atingir 120°C, sendo em seguida o dry-blend
descarregado para o resfriador, permanecendo até por volta de 40°C.

Apos o resfriamento do dry-blend, o composto foi granulado em uma
extrusora monorosca Miotto - linha de granulagdo Grom 25 (L/D 25, granulag&o
por anel de agua). As condi¢gdes do processo de granulagdo sdo dadas na
tabela 12:

Tabela 12 — Condi¢des de granulagéo.

Temperatura Zona 1 (°C) 160
Temperatura Zona 2 (°C) 165
Temperatura Zona 3 (°C) 170
Rotacao da Rosca (RPM) 150
Rotacao do Cortador (RPM) 450
Pressao de Agua (bar) 0,6
Producao (Kg/h) 20,8

4.3 Etapa 3: Preparacado das Composicdes

Para a preparacao das composic¢des foi utilizado o resfriador RH - 20
onde foram misturados mecanicamente os granulos de FV, produzidos na
etapa 1, com o composto rigido de PVC (granulado), produzido na etapa 2, nas
devidas proporgbes, de modo a fixar uma fragdo massica de FV na

composic¢ao. Para se fixar a fracdo de fibra tivemos que levar em consideracao
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que o granulo de FV é composto por 35% em peso de FV e por outros 65% de
composto semi-flexivel (30% em massa de DOP), assim ao se aumentar a
fracdo de fibra estd se aumentando conjuntamente a fragao de plastificante no
composto final, isto porque cada granulo de FV contém fibras ja incorporadas
ao composto de PVC. Portanto tem que existir um balanco entre o beneficio
proveniente da FV e o prejuizo causado pelo plastificante nas propriedades
mecanicas dos compdsitos. A fracdo escolhida para cada composicéo foi de
20% em massa de FV, de modo que o composto final apresentasse 11% em
massa de DOP. Desse modo a proporgao final foi de 43% em massa de
composto rigido para 57% em massa de granulo de FV na composigao final a
ser injetada para a confec¢ado dos corpos de prova para ensaios mecanicos e
HDT. A homogeneizagdo do PVC rigido granulado com os granulos de FV foi
realizada no compartimento de resfriamento (resfriador RH-20) do misturador
intensivo ML-9, sendo que a misturada foi efetuada de 20 a 30s em baixa
rotacdo. A mistura acima de 30s causava danificagado dos granulos de FV.
Assim, ao final das trés primeiras etapas foram produzidas cinco
composicoes diferentes para a confeccdo dos corpos de prova para ensaios

mecénicos e HDT, conforme a tabela 13:

Tabela 13 — Composicao das amostras moldadas.

Amostras Composicao

DOP PVC rigido com DOP (11% em massa);

PVC Rigido | PVC rigido

A PVC rigido + Granulo de FV sem compatibilizante *

B PVC rigido + Granulo de FV com compatibilizante
Vinisol OH *

c PVC rigido + Granulo de FV com compatibilizante
Vinisol COOH *

* Cada composicdo apresenta 20% em massa de fibra de vidro e 11%

em massa de DOP.
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Para a injecado dos corpos de prova, geralmente € recomendada a
alimentagdo dos materiais na forma de granulos (“pellets”) para a moldagem
dos corpos de prova, sendo necessario o uso da compostagem dos materiais
utilizando-se uma extrusora apropriada. Porém foi decidido n&o utilizar a
compostagem vista a tentativa do uso da injecdo direta, ou seja, uma
possibilidade de injetar a partir da alimentagcdo de composigdes nao
previamente compostadas; apenas a partir das provenientes da mistura
mecanica do composto rigido granulado com os granulos de FV. A tentativa da
injecao direta foi em virtude da mesma possibilitar melhores propriedades
mecénicas finais em relagao a inje¢cado com material compostado, visto a menor
degradagdo do comprimento médio da FV e a eliminacdo de uma etapa de
processo, que além de reduzir custos diminui a possibilidade de degradacao
termo-mecéanica dos compostos vinilicos [19]. Caso existisse ocorréncia de
falha no processo de injecéo direta, seria utilizada a etapa de compostagem do

material, 0 que ndo foi necessario.

4.4 Etapa 4: Preparacao dos Corpos de Prova para 0S ensaios mecanicos
e HDT

A injecao das composicdes para a confecgao dos corpos de prova para
os ensaios de tracdo, de flexdo, de impacto e HDT foram realizados com
sucesso a partir da injecédo direta da mistura do composto rigido de PVC com
os granulos de FV numa injetora Sandretto Logica 770/170 operando no modo
semi-automatico e utilizando condicbes empregadas industrialmente que foram
pré-fixadas e sao dadas na tabela 14. O funil de alimentagao foi removido para
a execucgao de alimentacdo manual, devido as dificuldades de escoamento do
material no funil de alimentagdo. Os parametros utilizados para a preparagcao
dos corpos de prova de tragao tipo 1 foram os mesmos empregados para os
outros corpos de prova tipo barra (flexdo, impacto e HDT). A injecao foi por
posicao com cota passagem para recalque 15 mm.

Devido a baixa fluidez dos granulos de FV a velocidade de dosagem foi
aumentada com o objetivo de melhorar a alimentagdo no “pé-da-rosca” (zona

de alimentacgao).
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As principais dificuldades encontradas neste trabalho séo explanadas no

Apéndice F.

Tabela 14 — Condig¢des de injegdo dos corpos de prova.

Presséao de Injecao (bar) 100
Pressao de Recalque (bar) 80
Pressédo de Descompresséo (bar) 40
Contra-pressao (bar) 0
Recuo do Bico Nao
e 35 (PVC rigido com DOP (11%
Curso — Dosagem (mm) em massa));

e 55 (outros compostos).

Curso — Descompressao (mm) 1

e 35 (PVC rigido com DOP (11%
Velocidade de Dosagem (RPM) em massa));

e 40 (outros compostos).

Velocidade de Descompressao

35

(mm/s)
Tempo de Resfriamento (s) 10
Tempo de Reciclo (s) 0

e 155 (PVC rigido com DOP

Temperatura Zona 1 (°C) (11% em massa));

e 150 (outros compostos).

Temperatura Zona 2 (°C) 160
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e 170 (PVC rigido com DOP

Temperatura Zona 3 (°C) (11% em massa));

e 165 (outros compostos)

Temperatura do Molde (°C) 19

4.5 Métodos Experimentais de Caracterizacéo

4.5.1 Determinacao da Concentracéo de Reforco [13,14]

A determinacdo da concentracdo em massa das FV foi realizada em
amostras retiradas de corpos de prova injetados para ensaios de flexdo. As
amostras foram secas em estufas por algumas horas (3) em temperaturas
adequadas (80°C) para a retirada da umidade superficial e colocadas em
cadinhos cerdmicos que foram pesados na auséncia e na presenca das
amostras. Os cadinhos foram colocados em um forno de microondas onde
foram calcinados a uma temperatura (1050 + 50 °C) suficiente para eliminar
todos os residuos organicos das amostras em um periodo de tempo (60
minutos) no qual a massa final fosse constante e formada somente de FV e ela
fosse estavel apds a queima, alterando sua massa apenas em milésimos de
grama. Apds a queima, os cadinhos foram colocados em um dissecador para
resfriamento e posterior pesagem dos cadinhos com o residuo final. Por fim
calculou-se a concentragao real das FV em uma composicao pelas diferencas

das massas dos cadinhos antes e apds a queima das amostras.

4.5.2 Determinacdo do Comprimento e Distribuicdo de Comprimentos da
Fibra de Vidro [13,14]

Para analise da distribuicio dos comprimentos finais das FV,
primeiramente retirou-se amostras de corpos de prova de flexdo injetados,
calcinando-as a 1050°C em um forno de microondas CEM Phoenix Airwave

Unit, conforme a norma de referéncia (NBR-14295) para a remog¢ao da matriz
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vinilica. Porém nesta temperatura nao foi possivel a separagdo das fibras,
possivelmente em fung&o nesta temperatura ja ter ocorrido fusdo das fibras de
vidro, promovendo uma massa de compdésito aglutinado. Também foi tentada a
calcinagdo em temperaturas inferiores (650-1050°C), porém sem sucesso na
separacgao das fibras de vidro, que se mantiveram aderidas a matriz.

O método seguinte foi utilizar a extragcdo Soxhlet. O extrator Soxhlet é
uma pec¢a de vidro de laboratério inventada em 1879 por Franz Von Soxhlet,
sendo criado especialmente para a extragao de lipideos a partir de um material
soélido e outros compostos dificeis de extrair a partir de um material sélido. Esta
técnica inicia-se colocando a amostra num papel de filtro (forma cilindrica)
dentro do Soxhlet. O solvente do baldo de fundo redondo é aquecido e evapora
passando para o condensador onde é refrigerado passando ao estado liquido e
enchendo o extrator até ao nivel do tubo lateral. Quando o solvente
condensado ultrapassa certo volume, ele escoa de volta para o baldo por um
sifao, onde é aquecido, e novamente evaporado. Ao longo do tempo, o
solvente vai arrastando compostos soluveis presentes na amostra e apos
varios ciclos obtém-se o extrato final. Os solutos s&o concentrados no baldo. O
solvente quando entra em contato com a fase solida estda sempre puro, pois
vem de uma destilacdo. O solvente utilizado foi ciclohexanona e as amostras
utilizadas foram retiradas de corpos de prova de flexdo injetados. A figura 22

seguinte exemplifica o método.
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Figura 22 — Método de extragdo Soxhlet [31].

Com o método de extracdo Soxhlet com ciclohexanona nio foi obtido
sucesso na separacao das fibras, visto que o material extraido formava um
aglomerado de fibras e composto de PVC residual. Também foi utilizada uma
lupa Leica CH-9345 Heerbugg para uma analise qualitativa do comprimento da
fibra do extraido. A tentativa final foi a utilizacdo de tetrahidrofurano (THF)
como solvente para a extragao a frio do extraido Soxhlet (com ciclohexanona).

A andlise da distribuicdo de comprimentos iniciais da fibra de vidro foi
possivel através da medida dos comprimentos dos gréanulos de FV, fibras de
vidros ja incorporadas aos compostos de PVC. Apdés um numero superior de
fibras analisadas (100-300) foi determinado o comprimento médio numérico
(Ln), o comprimento médio ponderal ou volumétrico (Lw), e a polidispersividade
(DP) para a construgcdo do histograma da distribuigdo dos comprimentos
médios iniciais das fibras a partir dos comprimentos iniciais dos granulos de
FV:

Sl

L_

N_iT
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Zlizni
SN

(16)
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DP:—(LWL_ L) (17)

N

Onde:
li = comprimento da fibra.

n; = numero de fibras de comprimento |;.

4.5.3 Reometria de Torque [1,8,13]

O ensaio de reometria de torque é caracterizado pelo processamento do
material em uma camara aquecida de mistura de temperatura controlada e
equipada com dois rotores giratorios de geometria adequada contra-rotacionais
a uma rotagdo constante pré-determinada. O equipamento utilizado foi um
Thermo Haake Polylab System - Rheocord com moddulo Rheomix — e a
condicdo do ensaio foi: rotacido de 80 RPM e Temperatura de 170°C. Ao final
do ensaio de reometria de torque foram produzidas curvas de torque x tempo
que permitiram algumas analises como o torque de estabilizagdo e o tempo
necessario para degradacdo das composigdes (estabilizagdo térmica

dinamica).

4.5.4 Ensaio de Tracao [13,14]

O ensaio de tracido é a principal forma de avaliacdo das propriedades
mecanicas de curta duragdo, com solicitagdes estaticas dos compdsitos. Os
ensaios foram realizados em uma maquina universal de ensaios mecanicos
MTS Alliance RT/5. Os corpos de prova injetados foram acondicionados no
minimo 48 horas em um desumidificador na temperatura de 23°C e com
umidade relativa de 50%. O ensaio seguiu a norma de referéncia ASTM D638
(Tipo 1) e podem-se determinar as seguintes propriedades mecanicas:

Modulo de elasticidade a tracdo: € a razdo entre a tensdo e a
deformacgéo na regido de comportamento elastico (limites de deformagao entre
0,001 mm e 0,002 mm).

