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RESUMO

A utilizacdo de termoplasticos reforcados em pecas técnicas, produzidas pelo processo de
injecdo, tem crescido, alcancando destaque na industria de transformacdo polimérica. No
presente estudo, dois diferentes materiais (Lanxess e Technyl) de poliamida (PA 6) reforcados
com 30% em massa de fibra de vidro foram experimentados em distintas condicdes de
processamento, como: diferentes métodos de hidratacdo (Wet Pack e Imersdo nas condices,
imediata e apds 24 horas) e temperatura de molde a 60 °C e a 80 °C na injecdo. Buscando
definir o melhor desempenho de matéria-prima, e as condi¢cBes de hidratacdo que
propiciassem maior tenacidade e resisténcia do componente mecanico na juncdo de maca,
corpos de prova foram produzidos por injecdo nas condic¢des citadas. Como caracterizagéo,
foram realizados ensaios mecanicos de resisténcia a tracdo, resisténcia a flexdo, resisténcia ao
impacto e por anélise térmica, Calorimetria Diferencial Exploratéria (DSC). Nesse sentido,
com o auxilio de estudo estatistico das comparagdes mdultiplas, via ANOVA-Fisher, conclui-
se que o método de hidratacdo Wet Pack ndo é indicado, pois as amostras apresentaram baixa
tenacidade. Os ensaios de DSC ndo apontaram diferencas significativas no grau de
cristalinidade das amostras hidratadas nas temperaturas de molde de 60 °C e 80 °C. A anélise
da tenacidade e 0s ensaios de resisténcia a tracdo e flexdo evidenciaram que a melhor
condicdo de hidratacdo foi por imersdo ap0s 24 horas, e a resisténcia ao impacto apontou a
condicdo de hidratacdo por imersdao imediata como a melhor. Comparativamente, a matéria-
prima da marca Lanxess mostrou propriedades superiores ao material da marca Technyl no
ensaio de resisténcia ao impacto e tenacidade. Conclui-se entdo, que foi possivel definir as
melhores condicGes de processamento para maximizar a tenacidade do componente juncgéo de
macas, indicando o compdsito Lanxess injetado na temperatura de molde 80 °C e hidratado
por imersdo imediata ou ap6s 24 horas com o melhor desempenho.

Palavras-chave: Poliamida 6, hidratacdo, temperatura de molde, tenacidade, desempenho
térmico.



ABSTRACT

The use reinforced thermoplastics in technical parts, produced by the injection process, has
grown, reaching prominence in polymer transformation industry. In this study, two different
materials (Lanxess and Technyl) made of polyamide (PA 6) reinforced with 30% by mass of
glass fiber were tested in different processing conditions, such as: different methods wetting
(Wet Pack and Immersion in the conditions, immediate and after 24 hours) and mold
temperature at 60 ° C and 80 ° C in the injection. Aiming to define the best performance of
raw material, and hydration conditions that provided greater toughness and strength of the
stretcher junction mechanical component, test specimens were produced by injection under
the mentioned conditions. As characterization, mechanical tests of tensile strength, flexural
strength, impact strength and thermal analysis by Exploratory Differential Calorimetry (DSC),
were performed. In this sense, with aid statistical study of multiple comparisons, by ANOVA-
Fisher, it was concluded that the Wet Pack hydration method is not indicated, since the
samples presented low tenacity. The DSC assays did not show significant differences in
crystallinity degree of the hydrated samples at mold temperatures of 60 ° C and 80 ° C.
Tenacity analysis and tensile and flexural strength tests showed that the best hydration
condition it were by immersion after 24 hours, and the impact strength indicated the
immediate immersion condition as the best. Comparatively, raw material Lanxess brand
showed upper properties to the material Technyl brand in impact strength test and toughness.
It was possible to conclude the best processing conditions to maximize the stretcher junction
component strength, indicating the Lanxess composite injected at mold temperature 80 ° C
and hydrated by immediate immersion or after 24 hours as best process.

Keywords: Polyamide 6, hydration, mold temperature, toughness, thermal performance.
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1 INTRODUCAO

1.1 CONTEXTUALIZACAO

As poliamidas sdo polimeros de engenharia que possuem caracteristicas de elevada
resisténcia mecénica e quimica, tornando-se adequadas para aplicacbes em condi¢cdes de
trabalho severas, sendo, por isso, muito utilizadas na industria. A baixa viscosidade que
apresentam potencializa a escolha da moldagem por injecdo como processo viavel em
contexto industrial. Por outro lado, as poliamidas sdo sensiveis a umidade o que afeta a sua
estabilidade dimensional quando em excesso, porém tornam-se frageis quando desidratadas
(FAUSTINO, 2014).

A quantidade de agua absorvida pelas poliamidas é significativa e depende das
condigdes do ambiente, tais como, temperatura e umidade relativa, pois séo condi¢es que
influenciam fortemente as propriedades fisicas, térmicas e mecéanicas dos compdsitos.

A absorcdo de agua é um processo lento e muito dependente das condicdes de
temperatura e de umidade do meio a que o material estad exposto. Em temperatura ambiente e
umidade relativa de 50%, as poliamidas podem levar até um ano para atingir o equilibrio em
torno de 2 — 3% em massa de umidade. A umidade também pode provocar hidrélise da
poliamida a altas temperaturas, tornando necessario que o material seja previamente seco
antes de ser processado (NOVELLO, 2010).

A moldagem por injecdo é um dos processos de transformacdo de polimeros mais
importantes da industria polimérica na atualidade, neste contexto, o trabalho visa estudar a
hidratacdo pds-injecdo em composito de poliamida 6 (PA) com fibra de vidro 30%, a fim de
verificar suas propriedades quimicas, fisicas e mecéanicas resultantes dos diferentes métodos
de hidratacdo.

Neste contexto, foram estudados diversos aspectos vivenciados na empresa SAS
Plastic Ltda., com relacdo a determinacdo do melhor processo de hidratacdo do composito de
poliamida 6 com de fibra de vidro 30% buscando determinar o melhor desempenho de um

componente mecanico chamado “Juncéo de maca” que pode ser observado na Figura 1 (a).
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Figura 1 — (a) Componente mecanico “Juncdo de maca” sem ruptura, (b) componente
mostrando a regido de fratura.

(b)

(a)

Fonte: Elaborado pelo autor (2017)

A funcdo do componente é efetuar a juncdo dos tubos que compde a base com
rodizios de uma maca. A regido tipica da fratura do componente localiza-se junto ao encaixe
dos rodizios, essa fratura foi observada assim que a maca foi retirada da embalagem. Na
Figura 1 (b) é possivel observar a regido de fratura.

Como solucédo deste problema técnico, foram realizadas alteragdes geométricas ndo
descritas neste trabalho, alteracGes no processamento e no tipo do material que foi objeto de
estudo desta dissertacao.

Portanto, neste trabalho, foram propostas condi¢cbes de processamento que
contemplassem resisténcia mecénica e tenacidade, exigida pelo componente mecénico em
condicdes de uso. Também foram avaliados dois materiais distintos (compaositos de poliamida
6 com de fibra de vidro 30%) com o objetivo de reducédo de custo, pois 0 material candidato a
substituto (Technyl - Rhodia) custa em torno de 30% menos em relacdo ao atual (Durethan -

Lanxess).

1.2 JUSTIFICATIVA

Com o objetivo de definir qual o material que apresenta as melhores propriedades
(resisténcia mecénica e tenacidade) necessarias ao desempenho do produto, e as condi¢bes
ideais de hidratacdo, serdo estudadas quatro condic¢des de hidratagdo e duas temperaturas de
molde.

Este estudo permitira que a empresa crie uma base de dados que propicie as melhores
condigcdes de processamento para o referido componente e demais pegas que utilizem o

mesmo composito.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Este trabalho tem como objetivo identificar o melhor método de hidratacdo para

pecas injetadas comparando a resisténcia ao impacto e a tenacidade de dois compdésitos de

poliamida 6 com de fibra de vidro 30%.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Os objetivos especificos sdo apresentados a seguir:

a)

b)

revisdo bibliografica sobre poliamidas, absor¢do de agua nos polimeros e
cristalinidade;

realizar um planejamento experimental contemplando corpos de prova em
condicbes de processo similares para dois compositos de poliamida 6 com de
fibra de vidro 30%;

planejar distintas condicdes de hidratacdo para os corpos de prova gerados;
avaliar as propriedades mecénicas através dos ensaios de tragdo, flexdo e
impacto;

avaliar a fase cristalina dos materiais através de calorimetria exploratoria
diferencial (DSC - differential scanning calorimeter);

avaliar e comparar as propriedades dos dois tipos de composito PA 6 aplicando

principios estatisticos.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 COMPOSITOS REFORCADOS COM FIBRAS

A norma ASTM D3878 (AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND
MATERIALS, 2015) define um material compoésito como uma substéncia formada de dois ou
mais materiais, insolUveis um no outro, combinados com o objetivo de formar um material de
engenharia utilizavel, que possua certas propriedades nao presentes nos materiais
separadamente.

Compdsitos poliméricos sdo constituidos por uma fase continua, chamada de matriz
polimérica, responsavel pela estrutura do compdsito, e uma fase descontinua, que fica dispersa na
matriz, responsavel por modificar propriedades do material polimérico ou apenas reduzir custos
(NETO; PARDINI, 2006).

A obtencdo de compdsitos e nanocompositos com fibras de vidro, particulas
inorganicas, fibras vegetais e argilas sdo as formas mais comuns de refor¢o, para as PA
segundo a literatura (OLIVEIRA et al., 2015; GULU; OZDEMIR; OZDEMIR, 2006; SILVA
etal., 2013; Ll etal., 2013; SANTOS et al., 2007)

Os principais objetivos no desenvolvimento de compositos reforcados com fibras é
aumentar a resisténcia e/ou rigidez com o menor peso especifico possivel. Essas
caracteristicas sdo indicadas pela resisténcia especifica (razdo entre o limite de resisténcia a
tracdo e o peso especifico) e modulo especifico (razdo entre 0 modulo de elasticidade e o peso
especifico) (CALLISTER; RETHWISCH, 2016).

Os compdsitos reforcados com fibras estdo divididos em duas categorias: fibras
longas (continuas) e fibras curtas (descontinuas). De um modo geral, fibras curtas apresentam
comprimento inferior a 50 mm, e as longas acima de 50 mm (DAMIANI, 2013; RABELLO,
2000; RAI; SINGH, 2003; WIEBECK; HARADA, 2005; LIANG, 2013).

A producdo de compositos de matriz polimérica com fibras curtas apresenta
caracteristicas muito relevantes, como a facilidade e baixo custo de processamento, além de
possibilitar a producéo de pecas com geometrias complexas, o que ndo € possivel quando se
utiliza as fibras continuas (DAMIANI, 2013).

