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RESUMO

O controle de qualidade de polimeros € uma area importante na industria de
materiais que busca garantir a qualidade dos materiais poliméricos utilizados em
diversas aplicacdes. Os polimeros sdo materiais macromoleculares amplamente
utilizados em diferentes setores, incluindo a industria automotiva, aeroespacial, de
embalagens, entre outros. O controle de qualidade é realizado por meio de diversos
métodos, como analises quimicas, analises térmicas, analises mecanicas,
espectroscopia, entre outros. Esses métodos permitem fazer uma caracterizagao de
um determinado material, detecgdo de impurezas, determinagcao de propriedades
fisicas e quimicas, avaliacao de estabilidade, entre outros parametros que afetam a
qualidade dos polimeros. Através de um controle de qualidade adequado, é possivel
garantir a conformidade dos polimeros com as especificagdes necessarias para cada
aplicagao, garantindo assim a seguranga e a eficacia dos produtos finais. O presente
trabalho tem como objetivo mostrar como o controle de qualidade de polimeros é feito,
evidenciando os métodos utilizados para tal e a importancia desse processo nos dias

de hoje.

Palavras-chave: Controle de qualidade; Polimeros; Analise de materiais;

Caracterizacdo de materiais;



ABSTRACT

Polymer quality control is an important area in the materials industry that seeks
to ensure the quality of polymeric materials used in a range of applications. Polymers
are macromolecular materials widely used in different sectors, including the automotive
industry, aerospace, packaging, among others. Quality control is carried out by several
methods, such as chemical analysis, thermal analysis, mechanical analysis,
spectroscopy, among others. These methods allow the characterization of a given
material, impurity detection, determination of physical and chemical properties, stability
evaluation, among other parameters, which affect the quality of polymers. Through
proper quality control, it is possible to ensure the compliance of polymers with the
specifications required for each application, thus ensuring the safety and efficacy of
the final products. This work aims to show how quality control of polymers is done,
highlighting the methods used to reach this mission and the importance of this process

today.
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1 INTRODUCAO AOS POLIMEROS

Os polimeros sdo moléculas grandes e complexas formadas pela repeticao de
unidades estruturais menores, chamadas monémeros. Os monémeros sdo compostos
capazes de se unir em uma reag¢ao quimica, chamada de reacao de polimerizacéao,
para formar uma cadeia polimérica. A maior unidade constitucional contribuida por
uma unica molécula de mondmero para a estrutura de uma macromolécula € chamada

de Mero. Toda essa definigdo pode ser vista na Figura 1.
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Figura 1: Representacdao de um monémero e um mero de um polimero, no caso, um

exemplo da reacéo de polimerizacdo de um polietileno a partir do etileno.

(Fonte: Referéncia [1])

Existem varios tipos de polimeros, os principais sdo os Termoplasticos,
Termofixos (ou Termorrigidos) e Elastémeros. Os Termoplasticos sdo materiais que
podem ser moldados por meio de aquecimento e resfriamento repetidos e sao
geralmente resistentes e duraveis, como o polietileno e o PVC (Policloreto de vinila).
Os Termofixos sdo materiais que sdo moldados apenas uma vez, apos o qual
endurecem permanentemente e sao resistentes a altas temperaturas, como € o caso
das resinas epoxi. Os Elastdmeros sao materiais que apresentam alta elasticidade e
sdo frequentemente utilizados em aplicagbes que exigem boa flexibilidade e
durabilidade, que é o caso da borracha natural e da sintética.

As propriedades fisico-quimicas dos materiais poliméricos incluem densidade,
ponto de fusdo, ponto de ebuligdo, resisténcia mecanica, resisténcia quimica,

condutividade elétrica, resisténcia térmica e coeficiente de dilatagdo térmica. A



densidade é geralmente baixa em comparagdo com os metais e os materiais
ceramicos, 0 que significa que os polimeros sédo frequentemente utilizados para
reduzir o peso de produtos sem sacrificar a resisténcia. O ponto de fusdo e o ponto
de ebulicdo sdo geralmente baixos em comparag¢ao a outros materiais, o que pode ser
muito Util dependendo da aplicagdo. A resisténcia mecanica varia dependendo da
natureza dos monémeros utilizados, das ligagdes quimicas e da estrutura molecular.
A resisténcia quimica depende da natureza do solvente, da temperatura e da duragao
da exposig¢ao. A condutividade elétrica e a resisténcia térmica podem ser altas ou
baixas, dependendo também da natureza dos monémeros utilizados e da organizagao
da estrutura molecular. O coeficiente de dilatagao térmica € geralmente maior do que
o de outros materiais, o que significa que os polimeros sdo mais suscetiveis a

deformagao sob temperaturas elevadas. [2]

2 IMPORTANCIA DO CONTROLE DE QUALIDADE DE POLIMEROS

O controle de qualidade de polimeros € essencial para garantir que os materiais
produzidos atendam as especificagdes necessarias para sua aplicacdo final. Os
polimeros sdo usados em uma ampla variedade de produtos, incluindo embalagens,
componentes automotivos, dispositivos médicos, produtos eletrénicos, materiais de
construcao e muito mais.

O controle de qualidade ajuda a garantir que esses materiais poliméricos
tenham as propriedades fisicas, quimicas e mecanicas necessarias para
desempenhar seu papel de forma eficaz e segura. Alguns exemplos de propriedades
que podem ser controladas incluem: densidade, resisténcia a tragao, dureza,
flexibilidade, estabilidade térmica e resisténcia quimica.

Além disso, caracterizar um material polimérico € de suma importancia para
conhecer mais a fundo sua estrutura e caracteristicas. Analises termoquimicas como
por exemplo Calorimetria Exploratéria Diferencial e Termogravimetria, sao utilizadas
para entender o comportamento de um determinado material em funcdo da
temperatura, por exemplo.

Ao realizar um controle de qualidade rigoroso, as empresas podem minimizar
os riscos de falhas de producgéao e garantir que seus produtos atendam as expectativas
dos clientes. Além disso, um controle de qualidade eficaz pode ajudar a reduzir custos,

pois problemas de qualidade podem levar a retrabalhos e atrasos na producéo.