Resisténcia a tragcdo: € a tensdo maxima de tracdo para compdsitos
frageis. Ja para materiais ducteis o valor maximo aceitavel da tensdo para

aplicagdes em engenharia € no ponto de escoamento (tensdo de escoamento)
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visto que apds esse ponto a deformagao é elevada, o que implica a perda de
dimensdes e formas originais.

Deformacao na ruptura a tracdo: € a deformacdo percentual até a
ruptura da amostra em relagdo ao comprimento original (extensémetro).

A célula de carga utilizadas foi de 5KN e a velocidade foi de 5 mm/min. A
velocidade € fungdo da rigidez do material, sendo definida pelo tempo de
ruptura que deve estar entre 0,5 e 5 minutos. Para analise comparativa esta
velocidade foi mantida constante para os materiais ducteis como para os

compositos. O comprimento Lo do extensémetro foi de 50 mm.

455 Ensaio de Flexao

Os ensaios de flexdo consistem na aplicagdo de uma carga crescente
em determinados pontos de uma barra de geometria padronizada, sendo
medido o valor da carga versus a deformacdo maxima. O ensaio foi a trés
pontos seguindo a norma ASTM D790, sendo as principais propriedades
encontradas o limite de elasticidade em flexao (tensdo maxima de flexao sem
apresentar deformagado plastica); o limite de escoamento em flexdo (tens&o
nominal na interface elasto-plastica para deformagdes de 0,01, 0,05 e 0,1%); o
modulo de elasticidade em flexdo, deformagao na ruptura em flexao, etc. [32].
O ensaio foi realizado na maquina de ensaio universal MTS Alliance RT/5 no
modo flatwise com célula de carga de 5 KN, distancia entre apoios de 51,2 mm

e velocidade de 1,37 mm/min.

4.5.6 Ensaio de Impacto Charpy

Os ensaios de impacto Charpy foram realizados segundo procedimentos
de acordo com a norma ASTM D256, utilizando um equipamento Ceast Resil
5,5 com martelo tipo péndulo de 0,5 J de energia. Os entalhes em V foram
realizados por uma fresa de entalhes, sendo verificado por um micrémetro que
assegurou uma incerteza na regido central abaixo do entalhe entre +/- 0,05
mm, conforme normalizagdo. A resisténcia ao impacto Charpy foi quantificada
pela energia absorvida por unidade de espessura na segao do plano iniciado

na frente do entalhe [13].
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4.5.7 Temperatura de termo-distor¢cao (HDT)

A temperatura de termo-distorcdo € um indicativo da resisténcia ao
aquecimento / estabilidade dimensional quando da aplicagdo de uma carga
estatica. O equipamento utilizado foi um Ceast HDT 3 Vicat e o ensaio seguiu a
norma ASTM D648, com taxa de aquecimento de 2°C/min, deflexdo de 0,25

mm e tensdo maxima de cisalhamento nas fibras superficiais de 1,82 MPa.

4.5.8 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) [3,6]

Foram analisadas as caracteristicas morfoldégicas dos compdsitos,
principalmente a regiao da interface/interfase polimero-FV sendo relacionadas
com 0s ensaios mecanicos realizados. Por possuir uma elevada resolugao
aliada a uma adequada profundidade de campo pode-se produz imagens de
grande relevo geométrico da superficie da amostra o que é uma vantagem para
a analise da morfologia do compdsito visto apresentar uma regido complexa.
Assim foi utilizada para a obtengédo de imagens tridimensionais das fibras e da
interfase. Os corpos de prova de tragdo a serem analisados por MEV (Phillips
XL30 FEG) foram apresentados na forma deformados por tragdo ao nivel de
tensdo de 70% da resisténcia a tragdo. Apds o pré-estiramento os corpos de
prova foram imersos em nitrogénio liquido por mais de duas horas e fraturados
mecanicamente. A seguir as partes cortadas foram fixadas em porta-amostras
e pintadas com tinta prata condutora.

A microscopia eletrénica de varredura foi utilizada principalmente para
analisar a dispersao das fibras na matriz; observar as fibras expostas; analisar
as caracteristicas da interface e o grau de adesao fibra-polimero; e observar o

desacoplamento fibra-matriz e o arrancamento das FV (pull out).
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Determinacdo da Concentracdo de Reforco nos granulos de FV e nos
Compositos

Inicialmente para ser estabelecida a fracdo de reforco no compdsito, foi
necessario encontrar a proporgao de fibra de vidro no granulo de FV produzido
na etapa 1. A tabela 15 mostra a porcentagem de fibra de vidro nos granulos
de FV. Pode se notar que a fragao observada foi em torno de 35% em massa,
que foi utilizada para o calculo da fracdo de reforco na composi¢cdao dos
compositos (A,B e C). Assim a fragéo de fibra fixada foi de 20% em massa ou

30 phr de fibra de vidro no compadsito final.

Tabela 15 — Concentragao de refor¢o no granulo de FV: sem compatibilizante;

com compatibilizante Vinisol OH e com compatibilizante Vinisol COOH.

Granulo de FV % Real da FV em Peso
Sem Compatibilizante 355+04
Com Compatibilizante Vinisol OH 33,9+0,1
Com Compatibilizante Vinisol COOH 349+0,1
Média 35+ 1
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A tabela 16 mostra a porcentagem nominal e real em massa das fibras
de vidro nos compdsitos injetados. A porcentagem real em massa foi obtida
apos calcinagédo a 1050°C seguindo norma de referéncia NBR-14295.

Nota-se que houve um desvio razoavel entre as porcentagens nominais
e reais, possivelmente devido a ndo uniformidade na alimentagdo durante a
injecdo, visto que mesmo sendo misturados mecanicamente, os granulos de
FV e o composto rigido granulado possuem densidades e formatos diferentes,
que durante o processo de alimentacdo pode ter acarretado um
desbalanceamento da propor¢do nominal, gerando os desvios reais. Os
compositos com compatibilizantes apresentaram maiores valores de

concentracao.

Tabela 16 — Concentragao de refor¢co nos corpos de prova injetados: A, B e C.

o % Nominal da | % Real da FV em
Compaositos
FV em Massa Massa
A (Sem compatibilizante) 20 17,6 £ 0,2
B (Com Vinisol OH) 20 20,1+ 0,1
C (Com Vinisol COOH) 20 21,4 +£0,1

5.2 Determinacédo da Distribuicdo dos Comprimentos da Fibra de Vidro

Para determinacdo da distribuicido dos comprimentos das FV nos
compdositos, geralmente utiliza-se a calcinagdo, com posterior introdugao de
uma solugao aquosa de alcool (1:1) para limpeza das fibras, separando-as das
cinzas dos materiais orgéanicos, para posterior analise quantitativa através de
microscopia otica. Para compostos de PVC, segundo a norma NBR-14295, a
temperatura para medir o teor de cinzas e eliminar o material organico é de
1050°C. Porém nesta temperatura foi formado um aglomerado incapaz de

separar as fibras da matriz para posterior analise. Esse aglomerado
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possivelmente foi em virtude das fibras de vidro tipo E amolecerem a
aproximadamente 824°C [14]. Assim a tentativa seguinte foi calcinar os
compositos em temperaturas inferiores como 650°C e 850°C, mas mesmo
assim nao foi obtido sucesso na separacao das fibras da matriz polimérica. As
figuras a seguir (23-26) mostram os aspectos da queima das amostras nas
varias temperaturas. Na temperatura de 650°C ocorreu deformagao das
amostras possivelmente decorrente da queima e/ou amolecimento de pequena
quantidade de material organico. A partir da temperatura de 850°C pode se
notar que ocorreu amolecimento das fibras. Em todas as temperaturas nao foi
possivel a separagao das fibras de vidro para analise da distribuicdo dos

comprimentos das fibras de vidro nos compadsitos.

i E

Figura 23 — Amostras de corpos de prova de flexdo a temperatura ambiente

(antes da calcinacdo): A, B e C.
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Figura 24 — Amostras de corpos de prova de flexdo calcinados a 650°C:

amostras A, B e C.

Figura 25 — Amostras de corpos de prova de flexdo calcinados a 850°C:

amostras A, B e C.

Figura 26 — Amostras de corpos de prova de flexdo calcinados a 1050°C:

amostras A, B e C.

5.2.1 Extracao Soxhlet/ Lupa

Apos nao ser possivel utilizar o processo convencional de queima para a
analise quantitativa do comprimento das fibras, utilizou-se o método de
extracdo Soxhlet com ciclohexanona como uma tentativa subsequente. Porém
como pode ser observado na figura 27, o extraido resultante foi um aglomerado

de fibras de vidro, como se fosse uma trama coesa formada por fibras
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entrelagadas, ndo sendo possivel separa-las sem danificar seu comprimento

real.

(a) (b) (c)
Figura 27 — Fotografia das amostras: (a) A, (b) B e (c) C apds extragao
Soxhlet.

Para analise qualitativa dos comprimentos finais dos compdsitos foi
utilizada uma lupa, como pode ser visto em imagens posteriores, na figura 28.
Nota-se a existéncia de um elevado numero de fibras grandes, de

comprimentos finais superiores a 1 mm.




Figura 28 — Micrografia das fibras de vidro apds extracdo Soxhlet das
amostras: (a) A, (b) B, (c) C (aumento de 16x), (d) B e (e) C (aumento de 40x).

5.2.2 Extracéo a Frio

Para tentar dispersar as fibras do extraido Soxhlet, o aglomerado
resultante foi introduzido em tetrahidrofurano (THF) para tentativa de
dissolugdo de algum composto de PVC residual, de modo a desemaranhar as
fibras. As imagens seguintes, da figura 29 mostram as amostras imersas em
THF.
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Figura 29 — Fotografia das amostras: (a) A, (b) B e (c) C extraidas via Soxhlet

imersas em THF.

Nota-se que ndo houve alteracdo na coloracdo do solvente, que
industrialmente é incolor e apds dissolugao de compostos de PVC torna-se de
tom amarelado, portanto ndo existindo uma maior dissolugao de PVC, o que
mostra que o aglomerado resultante era basicamente de fibras de vidro longas.
Fibras de vidro de comprimentos menores foram dispersas no solvente, sendo
que com agitagao podiam ser notadas. Porém a grande maioria das FV, de
comprimentos bem superiores, ficava aglomerada. Na amostra C houve uma
maior dispersao das fibras no solvente, porém nota-se a presenga de pequenos
aglomerados, o que torna errbneo qualquer possibilidade de analise dos
comprimentos das fibras, visto a exclusdo das fibras longas que permaneciam

aglomeradas.
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5.2.3 Comprimento médio e Distribuicdo de Comprimentos Iniciais da

Fibra de Vidro antes da Compostagem

Os comprimentos médios iniciais das fibras de vidro foram baseados na
medida dos comprimentos dos grénulos de FV, que apresentaram
comprimentos medios iniciais entre 13 e 14 mm. As amostras sem
compatibilizante e com compatibilizante COOH tiveram comprimentos maiores,
por volta de 14 mm, enquanto que a amostra com compatibilizante OH
apresentou comprimentos inferiores em torno de 13 mm. Analisando os desvios
pode se considerar que as amostras possuiam 0s mesmos comprimentos
médios iniciais. A figura 30 e a tabela 17 apresentam os resultados das
distribuicdbes de comprimentos meédios iniciais dos granulos de FV: sem

compatibilizante, com compatibilizante OH e COOH.

Tabela 17 — Distribuicdo de comprimentos iniciais dos granulos de FV: sem
compatibilizante; com compatibilizante Vinisol OH e com compatibilizante
Vinisol COOH.