Conforme demonstrado na Figura 2 as propriedades finais dos compositos refor¢ados
com fibras sdo consequéncia de muitos fatores, sendo os principais: (a) concentragdo, (b)
dimensdo, (c) forma, (d) distribuicdo e (e) orientacdo das fibras além da adesdo fibra/matriz
(CALLISTER; RETHWISCH, 2016; XANTHQOS, 2010).
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Figura 2 — Representacdo esquematica das varias geometrias e
distribuicbes das particulas dispersas na matriz polimérica

Fonte: CALLISTER; RETHWISCH (2016).
3.1.1 Composito de poliamida com fibra de vidro

Os artefatos confeccionados em poliamidas sdo os maiores consumidores de fibra de
vidro como refor¢o, a incorporacao de 10% a 50% de fibra de vidro na poliamida aumenta
significativamente a sua resisténcia a tracdo, melhora sua estabilidade dimensional e térmica
em elevadas temperaturas (CAMARGO, 2012).

A influéncia da incorporacdo da fibra de vidro nas propriedades das poliamidas ja foi
apresentada em artigos cientificos, citando principalmente analises termogravimétricas, as
quais revelaram que a aplicacdo de fibra de vidro permite melhorar a estabilidade térmica dos
compdsitos. No entanto analises de calorimetria exploratéria diferencial relataram que a
adicdo de fibra de vidro na matriz polimérica diminui significativamente o grau de
cristalinidade, verificaram-se reducdes de cerca de 5% no grau de cristalinidade
(CAMARGO, 2012).

Através de ensaios mecanicos para determinacdo das propriedades mecanicas foi
possivel observar que a temperatura de transicdo vitrea é sensivel a absorcdo de umidade
(reduz na presenga de umidade). Porém, a adicdo de fibra de vidro na poliamida 6,6 resulta
num aumento significativo na resisténcia do material, a medida que a deformacéo associada a
fratura diminui, (FAUSTINO, 2014).

Quando a adeséo fibra-matriz é fraca, fendas se formam na interface provocando
fratura prematura, por outro lado, se as propriedades mecéanicas melhoram significativamente

com a adicéo de fibras significa que adesao fibra-matriz é forte (CAMARGO, 2012).
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As propriedades mecénicas de um compésito reforcado dependem do tipo de
polimero, da razdo de aspecto da fibra, da sua concentracdo, da sua dispersdo e da sua
orientacdo (CAMARGO, 2012).

3.2 POLIAMIDAS

De acordo com Aratjo (2002), as poliamidas (PA) ou Nylons®, nome pelo qual séo
comercialmente conhecidas, foram os primeiros materiais reconhecidos como termoplasticos
de engenharia, devido as excelentes propriedades mecénicas que permitem que as poliamidas
sejam utilizadas em condigdes de exposicdo ao calor e contato com solventes organicos, ou
ainda em aplicacbes que anteriormente eram atendidas somente por materiais metalicos
(WIEBECK; HARADA, 2005).

Wallace H. Carothers da DuPont CO foi o responsavel por sintetizar as poliamidas
em 1935, inicialmente o seu uso foi dominado por aplicacGes na forma de fibras téxteis. A
partir de 1941 outros produtos obtidos por extrusdo e injecdo foram desenvolvidos, sendo
largamente difundidos somente em 1950 (CAMARGO, 2012).

A estrutura molecular das poliamidas se caracteriza pela repeticdo de grupos
funcionais amida (-CONH-) ao longo da cadeia polimérica intercalados por sequéncias de
grupos metilenos (-CHy-). Tais polimeros sdao denominados de poliamidas alifaticas, enquanto
qgue as poliamidas que apresentam anéis benzénicos em suas unidades de repeticdo sdo
poliamidas aromaticas (ARAUJO, 2002).

Ainda segundo Araujo (2002) na sua nomenclatura mais usual, as poliamidas
apresentam numeros que indicam o nimero de atomos de carbono presentes entre 0s grupos
amida do polimero. O primeiro algarismo indica o nimero de atomos de carbono presentes na
diamina usada como mondmero, enquanto que o segundo algarismo indica 0 numero de
atomos de carbono do é&cido dicarboxilico. No caso de poliamidas produzidas por
aminoacidos, a nomenclatura indica 0 ndmero de atomos de carbono presentes no
aminoacido. Portanto, PA 4,6, PA 6,6, PA 6,10, PA 6,12, assim com PA 6, PA 7, PA 11 e PA
12 séo alguns polimeros que fazem parte da familia das poliamidas.

As poliamidas alifaticas apresentam estrutura linear que contém os grupos polares
amidas, que estdo espacados em intervalos regulares ao longo da cadeia polimérica, iSso
permite uma cristalizacdo parcial do polimero com elevada atracdo intermolecular. As
sequéncias metilénicas presentes nas moléculas das poliamidas conferem flexibilidade

molecular nas regibes amorfas do polimero, em temperaturas acima da temperatura de
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transicéo vitrea (Ty). A combinacéo destas duas caracteristicas resulta em um material de alta
tenacidade e Gtimo desempenho mecanico (ARAUJO, 2002). A Figura 3 ilustra a reacio de

polimerizacéo por abertura de anel da poliamida 6 (PA 6).

Figura 3 — Reacdo de polimerizacdo por abertura do anel da poliamida 6
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Fonte: ARAUJO (2002).

As propriedades fisicas e mecéanicas das poliamidas sdo afetadas pelo grau de
cristalinidade do polimero. Diferente de outros materiais, as poliamidas podem variar o grau
de cristalinidade em 40%, dependendo das condicBes de processamento. A poliamida 6, por
exemplo quando resfriada lentamente pode atingir 50 a 60% de cristalinidade, ao passo que
com resfriamento rapido em pecas de reduzidas espessuras, 0 grau de cristalinidade pode ser
de apenas 10%.

Nos polimeros parcialmente cristalinos, as propriedades do material sdo dependentes
ndo s do grau de cristalinidade, mas também do tamanho médio, distribuicdo de tamanhos e
orientacdo dos cristalitos formados. Diferentes estruturas morfologicas podem ser produzidas
de acordo com o método de processamento. Em solidificacdes com resfriamento lento,
cristalitos do tipo esferulitos podem ser gerados, ja resfriamentos bruscos, geram apenas finas
estruturas agregadas.

No processo de injecdo de materiais poliméricos, o material é solidificado no
interior do molde, onde a camada superficial é resfriada mais rapidamente do que o nucleo,
acarretando um grau de cristalizacdo maior, menos imperfei¢cbes cristalinas com maior

homogeneidade na morfologia do interior da peca (ARAUJO, 2002).

3.2.1 Poliamida 6

A PA 6 é um polimero polar alifatico linear, sua funcionalidade estd diretamente

ligada aos grupos amida (-CO-NH). Submetida a altas temperaturas apresenta boas
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propriedades mecéanicas como modulo de elasticidade e estabilidade dimensional (DAMIANI,
2013).

A PA 6, juntamente com a PA 6,6, sdo as poliamidas de maior consumo no mercado,
sdo empregadas com sucesso em pecas de engenharia além das areas de fibras e filmes (LA
MANTIA et al., 1998).

Produtos em PA 6 sdo utilizados numa ampla gama de aplicagGes principalmente na
industria automotiva e elétrica, utilizadas em sua maior parte em regides que atingem
temperaturas elevadas (BNDES, 2014). Isso se deve nao sé pelas excelentes propriedades do
material e sua facilidade de processamento, mas também pela boa aparéncia dos injetados. Por
outro lado, as poliamidas sdo altamente higroscopicas e sensiveis ao entalhe, ou seja, sdo
ducteis quando ndo entalhados, mas fraturam de maneira fragil quando entalhados, devido a
sua baixa resisténcia a propagacdo da trinca (OLIVEIRA; LAROCCA,; PESSAN, 2012).

A adicgdo de fibra de vidro aumenta a estabilidade dimensional da PA 6, tornando
possivel a moldagem por injecdo de diversas pecas técnicas com tolerancias muito pequenas.
Isso porque esse material possui tendéncia a absorver umidade em equilibrio com o ambiente
e de apresentar comportamento fragil em baixas temperaturas, principalmente abaixo da
temperatura de transicdo vitrea (Ty) e na presenca de entalhe, geralmente reduz a sua
estabilidade dimensional e resisténcia ao impacto (KOHAN, 1995; WIEBECK; HARADA,
2005).

Os valores maximos de absorcdo de agua na PA 6 chegam a 9,5% de ganho de
massa, quando em equilibrio imersas em agua. Em ambientes com umidade relativa do ar na
faixa de 50%, o ganho de massa fica em torno de 2,8%. As poliamidas menos sensiveis a
umidade séo: PA 6,12, PA 11 e PA 12 (DAMIANI, 2013).

3.3 CRISTALINIDADE DOS POLIMEROS

Polimeros devido ao seu tamanho ou massa molecular elevada sdo geralmente
semicristalinos, com regifes cristalinas dispersas no material amorfo restante. As regides
amorfas sdo resultantes de qualquer desordem ou falta de alinhamento na cadeia, sendo uma
condi¢do muito comum ja que a torcdo, dobras e enrolamentos das cadeias impedem a correta
ordenacdo de todos os segmentos de todas as cadeias. Outros efeitos estruturais também tém
influéncia sobre a determinagdo da extensdo da cristalinidade (CALLISTER; RETHWISCH,
2016). O grau de cristalinidade pode variar desde completamente amorfo até

aproximadamente 95% cristalino. A Figura 4 ilustra de forma simplificada as regides amorfas
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e cristalinas de um polimero semicristalino.

Figura 4 — Representacdo esquematica de diferentes regides em um polimero semicristalino.
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Fonte: CARVALHO (2016).

A densidade de um polimero cristalino é comparativamente maior que o amorfo do
mesmo material e com a mesma massa, uma vez que as suas cadeias estardo mais densamente
compactadas na estrutura cristalina. O grau de cristalinidade pela massa pode ser determinado

a partir da densidade, de acordo com a Equagé&o 1:

% cristalinidade = %. 100 (1)

Sendo p. a densidade do polimero perfeitamente cristalino, pe representa a densidade
do polimero para o qual o percentual de cristalinidade deve ser determinado, p, € a densidade
do polimero totalmente amorfo. Os valores de p, € p. devem ser medidos utilizando-se outros
meios experimentais (CALLISTER; RETHWISCH, 2016).

O grau de cristalinidade de um polimero esta diretamente ligado a taxa de
resfriamento durante o processo de solidificacdo e a configuragdo da cadeia. Durante a
cristalizacdo com o resfriamento através da temperatura de fusdo, as cadeias encontram-se
entrelacadas e embaracadas no liquido viscoso, precisando assumir uma configuragdo
ordenada, para que isso ocorra, deve ser dado um tempo suficiente para que as cadeias se
movam e se alinhem umas em relagéo as outras (CALLISTER; RETHWISCH, 2016).