2.1 NORMAS

As normas e regulamentacgdes para o controle de qualidade de polimeros séo
importantes para garantir que esses materiais sejam produzidos de acordo com
padroes especificos e que atendam aos requisitos de qualidade estabelecidos pela
industria e pelos 6rgaos regulatorios.

Essas normas sao estabelecidas por organizagdes como a ISO (Organizacao
Internacional de Normalizagao), ASTM (Sociedade Americana de Testes e Materiais)
e ABNT (Associagao Brasileira de Normas Técnicas), e sdo aplicaveis a diversos tipos
de polimeros, incluindo plasticos, borrachas e resinas.

As normas para materiais poliméricos estabelecem padrbes de desempenho,
testes e métodos de ensaio para avaliar propriedades fisicas, quimicas e mecanicas.
A Figura 2, por exemplo, nos mostra a norma ASTM D1238:2023 [3] do ensaio de
indice de Fluidez, mostrando os componentes do equipamento (com suas respectivas
dimensbes), os métodos de ensaio (caso tenha mais de um), como reportar os
resultados obtidos, entre outros. Tudo isso para o ensaio em questao estar dentro dos

padroes daquela norma em especifico.

This international standard was developed in accordance with internationally recognized principles on standardization established in the Decision on Principles for the
Development of International Standards, Guides and Recommendations issued by the World Trade Organization Technical Barriers to Trade (TBT) Committee.

(ﬂ-g]_b? Designation: D1238 - 23
1]

1
INTERNATIONAL

Standard Test Method for
Melt Flow Rates of Thermoplastics by Extrusion
Plastometer’

This standard is issued under the fixed designation D1238; the number immediately following the designation indicates the year of
original adoption or, in the case of revision, the year of last revision. A number in parentheses indicates the year of last reapproval. A
superscript epsilon (e) indicates an editorial change since the last revision or reapproval.

This standard has been approved for use by agencles of the ULS. Depariment of Defense.

Figura 2: Norma ASTM D1238, versao 2023, para ensaio de MFI.

(Fonte: Referéncia [3])

Cada ensaio realizado possui sua respectiva norma, dependendo do que se
esta trabalhando, alguns exemplos incluem:
e Calorimetria Exploratéria Diferencial: 1ISO 11357-1, ISO 11357-2, ISO
11357-3, ASTM D3418; [4,5,6,7]
e Termogravimetria: ISO 11358, ASTM D6370, ASTM E1131; [8,9,10]



e Envelhecimento Térmico: ASTM D3045, ASTM D573; [11,12]

e Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier: ASTM
E1252; [13]

¢ Densidade por Imersao: ISO 1183, ASTM D792; [14,15]

e Teor de Cinzas: ISO 3451-1, ASTM D5630; [16,17]

e Dureza: ISO 868, ASTM D2240; [18,19]

e indice de Fluidez: ISO 1133-1, ASTM D1238; [20,3]

e Tragdo: ISO 527-1, ISO 527-2, ISO 527-3, ASTM D638, ASTM D412,
ASTM D624, ASTM D882; [21,22,23,24,25,26,27]

e Flexdo: ISO 178, ASTM D790; [28,29]

E de importancia saber que o mesmo ensaio pode ter mais de uma norma na
qual todas tratam do mesmo assunto, a diferencga esta na variagcao da técnica utilizada.
Se pegarmos novamente como exemplo o ensaio de indice de Fluidez, na qual temos
duas principais normas que regem ISO 1133 e ASTM D1238. Ambas tratam do mesmo
assunto, porém, ha algumas diferencas como, por exemplo, o tempo de pré-
aquecimento do ensaio (que é o tempo que a amostra deve ficar dentro do
equipamento antes do inicio do ensaio) na qual para a ISO 1133 esse tempo é de 5
minutos e para a ASTM D1238 esse tempo é de 7 minutos. Essa diferenca nos da
resultados diferentes se comparadas, porém, ambas estao corretas pois seguem sua
respectiva norma. O importante nesse caso € o analista, ou a empresa envolvida
nesse ensaio, ter conhecimento de qual norma sera utilizada.

Além disso, algumas normas requerem um condicionamento das amostras que
serdo utilizadas no ensaio. Ou seja, antes do ensaio a amostra devera ser
condicionada, em uma determinada faixa de temperatura e umidade, a fim de nao
alterar propriedades fisicas e quimicas da mesma. Além desse condicionamento pré-
ensaio, algumas normas também tém a necessidade de o ensaio ser realizado em
uma faixa de temperatura e umidade pré-determinada, como € o exemplo da norma
ASTM D792 (que rege o ensaio de Densidade), que exige a realizagdo do ensaio
dentro de uma faixa de temperatura que varia de 21 °C a 25 °C e uma umidade que
varia de 40% a 60% (normalmente isso é tratado como uma temperatura de 23+2 °C
e umidade de 50£10%).



Dessa forma, a importancia dessas normas esta relacionada a necessidade de
garantir a seguranga e a confiabilidade dos produtos fabricados, bem como a sua
eficacia em aplicagdes especificas. A falta de controle de qualidade pode levar a
produtos defeituosos ou inadequados, o que pode resultar em prejuizos financeiros e

riscos a saude e a seguranga dos Usuarios.

2.2 METODO DE ANALISE E ENSAIOS

Existem diversas técnicas de caracterizagdo para polimeros, sendo que as
principais sao as térmicas, quimicas e mecanicas. As técnicas de caracterizagao
térmicas incluem métodos como a Calorimetria Exploratéria Diferencial,
Termogravimetria e Envelhecimento Térmico. As  técnicas de  caracterizagéo
quimicas incluem analises como a Espectroscopia no Infravermelho, Densidade por
Imersdo e Teor de Cinzas. Ja as técnicas de caracterizacdo mecanicas incluem
analises como Dureza, indice de Fluidez, Tracéo e Flexao.