. Com Com
Comprimentos Sem o o
o . Compatibilizante | Compatibilizante
iniciais Compatibilizante o o
Vinisol OH Vinisol COOH
LmEDIO (mm) 13,7+1,9 12,9 £2,3 13,8+24
LN (mm) 14,2 13,4 14,2
Lw (mm) 14,4 13,8 14,6
DP 0,02 0,03 0,03




Fibra de Vidro
254
sem Compatibilizante

S L0l Ly = 13,68 £ 1,87 (mm)
~ L= 14,18 mm
© L =14,43 mm
> W
= DP = 0,02
o 1549
o
()
o
@© 10
o
c
D
S
o 54
()
—_
o V)

I 7| 7 17441000 0, o e ol )

7 18 19 20

9 10 11 12 13 14 15 16 1
Comprimento Inicial (mm)

(@)

Fibra de Vidro

40 ~
R 35-_ 772 Vinisol OH
S - Lyeoo = 12,94 + 2,31 (mm)
= | LN= 13,41 mm
2 LW= 13,79 mm
= _
S ] DP = 0,03
S 20
& 4
© 154
O
@ 10
S 10 H
(on
L
2 s

ol VAN A0 drzza —

T — T T T T 1 T 1
6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28

Comprimento Inicial (mm)

(b)

Fibra de Vidro

60

5 Vinisol COOH
S Lyepo = 13,75 £ 2,35 (mm)
= L= 14,22 mm
g 40 4 LW= 14,60 mm
b= DP = 0,03
[0}
8 30
S 30
a
©
O 20
C
«@D
>
g 104
—
w

T 1 T 1
6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28

Comprimento Inicial (mm)

()

83



84

Figura 30 — Histograma de distribuicdo de comprimentos iniciais dos granulos
de FV: sem compatibilizante (a); com compatibilizante Vinisol OH (b) e com
compatibilizante Vinisol COOH (c).

5.3 Anédlise por Reometria de Torque

As curvas de reometria de torque para as diversas amostras (DOP, PVC
Rigido, A, B e C) sao apresentadas nas figuras seguintes (31-33). Pode-se
notar que as composicdes ja se encontravam gelificadas, devido terem sido
processadas em etapas anteriores, como o processo de wire coating e a
granulagdo. Assim os parametros a serem analisados no ensaio de analise
térmica dindmica por reometria de torque das composicdes foram: o torque de
estabilizagdo e o tempo de estabilidade térmica dinamica.

O torque de estabilizagdo segue em ordem crescente: DOP <A =B < C
< PVC Rigido. O PVC Rigido por ndo possuir plastificante apresentou um
torque de estabilizacdo maior. Ja a amostra DOP apresentou o menor torque,
por apresentar em sua formulacao plastificante e auséncia de fibra de vidro. As
amostras A, B, C apresentaram torques de estabilizagdo intermediarios entre
as amostras DOP e PVC Rigido. De um lado temos o plastificante como
redutor do torque. De outro lado a presencga da fibra como agente de aumento
do torque. O torque de estabilizagcdo pode ser uma medida indireta qualitativa
da processabilidade do composto, quanto maior o torque, maior a dificuldade
de se processar o material.

O tempo de estabilidade térmica seguiu a seguinte ordem crescente: C <
PVC Rigido < B < DOP < A. A amostra C obteve o menor valor, possivelmente
devido este composto possuir um compatibilizante que apresenta grupos
COOH de baixa estabilidade térmica, além de possuir fibras de vidro que atuam
como agentes para degradacdo termo-mecanica. O PVC Rigido por né&o
possuir plastificante, tem uma mobilidade entre as cadeias reduzidas o que
diminui sua estabilidade. A amostra B possivelmente por possuir
compatibilizante com grupos OH de estabilidade moderada, apresentou
estabilidade intermediaria. A amostra DOP por possuir plastificante, tem maior
mobilidade de cadeias poliméricas o que diminui a formagao de pontos de

baixa estabilidade (pontos de degradacao). Também por ndo possuir fibras de
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vidro, que geram pontos que propiciam a degradacédo, aumentou seu tempo de
estabilidade. A amostra A apresentou o maior tempo de estabilizagao,
possivelmente por ndo possuir compatibilizante de baixa estabilidade. Em
relagcdo a amostra com DOP, apesar de apresentar em sua formulacgao fibra de
vidro, que deveria reduzir o tempo de estabilidade, a amostra A também
apresentava Oleo de soja epoxidado que funcionava como estabilizante
secundario, aumentando seu tempo de estabilidade antes do inicio da
degradacdo. As amostras B e C apesar de apresentarem Oleo de soja
epoxidado, como a amostra A, continham compatibilizantes que possivelmente
reduziram sua estabilidade térmica.

A tabela 18 mostra os valores do tempo de estabilidade térmica

dindmica e do torque de estabilizacio para as diversas amostras.

Reometria de Torque
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—— DOP
— PVCRigido
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< c
8 40
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—
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-10 0 10 20 30 40 50 60 70
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Figura 31 — Curvas de torque versus tempo para as varias amostras: DOP;
PVC Rigido; A; Be C.
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Figura 32 — Torque de estabilizacdo para as diversas amostras: DOP; PVC
Rigido; A; B e C.
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Figura 33 — Estabilidade térmica dindmica para as varias amostras: DOP; PVC
Rigido; A; B e C.
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Tabela 18 — Estabilidade térmica dindmica e torque de estabilizagdo para as

diversas amostras (ensaio de reometria de torque).

Estabilidade Térmica Torque de
Amostras ) . ) .
Dinamica (min) Estabilizacao (N.m)
DOP 67 5
PVC Rigido 43 10
A 77 5
B 50 6
C 34 7

5.4 Propriedades Mecanicas sob Tragéo

As figuras de 34-36 mostram o comportamento sob tragdo das diversas
amostras. Pode-se notar que os compdsitos (amostras A, B e C) apresentaram
comportamento fragil, ou seja, logo que foi iniciado o escoamento, ocorreu
ruptura dos corpos de prova sem uma deformacdo consideravel, porém
apresentando elevados moédulos e elevadas resisténcias a tracdo. Ja as
amostras DOP e PVC Rigido apresentaram comportamento ductil, sofrendo
deformagdes significativas antes da ruptura, mas apresentando modulos e
resisténcias a tracdo bem inferiores aos compadsitos (amostras A, B e C).

A tabela 19 resume as principais propriedades sob tracdo das amostras.
Os compésitos (A, B e C) apresentaram mddulos 123% maiores e resisténcias
sob tragdo 30% maiores que ambas as amostras sem fibras (PVC Rigido e
DOP). A resisténcia sob tragdo para os compdsitos foi a tensdo na qual os
compositos sofreram fratura, enquanto que para as amostras PVC Rigido e
DOP o limite de resisténcia a tracao correspondente foi a tensdao na qual foi
iniciada o escoamento (ponto de escoamento), um ponto critico de engenharia.
O compdsito C apresentou médulo e resisténcia sob tragdo ligeiramente
superior a dos compositos A e B. Os compésitos devido suas maiores rigidez
apresentaram deformacgbes no limite de resisténcia a tracdo (fratura) bem
inferiores as deformagdes (no escoamento) das amostras ducteis, DOP e PVC
Rigido, 50% e 150% respectivamente.
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Figura 34 — Curvas tensao-deformacéo sob tragdo para as diversas amostras:
DOP; PVC Rigido; A; Be C.
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Figura 35 — Mddulo sob tragdo para as diversas amostras: DOP; PVC Rigido;
A;BeC.
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Figura 36 — Limite de resisténcia a tracdo para as diversas amostras: DOP;
PVC Rigido; A; B e C.

Tabela 19 — Valores médios das propriedades sob tracdo para as diversas
amostras: DOP; PVC Rigido; A; B e C.

Deformacao
Tens&o no Tensd@o na | Deformacgao
no
Amostras | Moédulo (GPa) | Escoamento Ruptura na Ruptura
(MPa) Escoamento (MPa) %)
a a )
(%)
DOP 29+0,2 49,1+0,9 29+0,1 33,1+1,1 103+ 12,1
PVvC
] 3,004 49,1+0,3 4,0+0,1 37,1+0,6 24,7 +6,3
Rigido
A 6,7+0,5 - - 68,2+ 3,8 1,6 £0,1
B 6,7+0,6 - - 65,6 +4,0 1,5+ 0,1
C 6,9+0,7 - - 71,2141 1,6 £0,1

O médulo do compdésito C é praticamente o mesmo do artigo [20], PVC

rigido com fibras curtas, mesmo com o compédsito C apresentando alta

quantidade de plastificante (11 phr). Ja a resisténcia a ruptura foi inferior 15% e
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29% em relacdo aos artigos [20] e [21], respectivamente (artigos sobre
reforcamento de PVC com fibras curtas). Para a deformagdo na ruptura os

resultados foram semelhantes aos do artigo [20].
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Figura 37 — Deformacao no limite de resisténcia a tracdo para as diversas
amostras: DOP; PVC Rigido; A; B e C.

5.5 Propriedades Mecanicas sob Flexao

Nenhuma das amostras sofreu ruptura sob flexdo, visto que o ensaio foi
finalizado a 5% de deformacdo. Sob flexdo as amostras apresentaram
comportamento ductil como pode ser observado na figura 38. Os modulos sob
flexdo dos compésitos B e C foram iguais e superiores as amostras DOP, PVC
Rigido e A em aproximadamente 107%, 91% e 25%, respectivamente. A
resisténcia sob flexdo (ponto de escoamento) para o PVC Rigido n&o pode ser
determinada. Os compdsitos B e C praticamente apresentaram o mesmo
desempenho, sendo superiores as amostras DOP e A em aproximadamente
10% e 23% respectivamente. As amostras B e C que continham

compatibilizantes apresentaram melhores desempenhos sob flexdo, tanto no
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modulo como na resisténcia. A deformagao da amostra DOP foi superior aos
compositos (amostras A, B e C) em aproximadamente 60%. Os modulos, as
resisténcias e as deformagdes no escoamento podem ser observados nas
figuras 39, 40 e 41 respectivamente e na tabela 20.

Os moddulos sob flexdao dos compdsitos B e C foram inferiores 20% as
amostras de PVC com fibras curtas dos artigos [5,20,21], enquanto que as
resisténcias sob flexdo dos compdsitos B e C foram aproximadamente 60%
inferiores as amostras dos artigos [20,21], possivelmente devido a elevada
quantidade de plastificantes dos compdsitos B e C (11 phr) que diminui a

rigidez e a resisténcia dos compositos.
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Figura 38 — Curvas tensdo-deformacao sob flexdo para as diversas amostras:
DOP; PVC Rigido; A; B e C.
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Figura 39 — Mddulo sob flexdo para as diversas amostras: DOP; PVC Rigido;
A;BeC.
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Figura 40 — Limite de resisténcia sob flexao para as diversas amostras: DOP;
A;BeC.
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Figura 41 — Deformagéo no limite de resisténcia sob flexdo para as diversas
amostras: DOP; A; B e C.

Tabela 20 — Valores médios das propriedades sob flexdo para as diversas
amostras: DOP; PVC Rigido; A; B e C. ND = nao determinado.

Tenséo no
] Deformacéao no
Amostras Modulo (GPa) Escoamento
Escoamento (%)
(MPa)
DOP 24 +£0,1 74,0+0,2 4,1+01
PVC Rigido 26+0,1 ND ND
A 4004 63,5+2,9 25+0,1
B 50+0,2 78,2+1,8 2,3+0,1
C 50+0,2 82,0+5,3 22+0,1
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5.6 Propriedades Mecanicas de Impacto

Os compésitos (amostras A, B e C) apresentaram os melhores
resultados entre as amostras sendo que a resisténcia ao impacto Charpy do
composito A = B > C, que pode ser visualizado na figura 42 e na tabela 21.
Possivelmente em virtude do compédsito C apresentar uma boa
compatibilizagao, que aparentemente produziu uma melhor adesao fibra-matriz
e que proporcionou uma diminui do arrancamento das fibras (pull out),
reduzindo a resisténcia ao impacto. A amostra A apresentou resisténcia ao
impacto superior aos compodsitos B e C em aproximadamente 9% e 50%. A
amostra A apresentou resisténcia ao impacto Charpy superior as amostras

DOP e PVC Rigido em aproximadamente 280% e 119% respectivamente.
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Figura 42 — Resisténcia ao impacto charpy com entalhe (J/m) para as diversas
amostras: DOP; PVC Rigido; A; Be C.
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Tabela 21 — Valores médios da resisténcia ao impacto charpy com entalhe
para as diversas amostras: DOP; PVC Rigido; A; B e C.