A estrutura molecular e a configuracdo da cadeia, também influenciam a habilidade
de cristalizacdo de um polimero, quando maior o grau de cristalinidade, maior é a organizacdo
das cadeias do polimero (WIEBECK; HARADA, 2005).

A relacdo entre o grau de cristalinidade e o teor de umidade do polimero € um fator

delicado, pois apresentam efeitos opostos nas propriedades fisicas, quimicas e mecéanicas das
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poliamidas (WIEBECK; HARADA, 2005).

O grau crescente de cristalinidade do polimero influéncia diretamente em
propriedades como: aumento da rigidez, maior tensdo de ruptura, maior densidade,
estabilidade dimensional (mais estavel), T (temperatura de fuséo) e Ty (temperatura de
transicdo vitrea) maiores, resisténcia quimica (menor solubilidade dos cristais), resisténcia a
abrasdo, tracdo e modulo, maior temperatura de utilizacdo (maior energia para fundir em
virtude das suas cadeias ordenadas), diminuicdo da resisténcia ao impacto (materiais mais
rigidos), menor alongamento na ruptura e aparéncia mais opaca (KLATA; VAN DE VELDE;
KRUCINSKA, 2003).

Em contrapartida, se a absorcdo de agua reduz o grau de cristalinidade, deteriorando
as caracteristicas do polimero, apresenta, porém a vantagem de superior tenacidade e
resisténcia ao impacto (WIEBECK; HARADA, 2005).

Presente na estrutura molecular das poliamidas os grupos amidas (-CO-NH-)
espacados por sequéncias hidrocarbonicas, resultam em ligacGes de hidrogénio entre as
cadeias poliméricas. Esse tipo de interacdo permite que a cristalizacdo das cadeias poliméricas
das poliamidas aconteca numa conformacdo zig-zag planar compacta, com ligacdes de
hidrogénio entre elas. Essa forte atracdo intermolecular resulta em polimeros com alto ponto
de fus&o. As unidades repetitivas que possuem menor distancia entre os grupos amida, (maior
quantidade de ligacOes de hidrogénio) e, consequentemente, aumentam a capacidade de
cristalizacdo e também a resisténcia mecanica e térmica apresentando, porém, a desvantagem
de uma maior absorcdo de dgua. A interacdo entre o grau de cristalinidade e o teor de umidade
do polimero é um ponto critico, visto que estes dois fatores apresentam efeitos opostos nas
propriedades fisicas, quimicas e mecanicas das poliamidas (WIEBECK; HARADA, 2005).

O grau de cristalinidade das poliamidas é notavel nas propriedades fisicas do
material, no entanto, o efeito da cristalinidade ndo pode ser abordado de modo independente
da absorcdo de agua pelas poliamidas, devido a natureza higroscépica das ligacGes de
hidrogénio que se transformam em hidroxilas. A presenca de &gua funciona como
plastificante no polimero, separando as cadeias e diminuindo a cristalinidade e temperatura de
transicdo vitrea (Tg) do polimero (WIEBECK; HARADA, 2005).

O impacto da cristalinidade sobre as propriedades das poliamidas faz com que a sua
determinacéo seja crucial, ou seja, de um lado, 0 aumento na cristalinidade significa superior
resisténcia mecanica, térmica e a abrasdo, alta dureza e boas propriedades quimicas. Por outro
lado, a absorcdo de agua reduz o grau de cristalinidade, que por sua vez reduz a rigidez e

resisténcia mecéanica do polimero, porém, aumenta a resisténcia ao impacto e a tenacidade
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(NOVELLO, 2010; WIEBECK; HARADA, 2005).

Durante a moldagem por injecdo, a massa fundida do polimero é forcada sob altas
pressdes para dentro do molde ou cavidade, que é resfriado abaixo do ponto de fusdo do
polimero fazendo com que o polimero congele, resultando assim em uma parte solida da
forma desejada.

A temperatura na qual o molde é mantido é uma importante variavel de processo,
particularmente para polimeros semicristalinos, uma vez que comanda a transferéncia de calor
entre o polimero e o molde e, em dltima instancia, controlara o processo de cristalizacéo,
consequentemente, a temperatura do molde afeta as propriedades fisicas e mecénicas da peca
injetada (FORNES; PAUL, 2003; HARADA, 2004).

Conforme mencionado por Harada (2004) durante o processo de resfriamento de um
polimero semicristalino as cadeias moleculares aproximam-se umas das outras e comegcam a
formar cristalinos (pequenas regides de regularidade). Quanto mais lento for o resfriamento
maior € o numero de moléculas que conseguem se ordenar e formar cristalitos,
consequentemente, a cristalinidade resultante é alta e a contracdo também.

Além da transferéncia de calor, as tensGes de cisalhamento impostas sobre o
polimero fundido sdo um fator importante no processo de cristalizacdo. Graus elevados de
estresse, particularmente na superficie do molde, fazem com que as cadeias de polimero se
alinhem na diregéo do fluxo, facilitando assim a cristalizag&o.

Segundo Fornes e Paul (2003) geralmente, a camada mais externa sofre um
resfriamento rapido, enquanto o nucleo da parte moldada experimenta taxas de resfriamento
mais lentas e menos estresse, devido as diferencas de refrigeracdo e velocidade. As
propriedades entre o nicleo da parte moldada e a camada externa podem ser significativas nos
termoplasticos semicristalinos reforcados com fibra de vidro, ou seja, a camada externa e o
nucleo diferem tanto na cristalizacdo quanto na orientacéo.

A regido externa dos termoplasticos semicristalinos contém apenas a forma
y-cristalina, isto se deve em grande parte devido ao resfriamento rapido da camada externa a
baixas temperaturas e mobilidade limitada da cadeia, a regido central por outro lado, contém
ambas as formas cristalinas a e y (FORNES; PAUL, 2003).

3.3.1 A determinagéo quantitativa da cristalizagdo de um polimero semicristalino

Polimeros semicristalinos possuem uma estrutura que € muito sensivel a condicoes

de processos e tratamentos termomecanicos. A fracdo de massa da fase cristalina &
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particularmente dependente do processamento devido aos efeitos de texturizagéo e orientacao
da cadeia (MILLOT et al, 2015).

Segundo MILLOT et al, (2015), o resfriamento rapido apds o processo de fusédo
geralmente torna o indice de cristalinidade (Xc) menor, principalmente no caso de polimeros
que tem baixa cinética de cristalizacdo. Isso pode ser prejudicial para as caracteristicas fisicas
e as propriedades de utilizacdo das pecas injetadas. No caso de polimeros que possuem
temperatura de transicdo vitrea acima da temperatura ambiente, a cristalizacdo pode ser
totalmente inibida em resfriamento rapido.

A determinacdo quantitativa da cristalizagdo de um polimero semicristalino depois
do processamento termomecanico é obrigatéria para a compreensdo de suas propriedades.
Véarios métodos podem ser utilizados para esse objetivo: calorimetria exploratdria diferencial
(DSC), medicbes de densidade, espalhamento de raios-X, ressonancia magnética nuclear,
espectroscopia Raman e infravermelho (MILLOT et al, 2015).

A calorimetria exploratoria diferencial (DSC) é uma das técnicas mais utilizadas para
medir a cristalinidade na inddstria dos polimeros. A principal fonte de erro no indice cristalino
(Xc) de artigos poliméricos de baixa cristalinidade é o desenvolvimento de cristalinidade
adicional durante a varredura DSC (KHANNA; KUHN, 1997).

Ainda segundo MILLOT et al, (2015), o método de DSC baseia-se na medi¢do da
energia (calor) fornecida a uma taxa constante ao material para que seja possivel a fusdo de
sua fase cristalina. Um grande inconveniente desse método é que fases termodinamicamente
instaveis presentes no material podem se reorganizar em fases estaveis durante o DSC.
Portanto, a fusdo endotérmica ndo fornece informac@es na verdadeira estrutura do material ja
que o mesmo combina a fusdo de ambos 0s cristais iniciais com a reorganizacéo de outros.

Polimeros semicristalinos aromaticos, alguns poliésteres alifaticos e poliamidas
alifaticas (5 e 6), sdo tipicos polimeros submetidos a cristalizacdo restrita sob resfriamento
rapido. Durante a varredura de calor da anélise de DSC, a cristalizacdo a frio pode ocorrer
acima da temperatura de transicéo vitrea (T4) (MILLOT et al, 2015).

De acordo com MILLOT et al, (2015), assumindo que o DSC estd previamente
ajustado as analises, é relativamente facil determinar a quantidade de matéria envolvida nos
processos de fusdo e cristalizacdo por resfriamento. Avaliar a verdadeira cristalinidade do
material original é simples, geralmente considera-se que o calor especifico ou entalpia de
fusdo, AHm®, e a temperatura especifica de cristalizacdo AHc® do material 100% teoricamente
cristalino tém o mesmo valor absoluto no equilibrio da temperatura de fusdo Ty,°.

Contudo, o intervalo de temperatura entre a cristalizacdo e fusdo é muito grande,
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tipicamente 100°C ou mais para o tipo de polimeros previamente mencionados. (MILLOT et
al, 2015).

Os fatores que contribuem para a falha do DSC na medicdo de baixos niveis de
cristalinidade em poliamidas sdo identificados como sendo: cristalizagdo silenciosa entre a
transicéo vitrea (Tg) e fusdo (Ty). Dificuldades em embalar uma amostra de poliamida sem
umidade (em vestigios de umidade ha uma ampla cristalizacdo endotérmica concorrendo com
uma ampla cristalizacdo exotérmica), e uma exotermia sub-Tm, especialmente em poliamidas
de baixa cristalinidade, devido ao relaxamento induzido pelo processamento. Esses fatores,
especificos para poliamidas, mascaram a observacéo da cristalizacdo a frio e levam a indices
substancialmente maiores do que cristalinidade real (KHANNA; KUHN, 1997).

3.4 ABSORCAO DE AGUA NOS POLIMEROS

A absorcdo e a presenca de umidade na estrutura polimérica é um dos fatores que
causam envelhecimento do material, alterando além da aparéncia fisica as propriedades
térmicas, Opticas, elétricas, fisicas e quimicas. Além disso, a absorcdo principalmente de agua,
pode causar alteracOes diretas nas propriedades mecanicas, tais como: elasticidade, resisténcia
a tracdo, resisténcia ao impacto, (KRZYZAK, GASKA E DULEBA, 2013).

Segundo Krzyzak, Gaska e Duleba (2013), além de alteracdes nas propriedades
mecanicas, caracteristicas como massa e dimensdes dos produtos podem ser alteradas, o
estresse causado pelo entumescimento do material pode conduzir a danos no elemento ou a
toda estrutura. A estabilidade dimensional é particularmente importante nos componentes com
tolerancias muito pequenas, a melhoria da estabilidade dimensional dos materiais hidrofilicos
é afetada pela adicdo de carga, como fibra de vidro, por exemplo.