Alguns ensaios como Calorimetria Exploratoria Diferencial e Termogravimetria,
nao necessitam de uma preparacao da amostra antes do ensaio, podendo ser retirada
uma fragcdo para o ensaio diretamente do material polimérico em questdo. Outros
ensaios, como 0S ensaios mecanicos, principalmente Tragdo e Flexdo, ha a
necessidade de se preparar corpos de prova para a analise. Essa preparagao é
fundamental nesse tipo de ensaio pois permite obter informacdes precisas e confiaveis
sobre as propriedades mecanicas e fisicas desse material. Os corpos de prova séo
amostras representativas do material que serdo submetidas a ensaios padronizados,
permitindo avaliar suas propriedades sob diferentes condi¢cdes de carga, temperatura,
umidade, entre outras variaveis.

Além disso, a preparagao adequada dos corpos de prova é essencial para
garantir a reprodutibilidade dos resultados obtidos nos ensaios. Isso significa que, se
0s corpos de prova nao forem preparados corretamente, os resultados dos ensaios
podem ser inconsistentes e nado confiaveis, o que compromete a qualidade e a
confiabilidade dos dados obtidos. Essa preparagcdo € sempre descrita na norma
utilizada, na qual especifica as dimensdes que devem ser atendidas. Por exemplo, o
corpo de prova que deve ser utilizado em um ensaio de tragdo deve ter uma
espessura, comprimento e largura especificos. Isso faz com que, nesse exemplo, o

corpo de prova tenha uma forma especifica, como mostra a Figura 3. Importante



reforgar que, normalmente, o corpo de prova é produzido através de uma maquina
injetora, que, através de altas temperatura e moldes com dimensdes normativas,
transforma a matéria-prima polimérica (Figura 4) em corpos de prova, como o do
exemplo (Figura 3). Esse processo € chamado de Injegcdo e o corpo de prova

resultante € comumente chamado de corpo de prova injetado.

Figura 3: Corpo de prova de Tragao.



Figura 4: Matéria-prima polimérica.

Nos ensaios mostrados nesse presente trabalho foram utilizadas amostras que,
por motivos de natureza confidencial, ndo podem ser identificadas. Essa dissertagao
ira mencionar as técnicas, os fundamentos e, no final de cada técnica, trara exemplos
e resultados praticos, para um bom entendimento do tema. Nesse caso foram
utilizadas quatro amostras diferentes, classificadas como amostras A, B, C e D. A
amostra A foi utilizada no ensaio de Espectroscopia no Infravermelho; a amostra B foi
utilizada nos ensaios de Envelhecimento Térmico, Densidade por Imersao, indice de
Fluidez, Tracdo, Flexdo e Teor de Cinzas; a amostra C foi utilizada no ensaio de
Calorimetria Exploratéria Diferencial; e a amostra D foi utilizada nos ensaios de

Termogravimetria e Dureza.

2.2.1 Calorimetria Exploratéria Diferencial

Calorimetria Exploratéria Diferencial ou Calorimetria Diferencial de Varredura
ou DSC (Differential Scanning Calorimetry) € uma técnica analitica que permite medir
as mudancas de energia térmica que ocorrem em um determinado material em fungéo

da temperatura imposta, utilizando um equipamento apropriado (Figura 5). [30]



Figura 5: Equipamento de DSC.

Em um ensaio de DSC, o material € aquecido ou resfriado em uma taxa
constante enquanto sua energia térmica € medida. A diferencga entre a quantidade de
energia absorvida ou liberada pelo material e a energia necessaria para aquecer ou
resfriar uma amostra de referéncia é plotada em uma curva de temperatura vs. fluxo
de calor. Isso permite a identificagdo de mudancas de fase, transigdes térmicas,
eventos de fusdo, cristalizacao e outras alteracdes no material.

Nessa analise podem ser feitos dois aquecimentos na mesma amostra para se
obter resultados mais confiaveis, uma vez que o primeiro aquecimento remove
qualquer histérico térmico da amostra (até mesmo algum solvente ou residuo contido
nela) e o segundo aquecimento ja nos da uma curva mais fiel do material.

A DSC é amplamente utilizada para caracterizar polimeros, uma vez que as
propriedades térmicas dos polimeros sdo altamente influenciadas pela estrutura e
organizagdo molecular. Abaixo estdo alguns exemplos de como a DSC pode ser
usada para analisar polimeros:

1. Determinacdo da Temperatura de Transicdo Vitrea (Tg): A Tg é
caracteristica de materiais amorfos, e consiste da temperatura na qual
ocorre a passagem do estado vitreo para um estado onde as cadeias

poliméricas possuem uma mobilidade maior, ou seja, possibilidade de



mudanca de conformacdo. Essa transigcdo nao ocorre de repente, ou
seja, em uma unica temperatura, mas sim ao longo de uma faixa. Porém,
para calculos, a Ty acaba sendo o valor médio dessa faixa de
temperatura.

Determinagdo da Temperatura de Fus&o (Tm): E a temperatura na qual
desaparece totalmente a cristalinidade, também chamada de ponto de
fusdo. Essa temperatura corresponde, aproximadamente, ao maximo do
pico de fusdo na curva de DSC.

Cristalizacao: Os polimeros semicristalinos podem cristalizar a partir do
estado fundido ou do estado amorfo. A cristalizagcao pode ser detectada
pela DSC como um pico exotérmico. A taxa de resfriamento pode afetar
a cristalizacio do polimero, com isso a DSC pode ser usada para estudar

o efeito da taxa de resfriamento na cristalizagéo. [31]

Em um ensaio de DSC realizado na amostra C, algumas condigbes sao

seguidas, como por exemplo a faixa de temperatura que se quer analisar, a taxa desse

aquecimento,

além do gas utilizado como atmosfera controlada. Na Tabela 1 é

mostrada um exemplo dessas condicdes, além da norma utilizada para a realizagao

desse ensaio.

Tabela 1: Condi¢des de ensaio de DSC.

Norma de referéncia: ASTM D3418:2012

Equipamento: PerkinElmer — DSC-6000

Massa da amostra (mg): 5,100

Porta amostra: Cadinho de Aluminio

Faixa de Taxa de G4 Vazéo do
as
Etapa Temperatura aquecimento Gas
utilizado
(°C) (°C/min) (mL/min)
1° Aquecimento 23 a 300 10 N2 50
2° Aquecimento 23 a 300 10 N2 50

Utilizando as condi¢des da Tabela 1, duas curvas de DSC podem ser obtidas.