Amostras Resisténcia ao Impacto Charpy (J/m)
DOP 8,5+0,3
PVC Rigido 14,7+ 4,5
A 32,2+3,8
B 29,6 +4,7
C 214 +£1,7

5.7 Temperatura de Termo-Distorgdo (HDT)

A analise das temperaturas de termo-distorcdo permitiu definir que todas
as amostras que apresentavam plastificantes (DOP, A, B, C) também
apresentavam resultados de HDT inferiores ao do PVC Rigido (sem
plastificante) 34%, 42%, 41% e 37%, respectivamente. A figura 43 e a tabela
22 resumem esta propriedade. Os compdsitos deveriam apresentar resultados
de HDT ligeiramente maiores do que a amostra DOP devido a presenca das
fibras de vidro nos compdsitos. Entretanto os compdsitos apresentavam em
sua formulacgao 6leo de soja epoxidado que possivelmente reduziu a HDT. Em
relacdo aos compositos, a amostra C apresentou valores ligeiramente
superiores as amostras A e B, por volta de 3,5%, que corresponde a um

aumento de 1,5°C.

Tabela 22 — Valores médios das temperaturas de termo-distor¢ao (HDT) para
as diversas amostras: DOP; PVC Rigido; A; B e C.

Amostras HDT (°C)
DOP 44,0+ 0,6
PVC Rigido 58,9+0,3
A 41,4+0,2

B 41,8+0,5

C 429+0,7
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Figura 43 — Temperatura de termo-distor¢gdo (HDT) para as diversas amostras:
DOP; PVC Rigido; A; B e C.

5.8 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

5.8.1 Superficies Criofraturadas dos Granulos de FV

Pode-se observar que a incorporacdo da fibra de vidro ao PVC
plastificado pelo processo de wire coating seguido de picotamento produziu
granulos de FV formados no interior por um feixe de fibras de vidro revestido
pelo composto de PVC plastificado. Nota-se que na figura 44 que o feixe de
fibras de vidro n&o € concéntrico em virtude desse feixe (roving) ndo ser um
cabo (perfil circular), mas sim como se fosse uma fita (perfil retangular), além
das alteragdes produzidas pelas variagdes de fluxo que geraram diametros
irregulares.

Nas figuras 45 e 46 observou-se que houve uma boa molhabilidade da
matriz vinilica nas fibras de vidro, visto que existia uma boa penetracdo do
composto de PVC plastificado no interior do feixe de fibras, aliado a presenca

da matriz na superficie das fibras.
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Figura 44 — Micrografias de superficies criofraturadas dos granulos de FV: sem
compatibilizante (a,d); com compatibilizante Vinisol OH (b) e com
compatibilizante Vinisol COOH (c) (100 — 200x).

Durante os testes experimentais notou-se que o aumento da rotagao da
rosca, gerava uma maior pressado implicando uma maior penetragdo da matriz
no interior do feixe de fibra, o que era interessante para formar um granulo
onde as fibras de vidro estivessem incorporadas ao PVC, formando uma
interfase coesa, de modo que quando o granulo fosse processado nao
houvesse separagao da fibra e da matriz. O revestimento de composto de PVC
plastificado, que na realidade era o processo de incorporacao das fibras de
vidro ao PVC, além de formar uma interface, tinha o objetivo de proteger as
fibras de vidro do interior do granulo, de modo a preservar o comprimento das

fibras quando o material fosse processado para a producado dos compositos.
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Figura 45 — Micrografias de superficies criofraturadas dos granulos de FV: sem
compatibilizante (a,b); com compatibilizante Vinisol OH (c,d) e com
compatibilizante Vinisol COOH (e,f) (800 — 900x).

Nas figuras 45 e 46 observou-se que os granulos de FV com
compatibilizantes (Vinisol OH e COOH) apresentavam melhor molhabilidade
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que o granulo de FV sem compatibilizante, em virtude da maior penetragédo das
matrizes compatibilizadas pelo interior do feixe de fibras aliada a maior
quantidade desses compostos aderidos a superficie das fibras. No granulo de
FV sem compatibilizante n&do foi observado quantidade apreciavel de material
entre as fibras de vidro nem mesmo foi vista matriz aderida as fibras; que do

contrario foi observado nos granulos de FV com compatibilizantes.

() (d)

Figura 46 — Micrografias de superficies criofraturadas dos granulos de FV: sem

compatibilizante (a); com compatibilizante Vinisol OH (b) e com
compatibilizante Vinisol COOH (c,d) (1600 — 3600x).
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5.8.2 Superficies Criofaturadas de Corpos de Prova de Tragdo dos
Compésitos

De um modo geral todos os compdsitos apresentaram excelente
disperséo das fibras de vidro e boa adeséo fibra-matriz. Na figura 47 pode se
observar que as fibras de vidro encontravam-se bem dispersas em todos os
compdsitos com a formagao de apenas alguns aglomerados de fibras e com a
presenca de apenas algumas fibras extremamente longas residuas. Também
nao foi observada a estrutura casca-miolo tipica de termoplasticos reforcados
com fibras de vidro moldados por injegao (Apéndice D). Na figura 48 observou-
se a presencga de pontos de arrancamento das FV (pull out) em todos os
compositos. Na figura 49 notou-se a formagao de uma interface em todos os
compositos aliada a presenca de matriz aderida a superficie das fibras. Nos
compositos B e C que apresentavam compatibilizante em sua formulacéo
houve a adesao de uma maior quantidade de matriz aderida a superficie das
fibras de vidro, porém no compodsito B a adesdo foi mais aleatdria; ja no
composito C existiu uma maior consténcia, ou seja, foi observado que na
maioria da superficie das fibras de vidro foi encontrada matriz aderida.
Comparando as micrografias dos compédsitos com as imagens do artigo [26]
percebe-se que os compodsitos foram bem semelhantes a amostra do artigo
que apresentava excelente compatibilidade e boa adesao fibra-matriz.

Resumindo todos os compdsitos (amostras A, B e C) apresentaram boa
adeséao fibra-matriz com a formagao de uma interface bem definida. A presenca
dos compatibilizantes (amostras B e C) aumentou a quantidade de matriz
aderida as fibras, que de certa forma contribuiu para a formacdo de uma
interface ligeiramente mais espessa que a do compdsito sem compatibilizante

(amostra A).
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Figura 47 — Micrografias das superficies criofraturadas das amostras A (a,b), B
(c,d) e C (e,f) (30 — 31x).
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Figura 48 — Micrografias de superficies criofraturadas dos compdsitos: A (a,b),
B (c,d) e C (e,f) (100-800x).
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Figura 49 — Micrografias de superficies criofraturadas dos compésitos: A (a)
(10.000x), (b) (5000x); B (c) (5000x), (d) (10.000 x); e C (e) (5000x), (f)
(10.000x).
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5.9 Resumo das Principais Observagbes Experimentais

Dentre os resultados apresentados destacam-se:

e Nas propriedades sob tracdo, o modulo e a resisténcia dos compdsitos
(amostras A, B e C) foram aproximadamente 123% e 30% maiores que
a das amostras sem fibras de vidro (amostras DOP e PVC Rigido). Entre
0s compositos a amostra C apresentou desempenho ligeiramente
superior aos outros dois compasitos;

e Nas propriedades sob flexdo, os mddulos dos compdsitos B e C foram
iguais e superiores as amostras DOP, PVC Rigido e A em
aproximadamente 107%, 91% e 25%, respectivamente. A resisténcia
para o PVC Rigido ndo pode ser determinada. Os compésitos B e C
praticamente apresentaram o mesmo desempenho, sendo suas
resisténcias superiores as amostras DOP e A em aproximadamente 10%
e 23% respectivamente;

e Nas propriedades sob impacto, os compdsitos apresentaram melhores
resultados em relagdo as amostras sem fibras (DOP e PVC Rigido),
sendo que a resisténcia ao impacto Charpy do compdsito A=B > C. A
amostra A apresentou resisténcia superior aos compdésitos B e C em
aproximadamente 9% e 50%. Ja em relagdo as amostras sem fibras,
DOP e PVC Rigido, amostra A apresentou resisténcia ao impacto
Charpy superior em aproximadamente 280% e 119% respectivamente;

e Para as temperaturas de termo-distorcdo, todas as amostras que
apresentaram plastificantes (DOP, A, B, C) também apresentaram
resultados de HDT inferiores ao do PVC Rigido (sem plastificante) 34%,
42%, 41% e 37%, respectivamente. Em relacdo aos compdsitos, a
amostra C apresentou valores ligeiramente superiores as amostras A e
B, por volta de 3,5%, que corresponde a um aumento de 1,5°C.

e Os granulos de FV com compatibilizantes (Vinisol OH e COOH)
apresentaram melhores molhabilidades que o grénulo de FV sem
compatibilizante, em virtude da maior penetracdo dos compostos

compatibilizados pelo interior do feixe de fibras, aliada a uma maior
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adesao de matriz na superficie das fibras. No granulo de FV sem
compatibilizante ndo foi observada quantidade apreciavel de material
entre as fibras de vidro, nem a de matriz aderida as fibras;

Nos compdsitos B e C que apresentavam compatibilizantes houve a
adesdo de uma maior quantidade de matriz aderida a superficie das
fibras de vidro, porém no compdsito B a adesao foi mais aleatéria que
em C, ou seja no compodsito C existiu uma maior constancia, sendo
observado que na maioria da superficie das fibras foi encontrada matriz
aderida.

No ensaio de reometria de torque, o torque de estabilizacdo para os
compositos apresentaram torques de estabilizagdo intermediarios entre
as amostras DOP e PVC Rigido. O plastificante presente nas amostras
DOP, A, B e C causou reducdo do torque. A presenca das fibras
aumentou o torque em relagcdo a amostra DOP, que apresentava
plastificante e auséncia de fibras de vidro. O tempo de estabilidade
térmica seguiu a seguinte ordem crescente: C < PVC Rigido < B < DOP
<A:

No balanco de propriedades, em geral todos os compdsitos
apresentaram desempenhos mecanicos superiores as amostras sem
fibras, DOP e PVC Rigido. A amostra C apresentou desempenho sob
tracdo e sob flexao superior a amostra A, e ligeiramente superior a B.
Porém a amostra C apresentou resisténcia ao impacto bem inferior aos
compositos A e B, sendo A ligeiramente superior. Assim no balango de
propriedades mecanicas (tracado-flexdo-impacto) o compédsito B
apresentou melhor desempenho;

As propriedades mecanicas superiores alcancadas pelos compoésitos
poderiam ser melhoradas com o desenvolvimento de um composto que
recobrisse as fibras, no processo de wire coating, com auséncia ou com
a presenga de pouca quantidade de plastificante (DOP), o que
proporcionaria um desempenho brilhante ao PVC rigido, visto que
mesmo com presenga de 11% em peso, que é uma quantidade bem

elevada, foram produzidas boas propriedades aos compdsitos. Também
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a reducgao da quantidade de plastificante, proporcionaria a condicao de
poder ser aumentada a quantidade de fibra de vidro para teores mais
elevados (como 30% e 40% em peso), visto que a medida que estava se
adicionado granulo de FV (fibra ja incorporada ao PVC), era introduzindo
conjuntamente fibra e plastificante ao compdésito;

Considerando as propriedades e as analises de microscopia eletrbnica,
os compositos com compatibilizantes apresentaram melhor adesao fibra-
matriz. O compdsito C possivelmente apresentou melhor adesao que B,
que pode ser observada nas propriedades superiores sob tracdo e sob
flexdo. A amostra B por apresentar uma adesdo mais aleatoria,
possivelmente implicou em uma resisténcia ao impacto mais proxima a

do compdsito sem compatibilizante (amostra A);
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6. CONCLUSOES