De acordo com Benaarbia, Chrysochoos e Robert (2016) na interface entre fibras e
matriz ocorre uma tentativa de restringir o inchaco através rigidez das fibras. A plastificacdo
do polimero por meio do deslocamento das moléculas e enfraquecimento da interface entre
fibra e matriz também é uma das consequéncias da absor¢do de agua, sendo este efeito
reversivel.

O principal processo de degradacdo das poliamidas acontece por cisdo de cadeias,
onde as ligacdes quimicas localizadas no grupo amida séo quebradas por uma energia superior
a energia da ligagdo, sendo esta energia propiciada de diferentes formas, como luz, radiagéo,
calor ou cisalhamento. A presenca de umidade é um dos fatores que facilita a degradacdo das

poliamidas, levando ao processo de hidrolise em altas temperaturas, onde a molécula de agua
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reage com 0S grupos quimicos presentes na molécula, causando quebra de ligacao e adigdo de
oxigénio e de hidroxila a cada um dos grupos restantes. Isso justifica o fato de as PA serem
rigorosamente secas antes do processamento (DE PAOLLI, 2008).

Krzyzak, Gaska e Duleba (2013) afirmam ainda que o material imido € também
mais permeavel a gases, para CO, a permeabilidade da PA 6 imida € trés vezes maior do que
para a PA 6 seca. A presenca de umidade na estrutura do material também influencia a
deterioracdo das propriedades térmicas de isolamento e dielétricas.

A absorcdo de agua nos polimeros é um aspecto importante no processo de
transformacéo principalmente no processo de moldagem por injecdo. Materiais hidrofobicos
tais como poliestireno (PS), polietileno (PE), polipropileno (PP), policloreto de vinila (PVC)
tém absorcdo minima de agua, polimeros semicristalinos como poliéxido de metileno (POM),
poliamida (PA), poli tereftalato de etileno (PET), polibutileno tereftalato (PBT) tém
propriedades superiores aos materiais amorfos, contudo, devido as propriedades higroscépicas
podem levar 4gua para dentro da estrutura (KRZYZAK, GASKA E DULEBA, 2013).

Durante o processamento de materiais poliméricos, o nivel de umidade ndo deve
exceder os valores limite, se o processo de moldagem por injecdo utiliza granulos umidos a
hidrélise conduz a mudancas estruturais no polimero (degradacdo) e resulta na deterioracdo
das propriedades mecanicas, particularmente na tenacidade e resisténcia conforme
mencionado por Silva, Tognana e Salgueiro (2013).

A presenca de umidade excessiva reduzira a viscosidade do polimero, 0 que € a causa
de muitos problemas de processamento, além é claro de afetar a aparéncia da peca.

De acordo com Harada (2004) a fim de alcangar um processo de injecdo com alta
qualidade nos produtos acabados algumas a¢fes preventivas devem ser tomadas:

a) realizar o processo de secagem nos granulos de material polimérico;

b) armazenar os materiais poliméricos em sacos de embalagem com uma camada

especial de aluminio para limitar a penetracdo de umidade para o interior;

c) selar a embalagem;

d) utilizacdo de funil fechado.

Medidas preventivas podem reduzir significativamente o teor de umidade, mas
devido a propriedades higroscopicas de alguns materiais é frequentemente necessario um
processo de secagem de material antes do processamento.

A PA 6 e a PA 6,6 atingem a tenacidade 6tima apds serem estabilizadas com 1-2%
de umidade, sendo assim seus produtos ndo podem ser colocados imediatamente em servigo.

Apdls serem injetadas, as pecas devem ser hidratadas para que possam adquirir todas as
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propriedades caracteristicas das poliamidas. Literaturas sugerem imersdo em banhos de
ambiente ndo oxidante (ceras e 6leos lubrificantes) a temperaturas entre Ty, e Ty do polimero.
No entanto, o custo elevado e a dificuldade de limpeza das pecas fazem com que as industrias
priorizem pela hidratacdo em banho de 4gua quente (WIEBECK; HARADA, 2005).

Na figura 5 é possivel observar que a molécula de agua ao ser absorvida pela
poliamida aumenta o espagamento entre as moléculas poliméricas, aliviando as tensdes

intermoleculares.

Figura 5 — Esquema da interacdo intermolecular da dgua pelas poliamidas.

Fonte: WIEBECK; HARADA (2005)

3.5 PROPRIEDADES MECANICAS

As propriedades mecénicas sdo pardmetros ou caracteristicas do material que
compreendem a resposta dos materiais as influéncias mecanicas externas, manifestadas pela
capacidade de desenvolverem deformacdes reversiveis e irreversiveis, e resistirem a fratura. A
natureza dessa resposta depende da temperatura e do tempo, bem como da estrutura do
material, da massa molar e das condicGes de ensaio e preparacdo da amostra (FACTORI,
2009; AKCELRUD, 2007).

Materiais poliméricos, em niveis normais de tensdo, apresentam comportamento
mecanico visco elastico, ou seja, um comportamento intermediario ao elastico e ao viscoso. A
contribuicdo eléstica e viscosa para 0 comportamento mecanico do polimero depende da
temperatura e da escala de tempo do experimento (CASSU; FELISBERTI, 2005;
AKCELRUD, 2007).

As propriedades de tensdo constituem-se nos mais importantes indicadores da
resisténcia mecanica de um material. O modulo de elasticidade e essencialmente uma medida
da rigidez do material, sendo muito util na escolha de um polimero para uma dada aplicacéo.

Pode-se estabelecer que o material ideal para certo produto deva exibir
comportamento, quando em uso normal, idéntico ao observado na regido em que o modulo é
medido. Desta forma seria possivel analisar a manutencdo das caracteristicas elasticas

(deformacéo proporcional a tenséo), em condicOes de servico.
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A deformacdo (¢) é a medida da ductilidade de um material, determinada em um
teste de resisténcia a tracdo, é o aumento no comprimento Gtil medido apos a ruptura dividido
pelo comprimento Gtil original, uma maior deformacdo indica uma maior ductilidade
(FREDEL; ORTEGA; BASTOS, 2015).

A tenacidade é uma medida da energia necessaria para romper o polimero, e pode ser
avaliada por meio da medida da &rea sob a curva tensdo versus deformacdo do polimero
(CANEVAROLO JUNIOR, 2003).

4 MATERIAIS E METODOS

4.1 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

De acordo com Galdamez (2002), os processos de fabricacdo das industrias
envolvem diversos fatores e niveis de regulagens, que exercem influéncia direta na qualidade
dos produtos. Uma dificuldade comum nas empresas ao realizar experimentos € a necessidade
de estudar de forma simultanea o efeito desses fatores com diferentes niveis de regulagens.

E comum utilizar técnicas de planejamento de experimentos para avaliacio e
melhoria de um determinado produto ou processo que sofre influéncia de um ou mais fatores
(GALDAMEZ, 2002). Essas técnicas fundamentadas em estatistica sio especialmente (teis na
engenharia com a finalidade de melhorar o desempenho de um processo de fabricacdo. Elas
tém também aplicacdo irrestrita no desenvolvimento de novos processos, pois a maioria dos
processos pode ser descrita em termos de muitas variaveis controlaveis (MONTGOMERY;
RUNGER, 2010).

Segundo Montgomery e Runger (2010), usando planejamento de experimentos, 0s
engenheiros podem determinar que um subconjunto das variaveis de processos atue com
maior influéncia no desempenho do processo. Os resultados de tal experimento podem
conduzir a:

1. melhor rendimento do processo;

2. reducdo na variabilidade do processo e uma melhor obediéncia aos

requerimentos nominais ou alvos;
reducao nos tempos de projeto e desenvolvimento;

4. reducdo nos custos de operacéo.
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Ainda segundo Montgomery e Runger (2010), a aplicagdo de experimentos
planejados estatisticamente em projetos de engenharia inclui:

1. avaliacdo e comparacdo de configuracOes basicas de projeto;

2. indicacao dos parametros de projetos chaves que causem impacto no
desempenho do produto;

3. selecdo de pardmetros de projeto de modo que o produto tenha resultados
satisfatorios sob uma ampla variedade de condi¢des de trabalho (ou que o
projeto seja robusto);

4. avaliacdo de diferentes materiais.

Neste sentido o presente trabalho aplica os itens 3 e 4 acima para definir o
planejamento experimental.

O uso de planejamento de experimentos na engenharia pode resultar em maior
facilidade na fabricacdo dos produtos, no melhor desempenho e confiabilidade em campo
comparado aos seus concorrentes.

Normalmente os experimentos planejados séo utilizados sequencialmente, ou seja, 0
primeiro experimento é um sistema complexo, com muitas varidveis controlaveis
(experimento exploratorio), projetado a fim de determinar que variaveis sdo mais importantes.
Para refinar essa informacdo e determinar quais ajustes sdao solicitados nas variaveis mais
importantes de maneira a melhorar o processo séo utilizados experimentos subsequentes
(MONTGOMERY; RUNGER, 2010).

Por fim o objetivo do experimento € aperfeicoar, ou seja, determinar quais 0s niveis
resultantes das variaveis criticas para o melhor desempenho do processo.

Segundo Montgomery e Runger (2010), cada experimento envolve a seguinte
sequéncia de atividades:

1. conjectura, ou seja, a hipdtese original que motiva o experimento;

2. experimento, teste feito para investigar a conjectura;

3. analise estatistica dos dados do experimento;

4. conclusao do que se aprendeu em relacdo da conjectura original do experimento.

E comum que o experimento conduza a uma conjectura revisada e a um novo

experimento, e assim quantas vezes forem necessarias.

Montgomery e Runger (2010) afirmam ainda que experimentos estatisticamente
planejados concedem eficiéncia e economia no processo experimental e 0 uso de métodos

estatisticos na analise de dados resulta na objetividade cientifica das conclusdes.
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4.2 ANALISE DE VARIANCIA

Ocasionalmente temos niveis diferentes de um Unico fator que se deseja comparar.
Algumas vezes, cada nivel do fator é chamado de um tratamento, um termo muito geral que
pode ser reportado a aplicacgdes iniciais da metodologia de planejamento de experimentos. A
resposta para cada um dos tratamentos é uma varidvel aleatéria (MONTGOMERY; RUNGER
2010).

A analise de variancia pode ser utilizada para avaliar a igualdade dos efeitos dos

tratamentos.

4.3 METODO DE FISHER DA MINIMA DIFERENCA SIGNIFICATIVA

O método de Fisher é um procedimento bastante robusto para o estudo das
similaridades em situacBes multivariadas entre vérias popula¢des (PADOVANI, 2004).

E comum que analistas queiram testar mais do que a-1 comparagbes usando 0s
mesmos dados.

Segundo o Teste de Fisher as condi¢des que ndo apresentam diferenca significativa
entre as médias dos niveis sdo visiveis quando a barra da incerteza da diferenca das médias
esta posicionada sobre a linha zero.