As Figuras 6

e 7 mostram as duas curvas, para o primeiro e segundo aquecimento,



10

respectivamente. Nas Figuras é possivel extrair, por exemplo, a Tm, sendo que no

primeiro aquecimento esse valor é igual a 166,14 °C e no segundo aquecimento é
igual a 164,44 °C.
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Figura 6: Curva de DSC — 1° Aquecimento.
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Curva de DSC — 2° Aquecimento.
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2.2.2 Termogravimetria

A Termogravimetria (TG) ou Analise Termogravimétrica (TGA) € uma técnica
analitica que mede a variacdo da massa de uma determinada amostra em funcao da
temperatura ou tempo, sob uma atmosfera controlada. A TGA é amplamente utilizada
para a avaliacdo da estabilidade térmica de materiais poliméricos, que € uma
importante propriedade desses materiais, uma vez que a decomposicao térmica pode
afetar a integridade estrutural e as propriedades mecéanicas desses materiais. A TGA
pode ser usada para determinar a temperatura de inicio de decomposicao térmica, a
temperatura maxima de decomposicdo e a quantidade de residuos apds a
decomposicdo completa. A Figura 8 mostra um equipamento de TGA em operacgao.
[32]

Figura 8: Equipamento de TGA em operagao.

Essa analise geralmente é realizada em uma amostra de alguns miligramas,
aquecida sob uma atmosfera controlada, como nitrogénio, oxigénio ou ar sintético, e

sua massa € monitorada continuamente. A partir dos dados obtidos, € possivel
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determinar a variagdo de massa da amostra em relagao a temperatura ou tempo, e

analisar a cinética da decomposic¢ao térmica da amostra.

Essa técnica analitica é muito versatil, permitindo a determinagdo da

estabilidade térmica de materiais em uma ampla faixa de temperatura e sob diferentes

atmosferas, fornecendo informagdes importantes para o desenvolvimento de novos

materiais e processos industriais.

As condicbes de um ensaio de TG sdo bem semelhantes a de um ensaio de

DSC, como demonstrado na Tabela 2, porém, no caso da TG o principal objetivo é a

perda de massa em fungao da temperatura.

Tabela 2: Condicdes de ensaio de TG.

Norma de referéncia: ASTM E1131:2014

Equipamento: Shimadzu — TGA-50

Massa da amostra (mg): 11,328

Suporte da amostra: Platina

Taxa de
Temperatura Vazao do Gas
Etapa aquecimento | Gas utilizado
(°C) (mL/min)

(°C/min)

1 25 a 600 10 N2 50

Isoterma de 5

2 600 . N2 50
minutos

3 600 a 800 10 O2 50

Dessa forma, analisando a amostra D e utilizando as condicbes descritas na

Tabela 2, obtemos uma curva de massa (%) vs. temperatura (°C), mostrada na Figura

9.
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Figura 9: Curva de TG em funcdo da temperatura.

A interpretacdo dessas perdas de massa é descrita na Tabela 3, na qual no
final do ensaio, em 800 °C, obtemos 31,9% de residuo estavel. Dessa forma
conseguimos analisar como essa amostra se comporta frente a um aumento de

temperatura em uma atmosfera controlada de interesse.

Tabela 3: Resumo dos resultados de TG.

Faixa de Temperatura Residuo estavel a 800°C
Perda de massa (%)
(°C) (%)
25a 310 1,11
340 a 550 63,77 31,9
550 a 640 3,18

2.2.3 Envelhecimento Térmico

O Envelhecimento Térmico € um processo em que um material € exposto a
temperaturas elevadas durante um determinado periodo de tempo, resultando em
mudancas nas suas propriedades fisicas e quimicas, que incluem mudangas na cor,
no brilho, na dureza e na resisténcia mecanica do material. Esse processo ocorre
devido as reagdes quimicas que ocorrem dentro do material, que podem levar a

mudancgas na estrutura molecular e na microestrutura.
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O Envelhecimento Térmico em materiais poliméricos pode ser feito utilizando
uma estufa com controle de temperatura, onde essa temperatura pode variar
dependendo do tipo de polimero, do tempo de exposicdo e das condicdes de
exposicao.

Quando uma amostra passa por um processo de envelhecimento térmico é
importante que a amostra seja ensaiada em, no minimo, triplicata. A Tabela 4 fornece

condi¢cdes de um ensaio de Envelhecimento Térmico realizado na amostra B.

Tabela 4: Condi¢cdes de Envelhecimento Térmico.
Norma de referéncia: ASTM D573:2010
Equipamento: Estufa NewLab — NL82-64

Temperatura do ensaio: 150 °C

Tempo de ensaio: 235 horas
Data de inicio do ensaio: 17/07/2020 as 14:00 horas
Data de término do ensaio: 27/07/2020 as 09:00 horas

A Figura 10 mostra uma analise visual do material analisado, antes e apods o

envelhecimento.

(a)
(b)

Figura 10: Analise visual dos corpos de prova (a) antes e (b) apés a realizagdo do

Envelhecimento Térmico.
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Nesse caso o envelhecimento foi finalizado em 235 horas, devido a amostra
apresentar indicios de degradagao. Como esse ensaio € muito visual, para mostrar as
mudangas nas propriedades do mesmo o parametro mais importante sao as fotos
antes do ensaio e ao final do ensaio para se analisar detalhadamente as mudancas

ocorridas.

2.2.4 Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier

Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier ou FTIR
(Fourier Transform Infrared Spectroscopy) € uma técnica de analise espectroscopica
que utiliza a radiacao infravermelha para identificar as moléculas presentes em uma
determinada amostra.