As principais conclusdes deste trabalho sao apresentadas a seguir:

e O reforcamento do PVC rigido com fibras de vidro longas foi alcangado
com sucesso através da incorporagao pelo processo de recobrimento da
fibra de vidro continua por uma formulagdo de PVC plastificado (wire
coating), com posterior picotamento para a formagéo de granulos de FV,
PVC com fibra de vidro ja incorporada, para posterior alimentacao direta
nas maquinas de processamento;

e O processo de alimentagao direta sem a necessidade de compostagem
foi realizado com sucesso na moldagem por injecéo (injegéo direta);

e O reforcamento do PVC rigido com fibras de vidro longas resultou em
excelentes propriedades mecanicas, bem superiores ao composto
padrao (amostra DOP) (formulagé&o de PVC rigido com 11% em peso de
DOP) e ao composto de PVC rigido;

e Todos os compositos apresentaram boa dispersao das fibras de vidro,
baseado na boa distribuicdo das fibras de vidro nas amostras dos
compositos avaliados por MEV; boa molhabilidade da matriz vinilica e
boa adesao fibra-matriz com a formacao de uma interface em todos os
compositos, aliada a presenca de matriz aderida a superficie das fibras.

e O uso dos compatibilizantes (Vinisol OH e COOH) produziu resultados
ligeiramente superiores sob tracado e sob flexdo e ligeiramente inferior na
resisténcia ao impacto, o que torna a introdu¢do dos compostos Vinisol
nao apropriado para o uso como compatibilizante, baseado no balango
dessas propriedades, para a formulagao utilizada.

e A presenca dos compatibilizantes melhorou a adesao fibra-matriz,
porém, a grande quantidade de plastificante possivelmente pode ter
influenciado na menor sensibilidade das propriedades para com o uso
de compatibilizantes, o que novamente mostra a tendéncia ao
desenvolvimento de um composto com menor fragdo de plastificante

para a melhoria das propriedades.
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De um modo geral o trabalho desenvolveu um processo de incorporagao
inovador para area de vinilicos, utilizando fibras longas como reforgos,
que permite ao PVC poder ser utilizado em outras aplicagées nao antes
possiveis, como para aplicagbes em pecas técnicas de engenharia, em

virtude das boas propriedades alcangadas.



110

7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Algumas sugestdes de trabalhos de complementagdo a pesquisa

realizada nesta dissertagdo sdo apresentadas a seguir:

1)

Estudo para o desenvolvimento de uma formulagdo com baixa
quantidade ou auséncia de plastificante para recobrimento da fibra de
vidro continua (wire coating), de modo a produzir granulos de FV (PVC
com fibras de vidro ja incorporadas) com baixa quantidade de
plastificante;

Estudo para analisar o uso da compostagem antes da moldagem por
injecao em fibras de vidro incorporadas por wire coating;

Estudo para desenvolver o reforcamento do PVC rigido com fibras de
vidro longas para fabricagédo de produtos conformados;

Estudo para analise de outras propriedades como resisténcia a fluéncia
e a fadiga, temperatura de amolecimento Vicat, coeficiente de expansao

térmico, etc. para compdésitos de PVC reforgados com fibras de vidro.
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APENDICE A - Conformagcéo por Extrus&o [1]

O processo de conformacdo por extrusdo € uma das técnicas mais
utilizadas para a conversido do composto de PVC em produtos comerciais,
sendo que de 45 a 50% de todos os produtos sao produzidos por essa técnica
de processamento. A capacidade do PVC em aceitar diversas modificagdes
através da incorporacgao de aditivos implica uma ampla diversidade de produtos
produzidos pela moldagem por extrusdo, dentre os quais os principais sao:
filmes para embalagens, fios e cabos elétricos, perfis diversos, chapas e tubos.

O processo de extrusao consiste na alimentacdo do material através de
um funil no qual o material € alimentado até um cilindro aquecido, sendo o
material forcado pela acdo bombeadora de uma ou duas roscas sem fim. A
rosca promove cisalhamento ao material fundindo-o, homogeneizando-o e
plastificando-o, além de bombea-lo até a saida do cilindro onde é comprimido
contra uma matriz de perfil desejado que dara formato ao produto, que pode
ser em seguida calibrado, resfriado, cortado ou enrolado.

O PVC rigido possui alta viscosidade do fundido tornando necessario um
projeto adequado da extrusora, principalmente cilindro, matrizes e seus
componentes, além da rosca. Em virtude dessas condigbes severas de
processamento o composto de PVC rigido necessita de uma correta
estabilizacao e lubrificagdo, garantindo a integridade do composto durante todo
0 processo, de modo a nao comprometer a vida util do produto final. A faixa de
temperatura tipica para composto de PVC rigido esta entre 150 e 220°C [1].

Além de projeto adequado da extrusora, as partes metalicas,
principalmente cilindro, rosca e matriz devem ser tratadas de modo a garantir
sua preservagao durante o processamento, visto a elevada emissao de volateis
corrosivos existentes, principalmente HCI.

A figura 50 seguinte mostra uma representagdo esquematica de uma

extrusora.
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Figura 50 — Representacdo esquematica de uma extrusora [1].
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APENDICE B - Moldagem por Injecéo [1]

O processo de moldagem por injecdo se da de forma intermitente, onde
as pecas sao produzidas através de ciclos pré-estabelecidos, sendo um
processo muito versatili (pecas com geometrias complexas) e muito
competitivo, devido as altas velocidades de produgao. O processo consiste
basicamente em for¢car um material fundido a entrar no interior da cavidade de
um molde através da utilizacdo de uma rosca-pistdo, sendo que apods
resfriamento da pega a mesma € extraida, iniciando o novo ciclo de moldagem.
Os principais produtos de PVC produzidos por essa técnica sao as conexdes,
solados de calgados, pegas técnicas diversas e alguns acabamentos de perfis.

O ciclo de moldagem ou ciclo de inje¢cdo pode ser descrito através de
algumas etapas:

a) Fechamento do molde: Inicio do ciclo onde ocorre o fechamento e
travamento do molde, necessario por suportar as altas pressdées no
interior da cavidade do molde durante o processo de injegdo do material
fundido.

b) Dosagem: O material que foi alimentado através do funil de alimentagao
chega ao interior do cilindro onde é cisalhado, fundido, homogeneizado
e plastificado pela rosca, semelhante ao processo de extrusdo, sendo
acumulado material fundido no final da rosca, pois apresenta um anel de
bloqueio (retencdo) que permite a passagem do composto fundido
durante a dosagem, porém impedindo seu refluxo durante a aplicagao
da pressao de injegao.

c) Injecdo: Apos ser acumulado material suficiente no final da rosca, o
material € injetado para dentro da cavidade do molde através do
movimento linear de avango da rosca reciproca (pois funciona como
rosca e pistao). Parametros importantes dessa etapa s&o a pressao e a
velocidade de injegao.

d) Recalque: Ao final do preenchimento da cavidade do molde, ocorre a
manutencao da pressao nas cavidades até a solidificagdo completa dos

pontos de inje¢do, sendo essa pressao conhecida como recalque, tendo
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a funcdo de compensar a contracdo da peca moldada durante seu
resfriamento, evitando defeitos como “rechupes” ou a perda de
estabilidade dimensional. A dosagem do material deve ser de 5 a 10%
maior que o0 necessario para o preenchimento completo da cavidade
para permitir a aplicagdo da pressdo de recalque que é
aproximadamente 75% da pressao de injegao.

e) Resfriamento: O resfriamento propriamente dito ocorre desde que o
material fundido entra em contato com as paredes do molde frio,
prosseguindo até que a pega moldada tenha resisténcia mecanica
suficiente para ser extraida sem sofrer deformidades ou perda de
parametros dimensionais. Juntamente com a etapa de resfriamento,
apos a aplicacao da pressao de recalque, € iniciado uma nova etapa de
dosagem do material para a proxima injecao.

f) Extracdo: Apds a etapa de resfriamento o molde é aberto e a peca é
extraida. A seguir um novo ciclo de moldagem ¢é iniciado por um novo

fechamento do molde e suas futuras etapas.

O composto de PVC possui alta viscosidade quando fundido o que
implica aplicagbes de pressdes superiores as exigidas normalmente pelos
termoplasticos. Para a redugao da viscosidade do fundido se utiliza resinas de
PVC com valores K menores, ou seja, com pesos moleculares menores. O
aumento da temperatura diminui a viscosidade do fundido, porém esse
aumento de temperatura é limitado para o PVC devido a sua tendéncia a
degradar quando exposto as elevadas temperaturas de fusdo (baixa
estabilidade térmica) por longos periodos (tempo de residéncia do material
fundido dentro da maquina), tornando-se necessario o uso adequado de
aditivos como estabilizantes térmicos; lubrificantes internos e plastificantes
(reduzem a viscosidade do fundido e diminuem a temperatura de fusdo);
auxiliares de processamento (aumentam a resisténcia do fundido); etc. As
cargas, como a fibra de vidro, e outros aditivos sélidos (pigmentos, retardantes

de chama, supressores de fumaga, etc.) aumentam significativamente a
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viscosidade do fundido, principalmente quando utilizados em altas

concentragoes.
A figura 51 mostra as principais partes de uma maquina injetora que

utiliza a moldagem por injecdo como técnica de processamento.

alimerntacar S hatrade  unidade de
._\\ A hico injetar maolde Iigaqéo fechamenta
i/ aguecedores ) e
motor hidraulico e i Lr—"':: .._'_,_,_.T % 8
ENQrenagens barril [Ny i ol
LR :
o |
e = e s R AR b, e o ] g i ek el
placa placa placa
estacionaria midvel trazaira

Figura 51 — Representacado esquematica de uma injetora convencional [1].
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APENDICE C - Andlise de Resisténcia Mecanica para Materiais
Compadsitos

Propriedades mecanicas sao parametros caracterizados pela resposta
dos materiais quando submetidos a esforcos de tensdes ou deformacdes, que
sao correlacionados através de constantes de proporcionalidade que
dependem do tempo, da temperatura e do nivel de solicitagdo mecanica, e
indiretamente, das alteragdes fisicas e/ou quimicas das morfologias resultantes
das condicdes de processamento e principalmente, das interacdes interfaciais
dos componentes do compdésito.

Assim, torna-se necessario o conhecimento das propriedades fisicas e
mecanicas dos componentes do compaosito, para um melhor entendimento de
como cada componente isoladamente ou em conjunto, possa interferir nas
propriedades mecanicas do compésito, de modo a proporcionar o uso racional
dos componentes, para a predicdo das propriedades mecanicas em uma dada
formulagao e condi¢des de processamento.

As principais propriedades mecanicas analisadas em compdsitos sdo: o
modulo de elasticidade (E), a tensdo e a deformagcdo no escoamento, a
deformacao na ruptura, a resisténcia a tracao (RT) e a resisténcia ao impacto
(RI). Os ensaios de tragao, flexdo e compressao sao geralmente executados
com cargas estaticas em curta duragédo, enquanto que os ensaios de impacto
sdo de curtissima duragdo. Ja ensaios de fluéncia, fadiga ou relaxagdo de
tensdo ocorrem numa escala de tempo muito maior, podendo ser 0s ensaios

interrompidos mesmo sem atingir a falha do material.