Ja as diferencas negativas, deslocadas a esquerda, significam que o valor da primeira
condicdo € menor do que a segunda e as diferencas positivas, deslocadas a direita significam
que o valor da primeira condicdo é maior do que a segunda. Essas condi¢cGes podem ser
observadas nas Figuras que estdo no Apéndice.
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4.4 MATERIAIS

Para realizacdo deste trabalho utilizou-se dois diferentes compdsitos de poliamida 6
com fibra de vidro, de interesse da empresa SAS Plastic, que sdo: Durethan BKV30 de
fabricacdo da Lanxess (principal material no uso das pecas técnicas da SAS Plastic) e Technyl
C216V30 de fabricagéo da Rhodia (candidato a substituto).

Com o objetivo de comparar as propriedades mecanicas dos compdsitos de poliamida
6 com fibra de vidro curta 30% (PA 6+ FV 30%) + pigmento preto 2%, corpos de prova
foram injetados em duas temperaturas de molde distintas e submetidos a diferentes processos
de hidratagéo.

4.4.1 DESCRICAO DOS MATERIAIS

4.4.1.1 Composito de poliamida 6 com fibra de vidro 30% - Durethan BKV30
Utilizou-se a poliamida 6 (LANXESS) na forma de “pellets”, nomenclatura Durethan

BKV 30. Na tabela 1 estdo apresentadas as caracteristicas deste composito de uso atual da

empresa SAS Plastic.

Tabela 1 — Poliamida 6 com fibra de vidro 30% - Durethan BKV30

Caracteristicas Norma Valores
Densidade D 792 1.36 (g/cm°)
Absorc¢do de agua D 570 1%

Tensdo na Ruptura D 638 180 MPa
Tensdo no alongamento D 638 6%

Maodulo de Tensao D 638 9.2 GPa
Maodulo de Flexdo D 790 8.3 GPa
Resisténcia ao impacto, 1zod entalhado D 256

23°C 120 (J/m)
-40°C 100 (J/m)
Temperatura de Fundido 270 -290 °C
Temperatura de Molde 70-110°C

material seco como moldado

Fonte: Elaborado pelo autor (2017)
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4.4.1.2 Composito de poliamida 6 com fibra de vidro 30% — Technyl C216V30
Foi utilizada a poliamida 6 (Rhodia) na forma de “pellets” nomenclatura Technyl
C216V30. Na Tabela 2 estdo apresentadas as caracteristicas deste compdsito candidato a

substituir o de uso atual (LANXESS) pela empresa.

Tabela 2 — Poliamida 6 com fibra de vidro 30% — Technyl C216V30

Caracteristicas Norma Valores
Densidade D792 1.37(g/cc)
Absorc¢do de agua D 570 0,80%
Tensédo na Ruptura D 638 175 MPa
Tens&o no alongamento D 638 4%

Maodulo de Tenséo D 638 9.7 GPa
Maodulo de Flexdo D 790 8.41 GPa
Resisténcia ao impacto, 1zod D 256 1.10 (J/cm)
Temperatura de Fundido 230 - 260 °C
Temperatura de Molde 80-100 °C

material seco como moldado

Fonte: Elaborado pelo autor (2017)

4.5 METODOS

A injecdo dos corpos de prova foi realizada no laboratorio de Polimeros (LPOL) da
Universidade de Caxias do Sul (UCS). Realizou-se a secagem da matéria prima em estufa por
8 horas a 100 °C antes da injeg&o.

Foram utilizadas as condi¢des de injecdo sugeridas pela empresa SAS Plastic, o perfil
de temperaturas da injetora foi de 260 °C, a temperatura do molde de 60 e 80 °C, o tempo de
injecdo foi de 5 segundos com resfriamento de 20 segundos, 0s corpos de prova foram injetados
em injetora HIMACO modelo LH 150-80.

Conforme organograma experimental descrito na Figura 6 injetou-se corpos de prova
com ambos os materiais (Durethan BKV 30, Technyl C216 V30) em distintas temperaturas de
molde (60 e 80 °C).

Foram reservadas amostras sem hidratacdo para realizacdo dos ensaios mecéanicos e
térmicos.

Inicialmente injetaram-se corpos de provas para 0s ensaios de resisténcia a tragéo,

resisténcia a flexdo e resisténcia ao impacto no material Durethan BKV 30, com o0s
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parametros citados acima, utilizando temperatura de molde de 60 °C. Posteriormente, foram
injetados corpos de prova deste mesmo material alterando apenas a temperatura de molde para
80 °C.

O mesmo roteiro foi repetido para o material Technyl C216 V30.

Figura 6 — Organograma experimental.

| Composito PAG+30%FV |
|
1 l

[Temicaievso |
|

l

| Molde 2 60°C / 80°C |—’| Amostras sem hidratagio }—

| Métodos de hidratacio |

|

1 [
[Rv]  [ioeimn)
| |

|
| Ensaios Mecanicos e Térmicos |'—'—
I
| | |
Resisténciaatragio || Resisténcia 3 flexdo | | Resistinciazo mpacto | [ Andlise Témica- DSC |

I I | |
|

| Analise e comparagdo dos resultados |

Fonte: Elaborado pelo autor (2017).

As amostras sem hidratacdo para ensaios mecanicos e térmicos foram separadas e
injetaram-se corpos de provas para 0s ensaios de resisténcia a tracdo, resisténcia a flexdo e
resisténcia ao impacto no material Durethan BKV 30, com os parametros citados acima,
utilizando temperatura de molde de 60 °C. Num segundo momento foram injetados corpos de

prova deste mesmo material alterando apenas a temperatura de molde para 80 °C.
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Apo6s a injecdo os corpos de prova foram separados em conjuntos de amostras e
submetidos a diferentes métodos de hidratacéo.

4.5.1 METODOS DE HIDRATACAO

Foram propostos dois métodos de hidratacdo: imersdo e Wet Pack; cada um deles em
duas condicdes: hidratacdo imediata e hidratagdo apds 24 horas da injecdo. Para hidratar as
amostras em imersao foi utilizado um tanque com temperatura da 4gua controlada.

4.5.2 Imerséo imediata apos injecao

Os corpos de prova foram submetidos a um banho de 4gua aquecida e controlada a

85 °C por 4 horas. Este processo é usual na SAS Plastic.

4.5.3 Imerséo apos 24 horas da injecao

Ap0s 24 horas da injecdo os corpos de prova foram submetidos a um banho de &gua
aquecido e controlado a 85 °C, por 4 horas.

4.5.4 Wet Pack imediato apds injecéo

Os corpos de prova foram condicionados em embalagens, devidamente identificadas,
juntamente com a adicdo de 15% da sua massa total em agua, ficando nessa imersdo em torno
de 40 horas em temperatura ambiente (£20 °C).
4.5.5 Wet Pack apds 24 horas da injecdo

Ap0s 24 horas da injecdo os corpos de prova foram condicionados em embalagens,
devidamente identificadas, juntamente com a adi¢do de 15% da sua massa total em agua,

ficando nessa imersdo em torno de 40 horas em temperatura ambiente (20 °C).

A Tabela 3 apresenta a codificacdo / descri¢do do estudo.
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Tabela 3 — Codificacdo das amostras produzidas: (#) avaliadas por ensaios mecanicos;
(*) amostras avaliadas também via DSC.

Material - fabricante | Temperatura Molde | Método de hidratagdo
Technyl — Rhodia 60 °C* /80 °C” | Sem hidratacio
Technyl — Rhodia 60 °C* /80 °C*” Wet Pack apds 24h
Technyl — Rhodia 60 °C* /80 °C* Wet Pack imediato
Technyl — Rhodia 60 °C*" /80 °C™ | Imerséo ap6s 24h
Technyl — Rhodia 60 °C* /80 °C* Imersdo imediata

Durethan — Lanxess 60 °C* /80 °C" | Sem hidratacéo
Durethan — Lanxess 60 °C*/80°C" | Wet Pack ap6s 24h
Durethan — Lanxess 60 °C* /80 °C* Wet Pack imediato
Durethan — Lanxess 60 °C* /80 °C* Imersdo ap6s 24h
Durethan — Lanxess™* 60 °C*" /80 °C*” Imersdo imediata

Fonte: Elaborado pelo autor (2017)

Finalizados o0s ensaios com o0s meétodos de hidratacdo, as amostras foram
encaminhadas para o Laboratdrio de ensaios mecanicos.

Os ensaios de resisténcia a tracdo foram realizados em equipamento universal EMIC
modelo DL-3000, de acordo com a norma ASTM D638-14, a velocidade para 0s ensaios de
tracdo foi de 5 mm/min conforme citado em Kohan (1995), para um total de sete corpos de
prova de 165 x 13 x 3,2 mm para cada condicdo avaliada.

Para os ensaios de resisténcia a flexdo foi utilizada uma velocidade 1,5 mm/min,
conforme norma ASTM D790-16, realizados em equipamento universal EMIC modelo DL-
3000, para um total de sete corpos de prova de 127 x 12,7 x 3,2 mm para cada condicdo avaliada.

Para cada condicdo avaliada foram encaminhados dez corpos de prova para ensaio de
resisténcia ao impacto Izod, foram entalhados com raio de 1 mm conforme citado por
Canevarolo Janior (2006), Agrawal; Aradjo e Mélo (2008), utilizou-se martelo de 2,75 J em
equipamento CEAST modelo Resil 25, seguindo a norma ASTM D256-15.

Né&o foi realizado o procedimento descrito pela norma ASTM de acondicionar 0s
corpos de prova por 44 horas em umidade de 50+£10%, para ndo desconfigurar o planejamento

experimental com as distintas hidratagdes.

4.6 ANALISE TERMICA

As analises de calorimetria exploratéria diferencial (DSC) das amostras foram
realizadas na Universidade Federal do Rio Grande do Sul (UFRS), em equipamento modelo

DSC 6000, Perkin Elmer. As amostras contendo cerca de 10 mg foram submetidas a dois
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ciclos de aquecimento de 25 a 280 °C e um de resfriamento de 280 a 25 °C, com uma taxa de
aquecimento de 10 °C.min}, sob um fluxo de nitrogénio de 50 mL.min™, conforme citado em
Agrawal; Aradjo e Mélo (2011).

A avaliacdo da cristalinidade foi realizada apenas com as amostras indicadas na
Tabela 3, com o intuito de justificar os valores obtidos nos ensaios mecanicos.

O indice de cristalinidade (X) da PA 6 foi calculado pela razdo entre os calores de
fusdo da PA 6 (AH), e de uma amostra de PA 6 hipoteticamente 100% cristalina (AH"), pela
Equacdo 3 (GAO et al., 2013).

(3)

AHf
X, = 5" 100
wa

Sendo w a fragdo massica de PA 6 na mistura ou compoésito e AH:0 (PA 6) =188 J.g*
(KOHAN, 1995; GALANTY, 1999).