Na analise de FTIR, um espectrofotdmetro (Figura 11) mede a absorc¢do da
radiacao infravermelha pela amostra em diferentes comprimentos de onda. A amostra
€ irradiada com radiacao infravermelha e a radiagao absorvida é medida em funcéo
do comprimento de onda. O resultado € um espectro que representa a quantidade de

radiagéo absorvida em cada comprimento de onda. [33]

Figura 11: Espectrofotobmetro Bruker, modelo Alpha Il.
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Os espectros de FTIR s&o uteis para identificar os grupos funcionais presentes
em uma amostra. O espectro de uma determinada amostra pode mostrar bandas
caracteristicas de grupos funcionais como hidroxilas, aminas, amidas, ésteres,
carbonilas, entre outros. [34]

Em polimeros, a técnica de FTIR é muito util pois permite identificar os grupos
funcionais presentes na molécula e, consequentemente, obter informagdes
importantes sobre a estrutura quimica do material, isso devido ao fato de cada
polimero possuir um espectro caracteristico, no qual cada banda esta relacionada a
um grupamento funcional da estrutura do material. Nesse caso o procedimento padrao
para identificagdo de um polimero através de um espectro de FTIR desconhecido é
compara-lo a um espectro ja conhecido e contido em bibliotecas de espectros de FTIR.
Considera-se que, se dois espectros sdo similares, as moléculas de ambas as
amostras serdo semelhantes.

Nos topicos a seguir sao apresentados trés exemplos de espectros de alguns
dos polimeros mais utilizados industrialmente, assim como sua estrutura quimica e

grupamentos quimicos caracteristicos.

1. Polietileno (PE)

A
T
H H

Figura 12: Estrutura quimica do Polietileno.

n

No caso do Polietileno (Figura 12), o espectro caracteristico € mostrado na
Figura 13, indicando na Tabela 5 os grupamentos caracteristicos. Nesse caso €
possivel observar bandas de absorcao referentes a hidrocarboneto alifatico saturado

metileno (CHz), caracteristica dessa molécula.
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Figura 13: Espectro no infravermelho caracteristico de Polietileno.

Tabela 5: Grupamentos quimicos caracteristicos do Polietileno.

Numero de onda (cm-) Grupamento caracteristico
2913 Deformacao axial assimétrica CH:2
2847 Deformacao axial simétrica CHz
1471 Deformacgao angular de CH2
716 Deformacgao angular de CH2 em cadeia longa

2. Polipropileno (PP)

CHj;

I
—CH—CH,+
- -n

Figura 14: Estrutura quimica do Polipropileno.
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No caso do Polipropileno (Figura 14), o espectro caracteristico € mostrado na
Figura 15, indicando na Tabela 6 os grupamentos caracteristicos. Nesse caso é
possivel observar bandas de absorcao referentes a hidrocarboneto alifatico saturado

de metila (CHs) e metileno (CH2), caracteristica dessa molécula.
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Figura 15: Espectro no infravermelho caracteristico de Polipropileno.

Tabela 6: Grupamentos quimicos caracteristicos do Polipropileno.

Numero de onda (cm-) Grupamento caracteristico
2949 Deformacao axial assimétrica de CHs
2916 Deformacao axial assimétrica de CH2
2838 Deformacgao axial simétrica de CHz2
1455 Deformacao angular de CH:2
1375 Deformacgao angular de CHs
1166 Deformacgao angular de CH; deformacgao axial de C-C
997 Deformacgao angular de CH e CHs
973 Deformacgao angular de CHs; deformacao axial de C-C
844 Deformacao axial de C-CHs em cadeia longa
809 Deformacgao angular de CH2; deformacao axial de C-C




3. Polietileno Tereftalato (PET)

1o o |

Figura 16: Estrutura quimica do Polietileno Tereftalato.
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No caso do Polietileno Tereftalato (Figura 16), o espectro caracteristico é

mostrado na Figura 17, indicando na Tabela 7 os grupamentos caracteristicos. Nesse

caso é possivel observar bandas de absorg¢ao referentes a grupamentos metileno

(CH2), aromatico p-substituido e carboxila de éster ((C=0)O), os quais sao

caracteristicos de poliésteres aromaticos, como o Polietileno Tereftalato.
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Figura 17: Espectro no infravermelho caracteristico de Polietileno Tereftalato.
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Tabela 7: Grupamentos quimicos caracteristicos do Polietileno Tereftalato.

Numero de onda (cm-)

Grupamento caracteristico

2962 Deformacgao axial assimétrica de CHs
1712 Deformacao axial de C=0
1504 — 1467 Deformacao axial de C=C aromatico
1408 Deformacgao angular de CH2
1338 Deformacgao angular de CHs
1242 Deformacao axial de ((C=0)0O)
1096 — 1016 Deformacao axial de C-O
872 Deformacgao angular de C-H fora do plano em anel
aromatico para substituido
724 Deformacgao angular de CH2

Por vezes, pode-se identificar bandas de absor¢ao associadas a grupamentos

oxigenados (C=0), nitrogenados (C-N ou N-H) ou insaturagdes (C=C), os quais nao

estdo associados a estrutura quimica do polimero analisado, sendo possivelmente

relacionados a aditivagédo da amostra ou ainda indicios de uma possivel degradagao

do material.

Dessa forma, ao se realizar um ensaio de FTIR, algumas condi¢gdes sao

seguidas. A Tabela 8 nos mostra condicdes de um ensaio de FTIR realizado em uma

amostra polimérica (amostra A) para caracteriza-la.

Tabela 8: Condicdes de ensaio de FTIR.

Norma de referéncia: ASTM E1252:2013

Equipamento: Espectrofotometro Bruker — Alpha Il

Modo de operacgao: Refletancia

Preparagao da Amostra: ATR diretamente na amostra

Condigoes: 32 repetigdes, leitura de 4000 a 400 cm’

Na Figura 18 é apresentado o espectro resultante da analise de FTIR da

amostra, e as bandas de absorgdo dos grupamentos quimicos caracteristicos estéo

apresentados na Tabela 9.
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Figura 18: Espectro no infravermelho da amostra analisada.

Tabela 9: Grupamentos quimicos presentes na amostra analisada.