Predicdo do Médulo de Elasticidade do Compadsito

O mdédulo de elasticidade € uma das propriedades mais importantes
sobre o comportamento mecanico, sendo caracterizado pela intensidade da
resisténcia mecanica oferecida pelo material quando deformado elasticamente
— deformacao totalmente recuperavel - através da solicitacdo de tracao,

compressao ou cisalhamento.
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Polimeros possuem normalmente baixos mddulos de elasticidade o que
os tornam, em diversas situacgdes, inviaveis para aplicagdes estruturais. Porém,
como possuem diversas caracteristicas desejaveis, como a baixa densidade, o
baixo custo, resisténcia quimica, processabilidade, €& conveniente a
incorporacao de reforcos de modo a aumentar a sua rigidez, mantendo suas
principais propriedades no composito final. O aumento da rigidez através da
incorporagao de reforcos de alto moédulo em matrizes poliméricas é devido a
restricdo da mobilidade das cadeias poliméricas através do ancoramento
mecanico das cadeias, diminuindo a deformagao sob aplicacdo de forgas, que
aumenta o moddulo elastico. A restricao € funcdo da fracdo volumétrica do
reforco, e quando aumentada temos uma diminuicdo da fracdo de matriz
polimérica livre para se deformar, sendo necessario um maior esforco para
causar deformacao, aumentando o médulo elastico.

Uma variavel que influencia o mdédulo elastico em compdsitos € a fragao

volumétrica maxima de empacotamento do reforco (¢ .. ), ou seja, € a

disposicado espacial que proporciona a maior quantidade de reforgo, reduzindo
os vazios criados entre eles. Mantendo-se constante a fragdo em volume de

reforgo (¢, ) e aumentando-se o valor da frag&o volumétrica de empacotamento

maxima, através da variagdo das caracteristicas das particulas, como um
aumento na distribuicdo granulométrica, € produzida uma diminuicdo no
modulo de elasticidade devido a menor restricdo elastica ao deslocamento sob

carregamento, aumentando a deformacdo do compdsito (¢.). Assim ao se

alterar as caracteristicas das particulas do reforco, podemos aumentar a fragéao
volumétrica maxima de empacotamento, sendo necessaria uma quantidade
maior de reforgo para atingir um mesmo médulo. Isso é vantajoso na medida
em que cargas e reforcos geralmente sdo mais baratos que as matrizes,
produzindo compdsitos de menores custos.

A forma do reforco também influencia no mddulo elastico, visto que
reforcos com razdes de aspecto (l/d) maiores tendem a se orientarem
paralelamente a diregcao de fluxo, aumentando o modulo nesta direcdo. A
tabela 23 mostra as formas, as razbes de aspecto e alguns exemplos de carga

e reforgos.
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Tabela 23 — Formas e razdes de aspectos de cargas e reforgos. [12]

Forma Globular/Granular | Lamelar Fibrosal/Acicular
Representacdo O @ — "D
Razdo de 1-5 5-100 =100
aspecto (I/d)
Exemplos Giz, Microesferas, | Grafite, Amianto, Fibra de
Oxido de Silicio, | Caulim, Carbono, Fibra
CaCOs Mica, Talco |Mineral, FV

A adesao interfacial também influencia no médulo, sendo que uma
melhor adesao interfacial proporciona uma maior tensao transferida da matriz
ao reforgco, aumentando o mddulo.

Para a predicdo do mdodulo de elasticidade do compdsito, consideram-se
dois modelos de arranjos geométricos em compdsitos com fibras
unidirecionais, onde os dois componentes, fibra e matriz, estdo completamente
aderidos e possuem as mesmas razdes de Poisson (raz&o entre a deformagéo
transversal - ¢, e a longitudinal - ¢, ) conforme a figura 52.

F 3

Figura 52 — Modelos de arranjos geomeétricos em compdsitos unidirecionais:
a) Modelo de Voigt: Isodeformagao ou “acédo em paralelo”;
b) Modelo de Reuss: Isotensao ou “agdo em série” [14].

Através do modelo de Voigt, onde as tensdes sao aplicadas
paralelamente a orientagdo unidirecional das fibras, assumisse a existéncia de
adesdo perfeita entre fibra e matriz, e que as fases estdo submetidas a
deformacdo constante (isodeformacédo), assim pode-se predizer o limite
superior de rigidez do compdsito, que corresponde ao moddulo elastico

longitudinal maximo (E41) para uma determinada concentragdo de fibras, dado
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pela equacao 18, onde os subindices cl, f e m representam o compdsito (na

diregdo longitudinal), a fibra e a matriz, respectivamente. A letra grega ¢

representa a fragdo volumétrica enquanto E representa o mdédulo elastico.

E11 = Ecl = Ef ‘¢f + Em'¢m (18)

Onde:
Pi +¢, =1 (19)

Através do modelo de Reuss, onde as tensbes sdo aplicadas
transversalmente a orientacdo unidirecional das fibras, assumindo-se a
existéncia de adesao perfeita entre fibora e matriz, e que as fases estéo
submetidas a uma tensdo constante (isotensdo), se pode predizer o limite
inferior de rigidez do compdsito, que corresponde ao médulo elastico
transversal minimo (Ez2) para uma determinada concentragao de fibras. Assim
para o modelo de isotensdo, as tensdes sao aplicadas perpendicularmente a
orientagao das fibras e sao iguais em qualquer dos componentes do compdésito
além das deformagdes se somarem.

O valor do médulo de elasticidade transversal (Ey;), que corresponde ao
limite inferior do médulo de elasticidade, é dado pela equacéao 20:

E..E,

Ey=Ey=
Em'¢f + Ef '¢m (20)

Assim, foram estabelecidos os limites superior (E11) e inferior (E22) para
o médulo elastico, que representam os modulos na diregdo longitudinal e
transversal as fibras, respectivamente; conforme apresentado na figura 53.
Caso o valor do médulo seja inferior ao valor de E, isto significa que o
composito ndo apresenta uma boa adesdo interfacial, ndo apresentando

reforcamento mecanico.
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Figura 53 — Médulos elasticos longitudinal (E11) e transversal (Ex) em funcdo

da fragdo volumétrica de fibras (¢, ) [13,33].

A modelagem tedrica para representar o comportamento mecanico de
um composito € complexa devido as muitas variaveis envolvidas. Assim, Halpin
e Tsai desenvolveram equacdes empiricas que fornecem resultados rapidos e
satisfatérios para predizer as constantes elasticas de um compadsito, sendo
uteis na determinacdo das propriedades dos compdsitos contendo fibras
descontinuas (curtas e ndo esféricas) que sédo orientadas na direcdo do
carregamento, com boa precisao para baixas fragdes volumétricas de fibras no

composito, conforme a equacéo 21:

G, E, I+ABg
G 1-B.g;

E

m m

(21)
Onde: E e G representam os moédulos de elasticidade em tracdo e em
cisalhamento, respectivamente; os subindices ¢ e m designam o compdsito e a

matriz, respectivamente; e ¢, € a fragdo volumétrica das fibras. A e B séo

constantes.
Os modulos de elasticidade em tragao (E) e em cisalhamento (G) podem
ser relacionados através da equagao 22 seguinte:
E=2G.(+v) (22)
Onde: v representa o coeficiente de Poisson da matriz, que significa a

raz&o entre a deformacéo transversal - ¢, e a longitudinal - &, da matriz.
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A constante A depende do coeficiente de Poisson da matriz (v ), da
distribuicdo das fibras na matriz (K) — fator K € um fator de desalinhamento
experimental desenvolvido por Tsai; das tensbes aplicadas (o) e da razéo de

aspecto das fibras (I./d ). A constante A influencia o modulo principalmente

para altos valores de raz&o de aspecto. Para o modulo longitudinal (Eq1), A é
igual a duas vezes a razao de aspecto do reforgo, e para o mdédulo transversal
(E22) com arranjo geométrico das fibras hexagonal ou quadratico, A sera igual a
2. O parametro B esta relacionado com o parametro A e com a razao entre os
modulos elasticos do reforgo e da matriz, conforme a equagao 23:

Mf
M !
= m 23
B= 1 (23)
—+A
M

m

Onde: M é referido a qualquer um dos médulos elasticos - em tragéo (E),
em cisalhamento (G), etc.; e os subindices f e m representam a fibra (reforgo) e
matriz, respectivamente.

Assim, quanto maior a relagao entre os médulos, ou seja, quanto maior o
modulo elastico do reforco e menor o médulo da matriz, maior o valor do fator
B, que representa um maior médulo ao compdsito. O valor de B sera menor
que 1 se A tender a 0, sendo que quanto maior a relagdo entre os modulos da
fibra em relacdo a matriz, B tendera a ser 1.

Para a equacgao 21 de Halpin-Tsai temos que se:

¢, =0=>E_=E,

¢, =1=>E_ =E;

Embora os valores da fracdo volumétrica das fibras (¢, ) estar entre 0 e
1, na pratica dificilmente este valor superara 0,7 devido a limitagdo em funcéo
do maximo empacotamento (arranjo geométrico) do refor¢co na matriz.

Lewis e Nielsen estudaram a influéncia da fracdo volumétrica maxima de

empacotamento das fibras (¢, ... ), modificando a equagéo Halpin-Tsai para:

G, E v, l+ABg, (24)
" E, v, 1-BY¥g,

m m
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Onde: ¥ representa um fator de empacotamento empirico que depende

da fracdo volumétrica maxima de empacotamento da carga (¢; .. )-

Duas fungdes empiricas fornecem as condi¢gdes de contorno necessarias

para a resolucao da equacgao 24

1_¢fmax
S AL Y 25
+[ ¢f2max }¢ ( )

_¢f
— |
1( ¢f ]

¢fmax

Para um arranjo cubico compacto das fibras na segao transversal temos

(26)

que ¢, . ~0,785; para um arranjo hexagonal compacto das fibras temos

Ps mae = 0,907 . Para empacotamento aleatorio das fibras, ¢; ., esta proximo de

0,820. Na pratica estes valores estao na faixa de 0,320 a 0,350.

Money propds uma equagao que considera o efeito de empacotamento
do reforgo no modulo através das viscosidades antes e depois do reforgamento
do polimero. Normalmente esta equacgao é utilizada em sistemas no estado
“borrachoso”, ou seja, acima da temperatura de transi¢cdo vitrea (T4), sendo

dada pela equacao 27.

Gc ~ 77(:_ 295¢f _ KE¢f

In ~[n&= —

G, 1-(84) ¢fj
¢fmax

(27)
Onde: n corresponde a viscosidade; S significa o volume de
sedimentacao relativo ao reforgco, sendo definido como a razdo do volume
aparente em relagdo ao volume verdadeiro de reforco, e experimentalmente
utiliza-se o valor de 1,4; e Kg corresponde ao coeficiente de Einstein.
Assim, preliminarmente podemos predizer o mddulo elastico (ou a
rigidez) de um compdésito polimérico através das equagdes anteriores. Porém

na moldagem por inje¢cdo, o arranjo final das fibras influenciara o valor do
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modulo, visto o alto grau de orientacdo das fibras, as condigdes de
processamento, a viscosidade do fundido, o tipo de entrada e a geometria da
cavidade do molde, que proporcionam anisotropia de propriedades no

moldado, alterando o valor teérico do moédulo de elasticidade.

Predicdo da Resisténcia a Tracdo do Compdsito

Os resultados de predicdo da resisténcia a tracdo dos compdsitos
poliméricos fibrosos ndo alcangaram os niveis de exatidao do modulo elastico,
sendo que a maioria dos modelos fisicos apresenta um alto grau de integracéo
entre a observacao fisica com a descricao mecanica do fenémeno.

Considerando um modelo de isodeformagcdo ou de Voigt para um
composito ideal (figura 52-a) contendo as fibras continuas orientadas
unidirecionalmente e com perfeita adesdo entre fibra e matriz, quando da
solicitacdo em tragdo na direcdo paralela as fibras, podem ocorrer quatro
etapas de deformacao dependendo da ductilidade relativa dos componentes do
composito:

1. Fibra e matriz se deformam elasticamente.

2. Fibras continuam a se deformar elasticamente e a matriz se deforma
plasticamente.

3. Fibra e matriz se deformam plasticamente.

4. Fibras fraturam seguidas pela falha do compadsito.

Para fibras frageis, como as fibras de vidro, em matrizes termoplasticas,
o terceiro estagio nao sera realizado, devido a falha da fibra. Assim a fratura do
composito acontecera quando a fibra ou a matriz falharem, dependendo da
ductilidade/fragilidade relativa da fibra e da matriz.