5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 TESTE DAS COMPARACOES MULTIPLAS VIA ANOVA-FISHER

Neste capitulo sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos nos ensaios
experimentais de resisténcia a tracdo, resisténcia a flexdo e resisténcia ao impacto das
amostras produzidas e descritas na Tabela 3.

Com o objetivo de identificar as melhores propriedades, ou seja, maior tenacidade e
resisténcia ao impacto compararam-se as diversas amostras entre si por meio de metodologia
estatistica via ANOVA — Fisher.

Optou-se apresentar neste capitulo apenas os resultados da resisténcia ao impacto e a
tenacidade para a temperatura do molde de 80 °C nas diversas condi¢Oes de hidratagcdo para os
dois compositos em estudo. Os demais resultados completos (impacto 60 °C, tracdo 60 °C e
80 °C, tenacidade 60 °C e flexdo 60 °C e 80 °C) e suas analises sdo apresentados nos
apéndices deste trabalho. Entretanto, para ndo ficar prolixo este capitulo, serdo relatadas as
principais conclusdes referentes aos ensaios detalhados nos apéndices.

Também s&o apresentadas neste capitulo as comparagdes entre 0s dois materiais e as
duas temperaturas de molde submetidas ao mesmo método de hidratacdo (imersdo imediata)

que demonstrou maior eficacia.
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5.1.1 Ensaio de Impacto - Molde a 80 °C

Neste sentido, foram avaliados os corpos de prova, nas distintas condi¢bes de

hidratacdo, por meio do ensaio de resisténcia ao impacto e do teste das comparacdes maltiplas

via ANOVA-Fisher como pode ser observado na Figura 7.

Figura 7 — Teste das comparagdes multiplas via ANOVA-Fisher para ensaios de resisténcia ao

impacto na condicio de molde a 80 °C.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2017)
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Na Figura 7 foi possivel observar que ndo houve variagdo significativa entre as

condigdes:

Para o mesmo material:

v

ASANIENIRN

Lanxess, nas condicdes: (A) Wet Pack apds 24h e (B) Wet Pack imediato;
Technyl, nas condices: (F) Wet Pack apos 24h e (G) Wet Pack imediato;
Technyl, nas condigdes: (F) Wet Pack ap6s 24h e (J) sem hidratac&o;
Technyl, nas condicdes: (G) Wet Pack imediato e (J) sem hidratag&o;
Technyl, nas condigdes: (H) Imersao apds 24h e (1) Imersdo imediata.

Para comparagéo entre os dois materiais com tratamentos iguais:

v
v

(A) Lanxess Wet Pack apds 24h e (F) Technyl Wet Pack ap6s 24h;
(E) Lanxess sem hidratagéo e (J) Technyl sem hidratacéo.

Para comparagdo entre os dois materiais com tratamentos diferentes:

v

(A) Lanxess Wet Pack ap0s 24h e (G) Technyl Wet Pack imediato.

Na Figura 7 as diferencas negativas deslocadas a esquerda, indicam uma resisténcia

ao impacto menor. Este comportamento pode ser observado na comparacdo das condicdes

abaixo.

ORI ] ]

Para 0 mesmo material:

Lanxess, nas condi¢des: (A) Wet Pack ap6s 24h e (C) Imersdo ap6s 24h;
Lanxess, nas condicdes: (A) Wet Pack ap6s 24h e (D) Imersao imediata;
Lanxess, nas condicdes: (B) Wet Pack imediato e (C) Imerséo apds 24h;
Lanxess, nas condicdes: (B) Wet Pack imediato e (D) Imersdo imediata;
Lanxess, nas condicdes: (C) Imersdo apds 24h e (D) Imersdo imediata;
Technyl, nas condicGes: (F) Wet Pack apds 24h e (H) Imersédo ap06s 24h;
Technyl, nas condicGes: (F) Wet Pack ap6s 24h e (I) Imersdo imediata;
Technyl, nas condigdes: (G) Wet Pack imediato e (H) Imerséo ap6s 24h;
Technyl, nas condicGes: (G) Wet Pack imediato e (I) Imersdo imediata.

Para comparagéo entre os dois materiais com tratamentos diferentes:

<

SRV NENENENEN

(A) Lanxess Wet Pack apds 24h e (H) Technyl Imersao ap6s 24h;
(A) Lanxess Wet Pack ap0s 24h e (1) Technyl sem hidratacdo;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (H) Technyl Imerséo apos 24h;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (1) Technyl sem hidratacéo;

(E) Lanxess Sem hidratacdo e (F) Technyl Wet Pack apos 24h;
(E) Lanxess Sem hidratacao e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(E) Lanxess Sem hidratacdo e (H) Technyl Imersao apds 24h;
(E) Lanxess Sem hidratacdo e (I) Technyl sem hidratag&o.
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Nas condicbes em que aparecem as amostras E e 1, observamos resultados
encontrados na avaliagdo de resisténcia ao impacto do molde a 60 °C (Apéndice A), as
amostras sem nenhuma hidratacdo desempenharam o pior resultado.

As condicBes confirmam que o tratamento Wet Pack imediato ou apos 24 horas é
inferior ao método de hidratagdo por Imersdo, seja imediato ou apds 24 horas.

Na Figura 7 as diferencas positivas, deslocadas a direita comprovam que o0
tratamento por Imersao imediata é superior aos demais.

Para 0 mesmo material:

Lanxess, nas condi¢des: (A) Wet Pack apos 24h e (E) sem hidratacéo;
Lanxess, nas condicdes: (B) Wet Pack imediato e (E) sem hidratagéo;
Lanxess, nas condi¢des: (C) Imersdo apds 24h e (E) sem hidratacao;
Lanxess, nas condicdes: (D) Imersdo imediata e (E) sem hidratacao;
Technyl, nas condic@es: (H) Imersao ap6s 24h e (J) sem hidratacao;
Technyl, nas condic@es: (1) Imersdo imediata e (J) sem hidratacao.

NSRRI

Para comparacéo entre os dois materiais com tratamentos iguais:

v" (B) Lanxess Wet Pack imediato e (G) Technyl Wet Pack imediato;
v" (C) Lanxess Imersédo apds 24h e (H) Technyl Imerséo apds 24h;
v' (D) Lanxess Imersdo imediata e (1) Technyl Imersdo imediata.

Para comparacdo entre os dois materiais com tratamentos diferentes:

(A) Lanxess Wet Pack apds 24h e (J) Technyl sem hidratacéo;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (F) Technyl Wet Pack apos 24h;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (J) Technyl sem hidratacéo;
(C) Lanxess Imersdo apds 24h e (F) Technyl Wet Pack ap6s 24h;
(C) Lanxess Imersdo apds 24h e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(C) Lanxess Imersdo apos 24h e (1) Technyl Imersdo imediata;
(C) Lanxess Imersdo ap0ds 24h e (J) Technyl sem hidratacao;

(D) Lanxess Imersao imediata e (F) Technyl Wet Pack apds 24h;
(D) Lanxess Imersao imediata e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(D) Lanxess Imersdo imediata e (H) Technyl Imersdo apds 24h;
(D) Lanxess Imersdo imediata e (J) Technyl sem hidratacao.

AN N N N N SR VRN NN

Concluiu-se também, que o método de hidratacdo imediata foi superior a imersao
ap6s 24 horas. E possivel visualizar na Figura 7 esta superioridade nas comparacdes entre as
condigdes (C-D), (D-E), (D-H), (D-1).

A condicdo D-1 demonstra que o material Lanxess obteve superioridade quando

comparado ao material Technyl, submetidos a hidratacdo por Imersao imediata.
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Os ensaios de resisténcia ao impacto realizados nas amostras injetadas com o molde
na temperatura de 60 °C, descritos no Apéndice A, demonstraram que ndo houve diferenca
significativa nos tratamentos de Wet Pack imediato e ap0s 24 horas.

Foi possivel observar também que o tratamento Wet Pack imediato ou apds 24 horas
é inferior aos métodos de hidratacdo por imersdo, seja imediato ou ap6s 24 horas. Os
resultados acima descritos foram similares aos resultados dos ensaios de impacto encontrados
para as amostras injetadas em molde a 60 °C, por este motivo optou-se deslocar a andlise
detalhada para o Apéndice A. Ja nos ensaios de impacto com o molde na temperatura de
60 °C o tratamento por Imersdo apds 24 horas obteve maior destaque quando aplicado ao
material Lanxess, j& o Technyl ndo apresentou diferenca significativa quando submetido a

diferentes métodos de hidratacéo.

5.1.2 Comparacao da resisténcia ao Impacto entre os compdsitos (Molde a 60 °C e
80 °C— Imerséao imediata)

Considerando que a temperatura de trabalho indicada para o molde é de 80 °C,
efetuou-se uma analise comparativa entre as duas temperaturas do molde (60 °C e 80 °C)
mantendo constante o0 método de hidratacdo por Imersdo imediata. A Figura 8 apresenta esta
comparacao dos dados de Impacto referente as duas condi¢fes de temperatura de molde.

Foi possivel observar na Figura 8 que nesta condicdo de hidratacdo o composito de
poliamida 6 com fibra de vidro 30% da marca Lanxess a temperatura do molde de 80 °C
apresenta desempenho superior a condi¢do de temperatura do molde de 60 °C (L60-L80).

Também o composito Lanxess a temperatura do molde de 80 °C mostrou-se superior
ao composito Technyl nas condi¢des de temperatura do molde de 60 °C (T60-L80) e 80 °C
(L80 — T80).

Ou seja, para a propriedade de resisténcia ao impacto o material Lanxess é superior

ao Technyl e a temperatura de molde indicada para o processo foi de 80 °C.
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Figura 8 — Resisténcia ao Impacto referente as amostras injetadas em temperatura de molde de
60 °C e 80 °C submetidas ao método de hidratacdo por Imersdo imediata.

Intervalos de Confianca (99%)
. |
160-T60 !
T60-180 | i
L60-T80 —
T60-180 -
T60-T80 - .
180-T80 _ e
I I I
-50 0 50
Diferengas entre as médias dos niveis do Fator

Fonte: Elaborado pelo autor (2017)

Onde:

L60 — Lanxess 60 °C — Imersdo imediata
T60 — Technyl 60 °C — Imerséo imediata
L80 — Lanxess 80 °C — Imersdo imediata
T80 - Technyl 80 °C — Imerséo imediata
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5.1.3 Tenacidade - Molde a 80 °C

Ainda segundo Canevarolo Junior (2003) a tenacidade é uma medida energia

necessaria para romper o polimero, podendo ser calculada avaliando a area sob a curva do

gréafico de tensdo — deformacdo do material dos ensaios de resisténcia a tracao.