Numero de onda (cm-) Grupamento caracteristico
3295 Deformacao axial de NH
3080 Deformacao axial assimétrica de CH
2930 Deformacao axial assimétrica de CH:2
2858 Deformacao axial simétrica de CH2
1631 Deformacao axial de C=0
1536 Deformacao angular de NH; Deformacgao axial de C-N
1464 Deformacgao angular de CH2
1370 Deformacgao angular de CHs
1273 Deformacao angular de NH; Deformacgao axial de C-N
1199 Deformacgao angular de CH2
1141 Deformacao axial de C-O
935 Deformacao axial de C-C
686 Deformacgao angular de NH; deformagao angular de
C=0
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O espectro mostrado na Figura 18 evidencia, por exemplo, bandas de absorgao
referentes a grupamentos metileno (CH2), amino (NH) e carboxila de amida ((C=O)N),
podendo caracteriza-la como Poliamida (PA), conforme estrutura apresentada na

Figura 19.

O H
A N\/\/\N*/
! O Rl

Figura 19: Estrutura quimica da Poliamida (PA).

2.2.5 Densidade por Imersao

A Densidade por Imersdo é uma técnica utilizada para medir a densidade de
objetos, baseada na diferenga entre o peso do objeto no ar e o peso do objeto
submerso em um liquido de densidade conhecida (na maioria das vezes agua ou
etanol). Essa técnica é bastante precisa e util em diversas areas, como na industria
de materiais, na quimica e na geologia. [15]

Algumas balangas analiticas ja possuem um mecanismo automatico para
calcular a densidade de um objeto por imerséao (Figura 20). Esse mecanismo relaciona
0 peso do objeto submerso e a densidade do liquido de imers&o, para calcular a
densidade do objeto. Essa funcionalidade € muito util para agilizar a medigéo de

densidade de materiais e minimizar erros humanos.
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Figura 20: Balanga analitica SHIMADZU com mecanismo automatico de célculo de

densidade.

Ao se medir a densidade de um material polimérico, inicialmente podemos fazé-
lo em agua ou em etanol. Para escolher o liquido de imerséo, basta submergir a
amostra no mesmo. Caso o material boie em agua, por exemplo, o mais indicado seria
realizar o ensaio em etanol. No exemplo dado da Tabela 10, a analise da amostra B
foi realizada em etanol, utilizando uma balanca que possui um mecanismo automatico
de célculo da densidade da amostra. Os resultados desse ensaio sdo encontrados na
Tabela 11, onde foram ensaiados 5 corpos de prova para a mesma amostra B, a fim

de obtermos um resultado mais preciso.

Tabela 10: Condicdes de ensaio de Densidade.

Norma de referéncia: ASTM D792:2013

Método: B (Alcool)

Equipamento: Balanga Analitica Shimadzu — AUW220D

Temperatura do ambiente (°C): 22,9
Umidade do ambiente (%): 49

Temperatura do fluido de imersao (°C): 23,0

Fluido de Imersao: Etanol
Densidade do fluido de Imersao (g/cm?): 0,7902
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Tabela 11: Resultados de ensaio de Densidade.

Corpo de prova Densidade (g/cm?) Média (g/cm?)
1 0,9085
2 0,9097
3 0,9086 0,9087
4 0,9078
5 0,9089

2.2.6 Teor de Cinzas

O Teor de Cinzas € uma medida da quantidade de material inorganico deixado
ap6s a queima completa de uma determinada amostra. E comumente usado para
avaliar a pureza de substancias organicas, como polimeros, alimentos e produtos
farmacéuticos.

O processo de determinacao do teor de cinzas envolve a queima completa de
uma amostra em um forno de alta temperatura, normalmente uma mufla (Figura 21),
geralmente a uma temperatura de 600 a 800 °C (Fonte: Referéncias [16] e [17]).
Durante a queima, todo o material organico € oxidado e vaporizado, deixando apenas
o material inorganico como residuo. Esse residuo € entdo pesado e o teor de cinzas

calculado.
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Figura 21: Mufla UP Brasil.

Em polimeros, o Teor de Cinzas pode ser usado para avaliar a presenca de
cargas inorganicas, como silica ou talco, que sao frequentemente adicionados para
melhorar as propriedades mecanicas do material. Por exemplo, um polimero com teor
de cinzas elevado pode indicar que foi adicionado uma grande quantidade de cargas
inorganicas, o que pode melhorar a resisténcia ao impacto e a abrasdo do material.
[17]

No entanto, o Teor de Cinzas também pode ser um indicador de contaminacgao
ou impureza em polimeros. Por exemplo, a presenga de impurezas (como restos de
solventes ou catalisadores) pode aumentar o teor de cinzas de uma amostra,
indicando que ela pode nao ter sido completamente purificada.

As condigdes de uma analise de Teor de Cinzas estdo mostradas na Tabela 12
e os resultados mostrados na Tabela 13, na qual obteve-se um teor de cinzas de
1,397% para a amostra B, indicando que, em média, a amostra analisada possuia

13965 mg de carga inorganica para cada 1 kg de amostra.



Tabela 12: Condi¢des de ensaio de Teor de Cinzas.

26

Norma de referéncia: ISO 3451-1:2008

Equipamento: Mufla; Balang¢a Analitica Shimadzu — AUW220D

Temperatura do ambiente (°C): 23,8

Umidade do ambiente (%): 40

Temperatura de calcinagao (°C): 600

Tempo de calcinagao: 1 hora

Taxa de aquecimento (°C/min): 20

Tabela 13: Resultados de ensaio de Teor de Cinzas.

Amostra Medidas (%) Média (%) Média (mg/kg)
1 1,421
1,397 13965
2 1,372
2.2.7 Dureza

A dureza é uma propriedade fisica dos materiais que mede a resisténcia a

deformacgao plastica ou a penetracado. Existem varias escalas de dureza, mas uma

das mais comuns é a Dureza Shore, que subdivide em duas escalas: Shore A e Shore

D, que sdo usadas para medir a dureza de elastbmeros e plasticos rigidos,

respectivamente.