Considerando que todas as fibras sdo uniformes e idénticas, possuindo

mesma resisténcia a tragdo (o, ) ao longo de seu comprimento, e que sejam

frageis em relagdo a matriz, temos que a resisténcia maxima a tragao de um

composito (o, ) ocorrera quando as fibras forem estiradas até sua tenséo

Cmax

maxima de tragdo no composito (o, ). A deformacgdo do compdsito (s, ) sera

igual a deformacdo maxima das fibras (&, ), portanto sendo a fibra o ponto
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critico sob o ponto de vista da deformacdo. Como a deformacédo da fibra é

supostamente igual & deformagédo da matriz (¢, ) na diregéo das fibras, entéo a

predicdo da resisténcia a tragdo maxima do compdsito (o

Cmax

) na direcéo
longitudinal sera idealmente o valor quando da deformagdo maxima das fibras

que causam fratura do composito (& ... = €. ):

Ocmax = O 1Py +0';11-(1_¢f) se @ > Py in (28)

Onde o, € a tens&o na matriz “in situ” quando na deformagéo de fratura

da fibra, que corresponde a deformacdo na resisténcia a tragdo maxima da

fibra no compésito, conforme representado na figura 54.

A
Tensao (o)
O oo ..
1
|
1
<4—— Fihra
1
1
|
1
1
O-c ___________________ :
44— Comndsito
1
O-m _________________ ':' _____ ____"I
.
E <+—— Matriz
o | |
" | |
1 1

v

Deformagao ()

gf max gm

Figura 54 — Representagao das curvas de tensdo-deformacao para a fibra, a

matriz e o compadsito [9,33].

O valor minimo da fracao volumétrica da fibra (¢, .. ) € a fragdo na qual

o reforgo fibroso contribui mais do que a matriz, ou seja, apds a fratura das
fibras o compdsito falhara. Assim, a resisténcia a tragdo maxima do compdsito

(o

Cmax

) deve ser maior que a carga suportada pela matriz, isto €, maior que a
contribuicdo da matriz polimérica (o, (l—géf )), onde (o, ) representa a

resisténcia maxima a tracdo da matriz, conforme a desigualdade 29.
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Gcmax = O-fu '¢f + G;Tl (l _gof )Z O-mu (l - ¢f ) (29)
Da igualdade da equacao 29 anterior, determina-se a fragao volumétrica

de fibras minima, dada pela equacéao 30:

Opny — O

¢f min (U i ) 6'
fu mu m (30)
Para valores entre 0 e ¢, . a resisténcia do compdsito € controlada pela

resisténcia da matriz, visto que o pequeno numero de fibras seria insuficiente
para suportar as altas deformagdes fraturando, ou seja, a resisténcia do
composito neste caso € proveniente da contribuicdo da matriz, conforme a
equacao 31.

o = Omsl =0 ) S8 6 <Bp 1 (31)

Na pratica se procura obter um valor volumétrico de fibra que

proporcione ao compésito uma resisténcia a tracdo maxima (o, ) superior a
proporcionada pela matriz isolada (o, ). Assim:
GCmax = Gfu '¢f + Gm (1 _¢f )2 o-mu (32)

A partir da desigualdade da equacao 32 anterior, se pode determinar a

fracdo volumétrica de fibras critica (¢,,) que proporciona ao composito

reforcamento mecanico superior ao da matriz isolada, sendo um parametro do

sistema fibra/matriz mais importante do que ¢ . .

O-mu — Gm

¢fcrit = o _O_v
fu m (33)
Os valores de ¢,,, e ¢, .. diminuem com o aumento da resisténcia a

tracao da fibra e aumentam a medida que a resisténcia a tracdo da matriz

(o,, ) se aproxima da resisténcia da fibra. Assim, quando reforgamos matrizes

com fibras um pouco mais resistentes que a matriz isolada, é necessaria uma
elevada fracdo volumétrica de fibras para se alcancar um bom reforgcamento
mecéanico do compésito. Geralmente para compdsitos poliméricos esses

valores estao entre 2 e 4% em volume de fibra.
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A partir da figura 55 seguinte, se pode predizer a resisténcia a tragao
maxima do compoésito em funcdo da fragcdo volumétrica de fibra, sendo
possiveis trés situagdes:

. @ <@ ... A resisténcia do composito € controlada pela deformagéo da
matriz, sendo que sua resisténcia € menor que a da matriz isolada;
¢f min < ¢f < ¢fcrit . A

deformacéao da fibra, mas ainda sua resisténcia € menor que a da matriz

resisténcia do compdsito € controlada pela

isolada;

¢f > ¢f min -

ii. . A resisténcia do compdsito é controlada pela deformacao da
fibra, porém sua resisténcia € superior a da matriz isolada, promovendo

reforcamento mecanico fibroso.

]T{ GCmax = Gfu '¢f + G;Tl (1 - ¢f ) Uf
O-mu _______ —
o O
0 ¢f min ¢fcr|’ 1
t ¢,
Figura 55 — Predigéo da resisténcia a tragdo (RT) de um compdsito com fibras

¢f ) ¢fcr|’t

frageis em fungao da fragdo volumétrica de fibras (
e P i [9,13,33].

No caso de termoplasticos reforgados com fibras curtas os principais

e determinacao de

fatores que afetam as propriedades mecanicas sdo a concentragdao, a
distribuicdo e os comprimentos finais das fibras curtas associada a adeséo
interfacial fibra-polimero. Para grandes concentragbes de fibras, estas tendem

a se aglomerar numa determinada regido da matriz, aumentando
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indesejavelmente a viscosidade do fundido, promovendo maiores quebras das
fibras pelo aumento na restricdo do fluxo do fundido na compostagem e na

moldagem por inje¢do, que pode diminuir o reforcamento mecanico.
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APENDICE D - Orientac&o

Para compdsitos com matrizes termoplasticas reforcadas com fibras
descontinuas temos um perfil de orientagdo ao longo da espessura do moldado
decorrente de fluxos tanto cisalhantes como elongacionais, proporcionados
pela matriz polimérica durante a moldagem por injecdo. A distribuicdo de
orientagdo dependera da habilidade da fibra se orientar durante o escoamento
(razdo de aspecto); das condi¢des de injegado — vazdo, temperatura do fundido
e do molde, tempo de compactagao, pressao de injecéo, etc.; das condi¢cdes de
resfriamento; da geometria do molde, e da forma de entrada (gate) e da
espessura da cavidade. [9,14].

Durante o processamento de termoplasticos reforcados com fibras
descontinuas, o escoamento da matriz polimérica fundida tem forte influéncia
na orientagcao das fibras. Quando temos um escoamento divergente as fibras
se alinharam perpendicularmente a diregdo de escoamento, enquanto que para
fluxos convergentes, as particulas se orientam paralelamente a diregdo de
escoamento. Para escoamento invariavel, temos uma variagao na orientacéo
das fibras através da espessura. A figura 56 abaixo exemplifica os trés

possiveis tipos de fluxo e seu efeito na orientagcao preferencial das fibras.
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Figura 56 — Orientagao das fibras em diferentes tipos de escoamento [14].

Tadmor propds um modelo que explica a orientacdo das moléculas e

das particulas no interior de uma cavidade em forma de placa. Durante o
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preenchimento da cavidade, temos trés regides de fluxo: a entrada, a regido de
fluxo cisalhante plenamente desenvolvido e a regido de avango da frente de
fluxo.

A frente de fluxo avanga com uma velocidade média ao longo do
comprimento da cavidade do molde. Na regido central as moléculas
poliméricas sofrem uma desaceleragdo axial ao se aproximarem da frente de
fluxo sendo projetadas contra as paredes do molde, através de um fluxo
elongacional. Proximas a parede do molde as moléculas sofrem estiramento
estando orientadas paralelamente a parede do molde. Como o molde encontra-
se mais frio que a massa, o material fundido ira congelar-se formando uma
camada altamente orientada (pele) na superficie da pega final moldada.

A massa fundida do fluxo cisalhante plenamente desenvolvido, que
avanca apos a passagem da onda frontal, induz uma alta orientacéo devido o
contato com a camada superficial congelada sofrendo altas taxas de
cisalhamento, estando orientada apdés o congelamento. Na regido central o
material fica por mais tempo fundido, relaxando a orientagao sofrida por um
periodo maior, diminuindo a orientagdo obtida durante a moldagem por inje¢cao
do compasito.

Apods o resfriamento e congelamento do compdsito, se obtém um perfil
de orientagdo ao longo da espessura da pega, formando uma representacéo
que pode ser dividida em cinco camadas e trés regides principais: pele, regido
intermediaria e centro, como representado na figura 57.

Na pele o reforgo fica orientado paralelamente a direcédo de escoamento
durante o preenchimento do molde, através de um fluxo extensional explicado
pelo modelo de Tadmor que langa os reforgcos em dire¢cao a parede do molde
mais fria, ocorrendo formagdo de uma camada congelada. No centro a
orientacdo dos reforgcos € na maioria ortogonal ou na direcdo transversal a
diregdo de escoamento. Na regido intermediaria os reforgcos perdem o
alinhamento paralelo da pele, para um alinhamento obliquo e intermediario
entre a pele (orientagao paralela) e a regiao central (orientacdo ortogonal ao

escoamento).
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Figura 57 — Representacao do perfil de orientacédo ao longo da espessura de

compdsitos moldados por injecao sem linha de solda ou em regides distantes

da mesma [14].

O restante do perfil de orientacdo € decorrente do fluxo cisalhante no

restante do preenchimento da cavidade, sendo fungdo da taxa de cisalhamento

que varia ao longo da espessura da cavidade, sendo nula imediatamente junto

a parede, passando por um maximo logo abaixo da parede congelada e

diminuindo até um valor muito baixo na regido central da cavidade do molde.

A orientagdo gera nas peg¢as moldadas uma série de problemas como

tensdes residuais nao simétricas, deformagdes e empenamento devido ao

encolhimento diferencial. Os reforcos apresentam menores coeficientes de

dilatagdo térmicos em relagdo as matrizes poliméricas. Assim, na moldagem

por inje¢ao, os reforgos promovem uma menor variagao de dilatagao térmica na

direcdo do fluxo em relagdo a outras direcdes, pois ancoram as cadeias

poliméricas, atuando como

imobilizadores das deformacgcbes da matriz,

produzindo nas pegas moldadas deformagdes (empenamento), que prejudicam

seu design e seu desempenho.
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APENDICE E - Anisotropia

O perfil de orientagcdo através da espessura da cavidade proporciona
camadas de moldados com varias intensidades de orientagao das fibras. Como
consequéncia as propriedades do moldado sdo muito dependentes do estado
de orientagdo, isto €, a orientagdo produzira no composto anisotropia de
propriedades, desde mecanicas, térmicas até dticas, produzindo diferenca nas
propriedades nas trés direcdes: na direcdo de fluxo, na espessura e na
profundidade. Assim, anisotropia das propriedades € uma das desvantagens da
orientagao, principalmente para reforgcos com altas razées de aspecto como as
fiboras de vidro, devido o alto reforcamento obtido na direcdo paralela a
orientacdo das fibras — direcao de fluxo — em relagdo ao baixo reforgamento
produzido nas outras direcdes, o que pode comprometer seu desempenho e,
consequentemente, sua utilizagao.

As vezes é preferivel a utilizagdo de reforcos com menores razées de
aspecto, pois mesmos com diminuicdo de propriedade, obtém-se uma melhor
uniformidade nas propriedades em todas as direcbes, amenizando a
anisotropia.