Integrando as curvas dos ensaios de resisténcia a tragdo nas amostras injetadas com a

temperatura do molde de 80 °C, descritos nos Apéndices B e C, foi possivel observar que o

método de hidratacdo por Wet Pack, seja ela imediata ou ap0s 24 horas, € ineficiente para

reduzir a rigidez do compdsito PA 6. Este comportamento pode ser observado na Figura 9

através das diferencas entre as condi¢des analisadas abaixo.

Na condicdo de igualdade entre as médias podemos elencar as comparac6es abaixo:

Para o mesmo material:

v

AN VRN NN

Lanxess, nas condicdes: (A) Wet Pack apo6s 24h e (B) Wet Pack imediato;
Lanxess, nas condi¢des: (A) Wet Pack apos 24h e (E) sem hidratacéo;
Lanxess, nas condicdes: (B) Wet Pack Imediato e (E) sem hidratacao;
Technyl, nas condices: (F) Wet Pack ap6s 24h e (G) Wet Pack imediato;
Technyl, nas condic@es: (F) Wet Pack apds 24h e (J) sem hidratacéo;
Technyl, nas condicGes: (G) Wet Pack imediato e (I) Imersdo imediata;
Technyl, nas condicBes: (G) Wet Pack imediato e (J) sem hidratacéo.

Para comparacdo entre os dois materiais com tratamentos iguais:

v

v
v
v
v

(A) Lanxess Wet Pack apds 24h e (F) Technyl Wet Pack apds 24h;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(C) Lanxess Imersdo apds 24h e (H) Technyl Imersao apds 24h;
(D) Lanxess Imersdo imediata e (1) Technyl Imersdo imediata;

(E) Lanxess sem hidratagéo e (J) Technyl sem hidratacao.

Para comparagéo entre os dois materiais com tratamentos diferentes:

<

AN N N NN

(A) Lanxess Wet Pack ap6s 24h e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(A) Lanxess Wet Pack apds 24h e (J) Technyl sem hidrata¢éo;

(B) Lanxess Wet Pack imediato e (F) Technyl Wet Pack ap6s 24 h;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (J) Technyl sem hidratagéo;

(D) Lanxess Imersédo imediata e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(E) Lanxess sem Hidratacéo e (F) Technyl Wet Pack apds 24 h;
(E) Lanxess sem Hidratacdo e (G) Technyl Wet Pack imediato.

Por meio da analise comparativa conclui-se que o método de Imersdo imediata foi

inferior a0 meétodo de hidratacdo por Imersdo apds 24 horas, indistintamente, para os dois

materiais. Pode-se observar este comportamento por meio da comparacao das condigdes C-D

e H-1 exemplificadas na Figura 9.
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Figura 9 — Teste das comparacdes multiplas via ANOVA-Fisher para dados de tenacidade na

condicéo de molde a 80 °C
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Fonte: Elaborado pelo autor (2017)
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Observou-se também que ndao houve diferenga significativa entre as duas marcas de
materiais Lanxess e Technyl comprovadas por meio da condigdo H-C. Portanto, € possivel
observar que o material da marca Lanxess, candidato a substituto, apresenta tenacidade
superior ao composito da marca Technyl, atualmente utilizado na injecdo do componente
mecanico Jungédo de maca.

Sintetizando a analise das comparac6es multiplas via ANOVA-Fisher para dados dos
ensaios de resisténcia a Flexao, descritos nos Apéndices D e E, pode-se concluir que o método
de hidratacdo por Wet Pack seja ele imediato ou apds 24 horas € ineficiente para reduzir a
rigidez do composito PA 6, seguindo o mesmo comportamento evidenciado nas demais
analises comparativas apresentadas. Também nos ensaios de resisténcia a flexdo o método por
Imersdo apds 24 horas obteve destaque em relacdo aos demais métodos de hidratacdo para 0s
dois materiais.

Da mesma forma que a tenacidades o ensaio de resisténcia a flexdo mostrou que nao

houve diferenca significativa entre as duas marcas de materiais Lanxess e Technyl.

5.2 ANALISE TERMICA

A Figura 10 apresenta as curvas DSC para temperaturas do primeiro aquecimento
(A), de cristalizacdo (B) e do segundo aquecimento (C) para o composito Technyl. A anélise
do aquecimento dos compdsitos foi realizada baseando-se no primeiro aquecimento, a fim de
observar a histéria térmica do material, pois a mesma fornece resultados mais reais no que diz

respeito ao processamento que o material polimérico foi submetido (DENARI;
CAVALHEIRO, 2012).

Figura 10 — Curvas DSC para temperaturas do primeiro aquecimento (A), de cristalizagéo (B)
e do segundo aquecimento (C), para o compésito Technyl.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2017)
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Tanto no primeiro aquecimento quanto no resfriamento, observou-se a presenca de
dois picos distintos nas amostras A3 e A4 apresentando as mesmas T, e T.. Segundo Liu e
Yang (2010) os ombros formados nas curvas de aquecimento podem referir-se as fases
cristalinas a ¢ y da PA 6.

A Tabela 4 apresenta os valores de temperaturas do primeiro aquecimento, do
segundo aquecimento e também o indice de cristalinidade para as amostras injetadas com o

composito Technyl .

Tabela 4 — Temperaturas do primeiro aquecimento, de cristalizacdo e do segundo
aquecimento e indice de cristalinidade do composito Technyl.
1° Aquecimento | Resfriamento 2°Aquecimento

T AHjs Xc Tc tc Tt | Tm2 AHs Xc
(°C) | 3.g") | (%) | (°C) | (min) | (°C) | (°C) | (3.g7) | (%)

220 | 53,0 |28,2| 188 42 | 214 | 218 | 53,6 |285

Amostras

Al-Technyl 60 °C
Sem hidratacéo

A2-Technyl 60 °C
Imersdo apos 24h
A3-Technyl 80 °C
Sem hidratacéo

A4-Technyl 80 °C
Imersdo apos 24h
A5-Technyl 80 °C
WP apos 24h 220 | 59,2 (31,4 | 188 41 | 215|220 | 61,7 |328

Fonte: Elaborado pelo autor (2017)

220 | 58,7 |31,2| 188 31 | 214 |1 219 | 715 |38,0
210 | 47,4 |252 | 180 46 | 205|210 | 50,6 |26,9

210 | 57,4 |3055| 180 34 | 205|210 | 58,0 |308

A presenca de uma segunda fase sé influencia nas temperaturas de fusdo (Tr) e
cristalizacdo (T.) quando houver interacdes entre dois polimeros, caso contrario os valores
permanecem praticamente inalterados (CANEVAROLO JUNIOR, 2006).

Neste caso, o indice de cristalinidade da PA 6 permaneceu praticamente inalterado,
entre 28,2 a 31,4%,

A Figura 11 apresenta as curvas DSC para temperaturas do primeiro aquecimento

(A), de cristalizacdo (B) e do segundo aquecimento (C) para o compdsito Lanxess.
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Figura 11 — Curvas DSC para temperaturas do primeiro aquecimento (A), de cristalizagéo (B)
e do segundo aquecimento (C), para 0 composito Lanxess.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2017).

A formacdo de ombros nos eventos de fusdo no segundo aquecimento pode indicar a
mudanga de tamanho ou na perfei¢do dos cristais da PA 6, indicando que a fibra de vidro
pode ter atuado como agente de nucleagdo. Isso pode ter acontecido porque a presenca de
particulas rigidas pode dificultar a mobilidade das cadeias moleculares dos polimeros durante
0 processo de cristalizacdo e, assim, o crescimento dos cristais (LIU; YANG, 2010; YOUSFI
etal., 2013).

Da mesma maneira que as curvas de DSC para as amostras do compdsito Technyl as
amostras do compdsito Lanxess apresentaram tanto no primeiro aquecimento quanto na
cristalizacdo a presenca de dois picos distintos nas amostras A7 e A9 apresentando
praticamente as mesmas Ty, e T.. Esses ombros formados nas curvas de aquecimento podem
referir-se as fases cristalinas o ¢ y da PA 6 conforme citados anteriormente por Liu e Yang
(2010).

A Tabela 5 apresenta os valores de temperaturas do primeiro aquecimento, do
segundo aquecimento e também o indice de cristalinidade para as amostras injetadas com o

composito Lanxess.

Tabela 5 — Temperaturas do primeiro aquecimento, de cristalizacdo e do segundo
aquecimento e indice de cristalinidade do compdsito Lanxess.

(continua)

1° Aquecimento | Resfriamento | 2°Aquecimento

Amostras Tm1 AH;s Xc Tc Tc Tm1 Tmo AHs Xc
(°C) | Q.gh | (%) | (°C) [ (min) | (°C) | (°C) | 3.g7) | (%)

A6- Lanxess 60 °C
sem hidratagéo
AT- Lanxess 80 °C

sem h|dratagéo 211 5316 2815 180 3,7 205 210 56,1 29,8
AB8- Lanxess 60 °C
Imersdo imediata

220 50,3 26,7 188 4,2 215 220 546 29,0

220 538 28,6 188 4,7 215 220 54,7 29,0
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(concluséo)

1° Aquecimento | Resfriamento | 2°Aquecimento
Amostras Tm1 AH{ Xc Tc Tc Tmi T2 AH{ Xc
(CC) 1 (@g) | (%) | (°C) | (min) | (°C) | (°C) | J.97) | (0)
A9- Lanxess 60 °C
WP apés 24h 212 495 26,3 180 5,7 205 210 53,6 28,5
AL0-Lanxess 80°C | »oq | 504 | 268 | 188 | 54 | 215 | 220 | 573 | 305
Imersdo imediata

Fonte: Elaborado pelo autor (2017)

Para o material Lanxess o indice de cristalinidade da PA 6 permaneceu praticamente
inalterado, entre 26,3 a 28,6%.

5.3 ANALISE DAS PROPRIEDADES MECANICAS
A Tabela 6 apresenta um resumo das propriedades mecanicas com énfase nos valores
de mdédulo eléstico para os ensaios de resisténcia a tragdo e resisténcia a flexdo, valores de

tenacidade e resisténcia ao impacto.

Tabela 6 — Resumo das propriedades mecénicas das amostras do composito Technyl

Moédulo de Moédulo de
Elasticidade | Tenacidade | Impacto | Elasticidade
Amostra o 3 =
na Tracao J/m J/m na Flexéo
(MPa) (MPa)
Al-Technyl 60 °C sem| 11,964 288+16 | 127+14 | 6674+340
hidratacdo
A2-Technyl 60 °C Imersao | 5q), 39 492475 | 22315 | 44394228
apos 24h
A3-Technyl 80 °C sem| | q.96 275+7 135426 | 6119+129
hidratacdo
Ad-Technyl 80 °C Imersao | -0, oc 524418 | 21319 | 3907+152
apos 24h
?j;TeCh”y' 80 °C WP apos | 1943434 25740 | 149+12 | 52224238

Fonte: Elaborado pelo autor (2017)

Logo as amostras A5, Al e A3 apresentaram alto mddulo de elasticidade comparado

entre as amostras, ou seja, sdo as amostras com caracteristicas mais rigidas (quebradicas) e
com menor tenacidade, oferecendo também menor resisténcia ao impacto.