A escala Shore A varia de 0 a 100 e é medida com um durbmetro Shore A

(Figura 22) que consiste em uma agulha penetrante com uma ponta arredondada e

um indicador de leitura. A amostra € colocada sobre uma superficie (denominada

Mesa), e, com o auxilio de uma alavanca na lateral do equipamento, a ponta do
durbmetro € pressionada no material, resultando em um valor de dureza, indicado no

visor digital do aparelho. Nesse caso, resultando em um valor de dureza na escala

Shore A. [18]
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Figura 22: Durédmetro Shore A.

Ja a escala Shore D também varia de 0 a 100, mas € medida com um durémetro
Shore D (Figura 23), que tem uma ponta mais fina e mais aguda do que o durbmetro
Shore A. Nesse caso, semelhante ao Shore A, a ponta do durébmetro Shore D é
pressionada na superficie do material e a leitura indicada pelo aparelho € o valor de

dureza na escala Shore D. [18]

Figura 23: Durébmetro Shore D.
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A dureza é uma propriedade importante para a selecdo de materiais em
diversas aplicagdes. Por exemplo, em pecgas de engenharia, € importante selecionar
materiais com dureza adequada para suportar as cargas e as condi¢cdes de uso. Em
calgados é comum especificar materiais com dureza Shore A adequada para oferecer
o0 amortecimento e a resisténcia ao desgaste necessario. Em pegas de acabamento
de interiores de automoveis € comum utilizar materiais com dureza Shore D adequada
para garantir a resisténcia a arranhdes e impactos.

Em um ensaio de Dureza Shore realizado na amostra D algumas condi¢des
sdo seguidas como mostra a Tabela 14, na qual, no exemplo, foi realizado na escala
Shore A.

Tabela 14: Condi¢des de ensaio de Dureza Shore.
Norma de referéncia: ASTM D2240:2015
Equipamento: Metrotokyo MTK-1040
Temperatura do ambiente (°C): 24,6

Umidade do ambiente (%): 57

Tipo: A

Tempo de aplicagao da carga (s): 1

Carga (kg): 1

Utilizando as condi¢cdes da Tabela 14, encontramos resultados de dureza
como mostra a Tabela 15, na qual € uma dureza relativamente alta, lembrando que

a escala varia de 0 a 100.

Tabela 15: Resultados de ensaio de Dureza.

Medida Valor Média
1 71,0
2 71,5
3 70,5 70,8
4 70,0
5 71,0
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2.2.8 indice de Fluidez

indice de Fluidez ou MFI (Melt Flow Index) é uma medida da capacidade de um
polimero derretido fluir através de um orificio (comumente chamado de Matriz) sob
uma determinada pressdo e temperatura. E um importante parametro de
processamento que afeta a qualidade do produto final e a eficiéncia do processo.

O teste de indice de Fluidez é feito em um equipamento adequado (Figura 24)
e envolve a medigcao da quantidade de material fundido que flui através de uma matriz
em um determinado intervalo de tempo. A unidade de medida do MFI € gramas por

10 minutos (g/10 min). Quanto maior o MFI, mais fluido € o polimero.

Figura 24: Equipamento de MFI NZ Philpolymer, modelo XRL-400.

O MFI pode ser usado para monitorar a qualidade do polimero durante o
processamento. Uma diminuigdo no MFI pode indicar uma mudanga na viscosidade
do polimero, que pode afetar a qualidade do produto final. No entanto, € importante
observar que o MFI ndo € uma medida da qualidade geral do material polimérico, mas
sim um indicador da sua fluidez em um determinado processo.

Em um ensaio de MFI realizado na amostra B, as condi¢des para realizagao

estdo descritas na Tabela 16. Nesse ensaio, o calculo do MFI é feito através da
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equacdo: MF] = 222*™

, ha qual a constante 600 é o fator usado para converter
gramas por segundo em gramas por 10 minutos, m € a massa extraida da amostra,
em gramas e t € o tempo de corte, em segundos. O resultado entdo é dado em g/10

min, como mostra a Tabela 17.

Tabela 16: Condi¢cdes de ensaio de MFI.
Norma de referéncia: ASTM D1238:2023
Equipamento: NZ Philpolymer — XRL-400

Temperatura do ambiente (°C): 22,4
Umidade do ambiente (%): 50

Temperatura do ensaio (°C): 230

Tempo de pré-Aquecimento: 7 minutos

Tempo de corte: 5 segundos

Carga aplicada (kg): 2,16

Tabela 17: Resultados de ensaio de MFI.

Amostra MFI (g/10min) Média
1 14,11
2 14,11
3 13,68 14,28
4 14,83
5 14,69
2.2.9 Tragao

A tracdo € uma propriedade mecanica que mede a capacidade de um material
de resistir a aplicagdo de uma forga externa, forca essa que tende a estica-lo ou
deforma-lo em um sentido especifico. Em outras palavras, é a resisténcia de um
material a tragdo ou alongamento quando submetido a uma forga de tragao.

Em polimeros, a tracdo € uma propriedade muito importante, pois muitos
polimeros sao utilizados em aplicagdes onde a resisténcia a tragao é fundamental,

como em fibras téxteis, filmes plasticos, pecgas estruturais, entre outros.
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Para avaliar a tragcdo de um polimero, € comum utilizar um teste mecanico
conhecido como Teste de Tracdo. Esse teste é realizado em uma Maquina Universal
de Ensaios (Figura 25), na qual uma amostra do material € submetida a uma forga de
tragdo gradual e continua, e as mudangas na sua extensdo sdo medidas, geralmente,
em fungao da deformacado. A partir dos resultados obtidos, é possivel determinar a
resisténcia a tracdo do material, bem como outras propriedades mecanicas
importantes, como a elasticidade, a rigidez e a tenacidade. Por exemplo, o polietileno
de alta densidade (PEAD) € um polimero utilizado em diversas aplicagées, como em
tubos, tanques, recipientes, entre outros. A resisténcia a tracdo do PEAD é uma
propriedade importante, pois determina a capacidade do material de suportar a carga
em que é submetido. O PEAD tem uma alta resisténcia a tragdo, o que o torna

adequado para aplicagdes que exigem forga e resisténcia. [35]

Figura 25: Maquina Universal de Ensaios Instron EMIC, realizando um ensaio de

Tracao.
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A Tabela 18 mostra um exemplo de condi¢gdes que sdo seguidas em um ensaio
de Tracgao, na qual foi realizado em um corpo de prova ASTM D638 Tipo | da amostra
B e, pelo tipo de corpo de prova, a distancia entre as garras foi de 115 mm, uma vez

que a distancia entre garras depende diretamente do tipo de corpo de prova.