A anisotropia pode ser analisada através da medida de valores de
determinadas propriedades nas varias direcdbes, como ocorre para as
propriedades mecanicas nas direcbes paralelas e transversais ao fluxo de
preenchimento do molde. Outra forma bastante utilizada é o método de analise

por raios-X [14].
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APENDICE F — Principais Dificuldades Encontradas

O reforgamento de PVC com fibras de vidro longas néo é usual, o que
torna este trabalho inovador. Por essa razao foram surgindo varias dificuldades
durante o desenvolvimento do trabalho, sendo que as principais sao citadas a

seqguir:

i. Procura pelo processo apropriado

Conforme ressaltado por Thomason [3] a incorporacao de fibras de vidro
em termoplasticos pode ser feita por dois métodos: por recobrimento da fibra
de vidro continua (roving) por uma matriz termoplastica, num processo
semelhante ao de revestimento de fios e cabos (wire coating), como feito neste
trabalho; ou pelo processo de pultrusédo de termoplasticos, onde o roving é
passado por uma banheira contendo matriz polimérica, mondmeros, solucdes
poliméricas, etc. Assim para o PVC poderiamos ter as duas possibilidades:
utilizar o método de wire coating com uma formulagéo contendo resina de PVC
produzida por suspensao, que € normalmente utilizada, ou através do método
de pultrusdo com plastisol, que € um composto produzido pela mistura dos
aditivos com uma resina de PVC produzida por emulsao. Utilizar a formulacao
com a resina produzida via suspensdo era o mais indicado visto as melhores
propriedades mecanicas finais. Porém para decidir qual processo utilizar,
primeiramente era preciso encontrar parceiros que dispusessem equipamentos
e maquinas especificas para PVC, visto que o PVC quando processado libera
muitos volateis corrosivos, aliado a sua alta viscosidade quando fundido, sendo
necessarias ferramentas apropriadas. A partir da parceria com a empresa
Braskem no projeto Neo-pvc (nucleo de estudos orientados para o PVC) foi
possivel encontrar empresas parceiras que viessem a viabilizar o trabalho:
Empresa Lamine Tecnologia em Laminados Ltda. e Karina Industria e
Comeércio de Plasticos Ltda. A empresa Lamine detinha os equipamentos
necessarios para o processo de wire coating enquanto que a empresa Karina,
especializada em compostos de PVC, iria fornecer o composto que recobriria a

fibra de vidro.



141

ii. Desenvolvimento da fibra de vidro

A partir da expertise do orientador confirmada pela referéncia [4], ndo
existia uma fibra de vidro apropriada para PVC disponivel no mercado
brasileiro. Dessa forma, foi necessario encontrar um parceiro que
desenvolvesse uma fibra de vidro adaptada. A empresa Owens Corning foi
responsavel pelo desenvolvimento da fibra de modo a atender as necessidades
do processo. Primeiramente as fibras de vidro para termoplasticos séao
fornecidas picadas, porém para o processo era necessario que as fibras
fossem continuas (roving). Também para se obter as melhores propriedades
mecanicas dos compodsitos era necessario o menor didmetro possivel,
conforme a referéncia [17]. A nao existéncia de fibras apropriadas para PVC
no mercado brasileiro pode ser entendida principalmente, pela auséncia de um
agente de acoplagem e/ou compatibilizante especifico para o PVC. Assim foi

utilizada uma base aminosilano padréao.

iii. Desenvolvimento dos compostos compatibilizantes

Devido a auséncia de fibras apropriadas para o PVC era necessaria a
busca por algum compatibilizante que pudesse aumentar a adeséo entre fibra e
matriz, que especificamente ndo existia indicagdo no mercado. Uma
possibilidade foi a tentativa de se utilizar as resinas da familia Vinisol,
produzidas pela empresa Braskem, porém sao resinas utilizadas para
aplicagées em solugédo, como primers (embalagens alimenticias de aluminio e
em pegas metdlicas); em tintas e vernizes (em pintura para calgados, plasticos
automotivos, laminados, papel de parede e emborrachados); em adesivos
(selagem de “blisters” na industria de farmacos e agente de adeséo para
camadas internas de tampas de aluminio); em revestimentos (madeiras, de
pecas metalicas, de plastico e de aluminio); etc. Assim estas resinas nao eram
indicadas para aplicagbes de engenharia, porém por serem resinas terpolimero
de cloreto de vinila com acetato de vinila e outros mondémeros, existia a
possibilidade de que alguns desses meros dos outros monémeros pudessem

reagir com a fibra de vidro base aminosilano produzida pela Owens Corning, de
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modo a melhorar a adesdo. Vale ser ressaltado que as resinas Vinisol
utilizadas no trabalho (Vinisol OH e COOH), ndo sao utilizadas comercialmente
como compatibilizantes para fibras de vidro, nem em aplicagbes estruturais de

pecas técnicas de engenharia.

iv. Adaptacdo de maquinas e equipamentos especializados

Os equipamentos disponibilizados pela empresa Lamine, eram utilizados
para revestir fibra de poliéster com PVC plastificado pelo processo de wire
coating para aplicagdes médico-hospitalares. Desse modo era necessario fazer
algumas alteragdes nos equipamentos para atender as especificagdes da fibra
de vidro. A fibra de poliéster que atravessava a matriz da extrusora era
alimentada na forma de carretel que era acoplado a um equipamento para
facilitar o desenrolar do material e ainda manter o fio estavel para uniformizar o
revestimento do material fundido. Porém o roving da fibra de vidro era fornecido
em formato de bobina com um didmetro diversas vezes superior ao do carretel,
aliado a alta densidade da fibra de vidro, que poderia gerar deformagao do
suporte devido ao elevado peso da bobina, que tornava inviavel algum tipo de
adaptacao para se utilizar este sistema. Assim foi necessaria a criacdo de um
equipamento que facilitasse a alimentagao da fibra de vidro, semelhantes aos
fios guias utilizados nas industrias téxteis. Também foi necessario alterar o
didmetro do macho da matriz da extrusora conforme visualizado na figura 58
devido as maiores dimensbdes da fibra de vidro. A rotagcdo da rosca da
extrusora, o didametro da fémea da matriz e a velocidade de embobinamento
sdo os parametros que controlavam o diametro da fibra revestida, ou seja, da
quantidade de material que revestia a fibra de vidro. Dessa forma caso fosse
necessario aumentar a quantidade de composto de PVC em relagao a fibra de
vidro (aumentar o didmetro da fibra revestida) poderiamos aumentar o didmetro
da fémea da matriz, caso os outros dois parametro ja estivessem na suas
condigdes mais elevadas, o que neste trabalho nao foi necessario. Para o
embobinador n&o foi necessario adaptagdo, somente pequenos ajustes nas

velocidades.



143

Fémea

Fibra de vidro Machao Fibra de vidro revestida

Material fundido

Figura 58 — Matriz similar a de recobrimento de fios e cabos [9].

v. Desenvolvimento da formulagdo do composto de PVC que recobriu
a fibra pelo processo de wire coating

O composto que recobriu a fibra de vidro pelo processo de wire coating
foi desenvolvido pela empresa Karina. Os compostos de PVC plastificados
foram produzidos inicialmente com as durezas 95 e 85 Shore A. Primeiramente
foi testada a de dureza 85, apresentando elevada dificuldade de
processamento, visto a elevada viscosidade do fundido que gerava elevada
pressao, causando vazamento do material pela matriz; dificuldades e falhas no
recobrimento da fibra, além das frequentes rupturas do roving. Baseada nas
dificuldades de processamento do composto com dureza 85, ja era previsto
que o composto de dureza 95 seria de dificuldade superior, o que foi
comprovado, na medida em que néo foi possivel gerar fibra revestida, visto a
constante ruptura do roving. Também foram testadas diversas rotagdes da
rosca para uma mesma dureza, em busca de se encontrar a melhor rotagao.
Apoés analise por microscopia eletrénica de varredura (MEV) foi concluido que
com o aumento da rotagdo da rosca uma maior quantidade de material
penetrava para o interior do roving, melhorando a molhabilidade do composto
plastificado sobre as fibras de vidro. A partir das dificuldades encontradas
durante o processamento das formulagées com dureza 85 e 95 Shore A, foram
produzidas e testadas novas amostras, mais moles, de dureza 65 e 75 Shore
A. Para as duas amostras foram atingidos resultados mais satisfatorios,
baseados na boa processabilidade; na boa qualidade e na uniformidade de

diametro do fio revestido. Na analise por MEV as duas amostras apresentaram
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boa molhabilidade visto que foi visualizada elevada quantidade de material no
interior do feixe de fibras. A formulacdo escolhida foi a de dureza 75 Shore A
devido a menor quantidade de plastificante contida, que poderia gerar melhores
resultados nas propriedades finais dos compdsitos de PVC. A partir da escolha
da dureza foram fabricadas e processadas outras duas formulagdes, sendo
apenas adicionados os possiveis compatibilizantes, Vinisol OH e COOH, na

formulacao padrao de dureza 75 Shore A.

vi. Picotamento para producao dos granulos de FV

Apds os roving terem sido recobertos pelos compostos de PVC
plastificados pelo processo de wire coating, a proxima etapa foi o picotamento
do mesmo. Inicialmente foi utilizado um granulador (picotador) convencional,
porém devido ao reduzido diametro do fio revestido ndo ocorreu corte, mesmo
com excelentes laminas que foram devidamente amoladas, somente existindo
esmagamento e danificacdo do roving recoberto. Além do amolamento das
laminas, foram elevadas as velocidades de corte, porém sem sucesso. Por fim
foram feitas varias mechas dos fios revestidos a fim de ser aumentada a
sensibilidade do equipamento de corte com um didmetro maior, porém
novamente nao foi obtido sucesso. A solugdo mais trivial foi o picotamento
manual utilizando uma tesoura grande, que apesar de disponibilizar elevado
esforgo e tempo, pode resolver o problema. O picotamento manual apesar de
aparentemente facil, foi uma etapa primordial do trabalho, na medida em que
custou um elevado tempo, comprometendo prazos e principalmente a
quantidade de material disponivel, aliado a menor homogeneidade dos
comprimentos dos grénulos de FV caso fosse utilizado um equipamento
automatizado. Futuramente seria interessante a procura ou o desenvolvimento
de um equipamento de corte (picotador) especializado de modo a otimizar esta
etapa, aumentando a produgao dos granulos de FV num gasto de tempo

menor.
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vii. Necessidade da introducdo do composto rigido

Inicialmente os granulos de FV, fibras ja incorporadas ao PVC, deveriam
ser compostos apenas por material rigido (ou apenas com uma pequena
quantidade de plastificante) de modo que o granulo de FV pudesse ser
alimentado diretamente nas maquinas de processamento. Porém devido as
restricbes da extrusora e do processo de wire coating, os granulos de FV
tiveram que ser formulados com uma elevada quantidade de plastificante, em
torno de 35% em peso no granulo de FV, sendo necesséria a introdugéo de
compostos rigidos granulados a fim de reduzir a porcentagem de plastificante
nas composicoes finais e assim possibilitar melhorias nas propriedades finais
dos compdsitos. A diminuicdo da quantidade de plastificante na formulacao
utilizada no processo de wire coating € de extrema importancia para se
melhorar o desempenho dos compdsitos de PVC. Para isso é essencial uma
melhor adequacao da formulagdo associado ao uso de equipamentos mais
eficazes no processo de wire coating. Dessa forma os granulos de FV
poderiam ser alimentados diretamente nos equipamentos de transformacao,
reduzindo os custos de producdo com a eliminagdo de uma etapa do trabalho
(produgdo dos compostos rigidos), o que poderia ser um dos objetivos em

trabalhos futuros.

viii.  Conciliar prazos com a disponibilidade das empresas
colaboradoras
O trabalho apresentou quatro empresas colaboradoras:
e Braskem;
e Owens Corning;
e Lamine Tecnologia em Laminados Ltda.;

e Karina Industria e Comércio de Plasticos Ltda.

Administrar prazos referentes ao mestrado académico juntamente com
os prazos e a disponibilidade das quatro empresas colaboradoras foi uma
dificuldade a mais, que ja era prevista, visto este ser um trabalho inovador em

desenvolvimento tecnoldgico, porém com pequena possibilidade de controle,
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na medida em que contavamos com a pré disponibilidade das empresas, 0 que

de certa forma ocorreu dentro do previsto, acarretando somente um pequeno

atraso na finalizagao do trabalho.