Tabela 18: Condicdes de ensaio de Tracgao.
Norma de referéncia: ASTM D638:2010
Equipamento: Instron EMIC — 23-30

Temperatura do ambiente (°C): 23,6
Umidade do ambiente (%): 49
Numero de corpos de prova: 5
Corpo de prova: ASTM D638 Tipo |

Largura do corpo de prova: (12,81 £ 0,03) mm

Espessura do corpo de prova: (3,29 + 0,01) mm

Preparagao do corpo de prova: Injegao

Célula de carga: 5 kN

Velocidade do ensaio: 50 mm/min

Distancia entre garras: 115 mm

A Figura 26 apresenta as curvas de tensdo em fun¢do da deformacgéo e a

Tabela 19 apresenta os resultados das propriedades mecanicas desse material.
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Figura 26: Curvas de Tensao vs. Deformagao da amostra.
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Percebe-se que quanto maior a deformagao na ruptura, mais ductil € o material.
Nesse caso o corpo de prova 1 € o mais ductil dentre os cinco (teve uma maior
deformagao sem que haja rompimento do mesmo). Além disso o moédulo elastico em
tracdo mostrado na Tabela 19 indica o qudo rigido é um determinado material,
mostrando que quanto maior o moédulo mais rigido sera esse material, como

consequéncia disso o material deforma menos, quebrando mais facilmente.

Tabela 19: Resultados do ensaio de Tragéao.

Corpo de prova Wodulo elastico em Deformacgao na ruptura (%)
Tragcao (GPa)
1 0,97 77,40
2 0,91 55,23
3 1,00 61,04
4 1,08 69,03
5 0,99 67,60
Média 0,99 66,06
2.2.10 Flexao

A flexdo de um determinado material é a capacidade do mesmo de dobrar ou
curvar sob tensdo, sem quebrar ou romper. Essa propriedade é importante em muitas
aplicagdes, como em pecgas de plastico, borracha e outros polimeros, onde a
capacidade de resistir a flexao é crucial para o desempenho do produto.

A flexdo é uma propriedade que esta diretamente relacionada a estrutura
molecular do material. Polimeros com cadeias longas tendem a ser mais flexiveis do
que aqueles com cadeias curtas e rigidas. Além disso, a presenga de ligagdes
quimicas entre as moléculas do polimero também pode afetar a flexibilidade do
material. [35]

Assim como na Tragao, a flexdo de um material é avaliada por um teste
mecanico conhecido como Teste de Flexao, realizado também em uma Maquina
universal de ensaios (Figura 27), na qual aplica-se uma forga sobre uma amostra do

material que esta apoiada em dois pontos de apoio, criando uma curvatura. A forca é
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aplicada gradualmente em uma taxa constante até que ocorra a ruptura ou até que

uma deformacéao pré-determinada seja atingida.

Figura 27: Maquina Universal de Ensaios Instron EMIC, realizando um ensaio de

Flexao.

Em um ensaio de Flexao, realizado na amostra B, algumas condigbes séo
seguidas, conforme mostra a Tabela 20. Nesse ensaio, a distancia entre os dois
pontos de apoio (span) deve ser calculada conforme a norma de referéncia, a qual

nesse caso € 16 vezes a espessura do corpo de prova.
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Tabela 20: Condi¢oes de ensaio de Flexao.
Norma de referéncia: ASTM D790:2017
Equipamento: Instron EMIC — 23-30

Temperatura do ambiente (°C): 24,4
Umidade do ambiente (%): 49

Numero de corpos de prova: 5

Comprimento do corpo de prova: (127 £ 2) mm

Largura do corpo de prova: (12,80 £ 0,03) mm

Espessura do corpo de prova: (3,34 + 0,02) mm

Célula de carga: 5 kN

Velocidade do ensaio: 1,4 mm/min

Span: 52 mm

A Figura 28 apresenta as curvas de tensao em fungao da deformacao a flexao

e a Tabela 21 apresenta os resultados da analise desse material.
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Figura 28: Curvas de Tensao vs. Deformacéo a flexao.

Nesse caso, assim como na tracado, quanto maior o modulo elastico em flexao
mais rigido € o material. Como indicado na Tabela 21, os valores dos modulos
elasticos em flexao sao bem préximos, indicando que os corpos de prova possuem

praticamente a mesma rigidez.
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Tabela 21: Propriedades mecanicas em Flexao.

Corpo de prova Médulo elastico em Flexao (GPa)
1 0,82
2 0,81
3 0,78
4 0,79
5 0,82
Média 0,80
Desvio padrao 0,02

3 CONSIDERAGOES FINAIS

O controle de qualidade de polimeros € uma pratica essencial na produgao de
materiais poliméricos de alta qualidade e confiabilidade. Ele é responsavel por verificar
se esses materiais estdo em conformidade com as normas técnicas, especificagdes e
requisitos dos clientes, garantindo que atendam aos critérios de desempenho e
seguranca estabelecidos.

Para isso, o controle de qualidade de polimeros utiliza uma variedade de testes,
técnicas e equipamentos sofisticados que avaliam as caracteristicas fisicas, quimicas
e mecanicas dos materiais. Esses testes sdo conduzidos em diferentes etapas do
processo produtivo, desde a sele¢cao das matérias-primas até o produto final, e visam
identificar possiveis problemas que possam afetar a qualidade dos polimeros.

Além de garantir a qualidade, o controle de qualidade também é importante
para a otimizagcao dos processos produtivos e a reducado de custos. Ao identificar
falhas e pontos de melhoria, é possivel realizar ajustes e corre¢gdes na producéo,
reduzindo o desperdicio e aumentando a eficiéncia. Com isso, o controle de qualidade
de polimeros desempenha um papel fundamental na garantia da qualidade dos

materiais poliméricos e na satisfagéo dos clientes.
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