As amostras A2 e A4 apresentaram menores modulos de elasticidade, alta tenacidade
e alta resisténcia ao impacto; observou-se que ambas as amostras foram hidratadas por

Imerséo ap0s 24 horas da injecéo.
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Esperava-se que as amostras sem hidratacdo fossem as mais rigidas ja que ndo foram
expostas a nenhum procedimento de hidratagdo, ao inves disso, as amostras submetidas a Wet
Pack apresentaram o maior modulo elastico. Este resultado pode estar relacionado a
quantidade de &gua utilizada na embalagem néo ter sido suficiente para hidratar de forma

satisfatoria as amostras.

Tabela 7 — Resumo das propriedades mecanicas das amostras do composito Lanxess

Moadulo de Modulo de
Elasticidade Tenacidade Impacto Elasticidade
Amostra ~ 3 ~
na Tragao J/m J/m na Flex&o
(MPa) (MPa)

A6- Lanxess 60 °C
sem hidratagao

AT- Lanxess 80 °C
sem hidratagao

A8- Lanxess 60 °C
Imersdo imediata
A9- Lanxess 60 °C
WP ap6s 24h
AL0-Lanxess 80°C | 70 15,4384 | 406,81+150,08 | 273,18+1576 | 3962,5+3453
Imersdo imediata

Fonte: Elaborado pelo autor (2017)

1025,09+4,63 223,32+73,84 130,93+7,53 6691,18+247,67
979,77+£21,94 406,81+4,95 124,33+9,04 6360,56+155,12
821,50+27,44 414,23+71,36 203,34+11,68 4822,67+70,79

1812,58+49,58 337,57+15,03 165,70+10,12 5468,35+62,14

O modulo de elasticidade é a razdo entre a tensdo e a deformacdo na direcdo da carga
aplicada, sendo a maxima tensao que o material suporta sem sofrer deformacao permanente, é
um parametro mecanico que proporciona uma medida da rigidez de um material solido.

As amostras A9, A6 e A7 apresentaram alto modulo de elasticidade comparado entre
as amostras, ou seja, sd0 as amostras com caracteristicas mais rigidas (quebradicas) e com
menor tenacidade, oferecendo também menor resisténcia ao impacto.

As amostras A8 e A10 apresentaram menores modulos de elasticidade, alta
tenacidade e alta resisténcia ao impacto; observou-se que ambas as amostras foram hidratadas
por Imersdo imediata.

Novamente, as amostras submetidas a Wet Pack apresentaram o maior moédulo
elastico, esse resultado pode estar relacionado a quantidade de agua utilizada na embalagem

ndo ter sido suficiente para hidratar de forma satisfatoria as amostras.
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6 CONCLUSAO

Com o objetivo de buscar as melhores condi¢cdes de processamento do componente

mecanico “Juncdo da Maca”, compararam-se dois compositos de PA 6 com fibra de vidro

30% nas seguintes condicOes de processamento: temperatura de molde a 60 °C e a 80 °C e

diferentes métodos de hidratacdo (Wet Pack e Imersdo nas condicGes: imediata e ap6s 24

horas). Submeteu-se as amostras aos ensaios mecanicos de resisténcia a tracao, resisténcia a

flexdo, resisténcia ao impacto e ao ensaio de andlise térmica. Com auxilio da técnica

estatistica das comparag¢6es multiplas via ANOVA-Fisher conclui-se que:

O método de hidratacdo Wet Pack ndo é indicado, pois ndo apresentou
regularidade nos ensaios avaliados, pois em muitos casos 0 comportamento das
amostras ensaiadas foi similar a condicdo das amostras ndo hidratadas,
apresentando baixa tenacidade.

Os ensaios de DSC ndo apontaram diferencas significativas no grau de
cristalinidade das amostras hidratadas a 85 °C obtidas a uma temperatura de
molde de 60 °C e 80 °C. Esse fato pode ser atribuido pela pequena diferenca de
temperatura do molde em relacdo a temperatura de hidratacdo, ndo gerando
diferencas nas condicdes de cristalizacdo do compaosito.

Os ensaios de resisténcia a tracdo e resisténcia a flexdo, nas condicdes de
hidratacdo imediata e apds 24 horas também ndo apontaram diferencas
expressivas para 0s dois materiais.

A andlise da tenacidade e dos ensaios de resisténcia a tracdo e resisténcia a
flexdo evidenciou que as amostras apresentaram desempenho superior na
condigdo de hidratacdo por imersdo apds 24 horas, divergindo do ensaio de
resisténcia ao impacto cuja melhor condicdo de hidratacédo foi a imediata.

J& para o material Lanxess, 0 ensaio de resisténcia ao impacto e os dados de
tenacidade foram superiores ao material Technyl, desta forma, considerando
que o primeiro material apresenta custo menor, foi possivel indica-lo para

material substituto atendendo o anseio da empresa.

Desta forma, com o objetivo de maximizar a tenacidade do componente “Juncédo da

Maca” e minimizar as falhas do mesmo, indica-se as seguintes condi¢Bes de processamento

para 0 material Lanxess: temperatura de molde 80 °C, com hidratacdo por Imerséo imediata

ou apds 24 horas.



50

7 TRABALHOS FUTUROS

Desenvolver estudos que avaliem a quantidade de umidade absorvida a fim de

verificar saturacao, ponto de equilibrio e hidrélise das amostras.
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APENDICE A — Resisténcia ao Impacto - Molde a 60°C

A seguir teste das comparacBes mdltiplas via ANOVA-Fisher para ensaios de
resisténcia ao impacto na condicdo de molde & 60°C, comparando a resisténcia ao impacto das
diversas amostras.

Segundo a Figura 12 podemos observar que ndo houve variagao significativa entre as
condicdes:

Para 0 mesmo material:

v Lanxess, nas condic¢Oes: (A) Wet Pack apds 24h e (B) Wet Pack imediato;

v Technyl, nas condicGes: (F) Wet Pack apds 24h e (G) Wet Pack imediato;

v Technyl, nas condicGes: (H) Imerséo apos 24h e (1) Imerséo imediata;

v Technyl, nas condices: (G) Wet Pack imediato e (J) sem hidratag&o.
Para comparacdo entre os dois materiais com tratamentos iguais:

v (C) Lanxess Imersdo ap6s 24h e (H) Technyl Imersao ap6s 24h;

v" (E) Lanxess sem hidratacéo e (J) Technyl sem hidratacéo;

v' (D) Lanxess Imersdo imediata e (1) Technyl Imersdo imediata.
Para comparacdo entre os dois materiais com tratamentos diferentes:

v (E) Lanxess sem hidratacdo e (G) Technyl Wet Pack imediato.

Nas condi¢bes em destaque deslocadas para a esquerda: E-H; E-1, comprovaram o que
ja era esperado, que as amostras sem nenhuma hidratacdo desempenharam o pior resultado.
Conforme ja verificado em andlises anteriores as condi¢Ges abaixo confirmam que o
tratamento Wet Pack imediato ou apds 24 horas é inferior ao método de hidratacdo por

Imersdo, seja imediato ou apos 24 horas.

Para o0 mesmo material:

\

Lanxess, nas condicdes: (A) Wet Pack apds 24h e (C) Imersao apos 24h;
Lanxess, nas condi¢des: (A) Wet Pack apos 24h e (D) Imersao imediata;
Lanxess, nas condi¢des: (B) Wet Pack imediato e (C) Imersdo apds 24h;
Lanxess, nas condicdes: (B) Wet Pack imediato e (D) Imersao imediata;
Technyl, nas condigdes: (F) Wet Pack apos 24h e (H) Imerséo apos 24h;
Technyl, nas condigdes: (F) Wet Pack apos 24h e (I) Imerséo imediata;

Technyl, nas condicGes: (G) Wet Pack imediato e (H) Imersédo apds 24h;
Technyl, nas condicGes: (G) Wet Pack imediato e (I) Imersdo imediata;

Lanxess, nas condigdes: (A) Wet Pack apos 24h e (D) Imerséo imediata.

AN N NN TR
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Figura 12 — Teste das comparac¢des multiplas via ANOVA-Fisher para ensaios de resisténcia

ao impacto na condicdo de molde & 60°C
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Para comparacdo entre os dois materiais com tratamentos diferentes:

(A) Lanxess Wet Pack apds 24h e (H) Technyl Imerséo ap6s 24h;
(A) Lanxess Wet Pack ap0ds 24h e (1) Technyl Imerséo imediata;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (H) Technyl Imerséo apos 24h;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (1) Technyl Imersdo imediata;
(D) Lanxess Imersao imediata e (H) Technyl Imersao apos 24h;
(E) Lanxess sem hidratacédo e (H) Technyl Imersao apos 24h;

v (E) Lanxess sem hidratacdo e (I) Technyl Imersdo imediata.

AN VRN NN

As diferencas positivas, deslocadas a direita comprovam que o tratamento por
Imerséo ap0s 24 horas é superior aos demais, de acordo com as seguintes comparagoes:
Para 0 mesmo material:

v Lanxess, nas condicdes: (A) Wet Pack ap6s 24h e (E) sem hidratacéo;
Lanxess, nas condicdes: (B) Wet Pack imediato e (E) sem hidratacéo;
Lanxess, nas condicdes: (C) Imersdo apds 24h e (D) Imersdo imediata;
Lanxess, nas condicdes: (C) Imersdo apds 24h e (E) sem hidratacéo;
Lanxess, nas condigdes: (D) Imerséo imediata e (E) sem hidratacdo;
Technyl, nas condigdes: (F) Wet Pack ap6s 24h e (J) sem hidratac&o;
Technyl, nas condic¢des: (H) Imersdo apds 24h e (J) sem hidratacdo;
Technyl, nas condic@es: (1) Imerséo imediata e (J) sem hidratacao.

AN N N N NN

Para comparacéo entre os dois materiais com tratamentos iguais:

v" (A) Lanxess Wet Pack ap6s 24h e (F) Technyl Wet Pack apos 24h;
v" (B) Lanxess Wet Pack imediato e (G) Technyl Wet Pack imediato.

Para comparacdo entre os dois materiais com tratamentos diferentes:

(A) Lanxess Wet Pack ap6s 24h e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(A) Lanxess Wet Pack apds 24h e (J) Technyl sem hidratacao;

(B) Lanxess Wet Pack imediato e (F) Technyl Wet Pack ap6s 24h;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (J) Technyl sem hidratacéo;

(C) Lanxess Imersdo ap6s 24h e (F) Technyl Wet Pack ap6s 24h;
(C) Lanxess Imersdo ap0s 24h e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(C) Lanxess Imersdo ap6s 24h e (1) Technyl Imersdo imediata;
(C) Lanxess Imersdo apos 24h e (J) Technyl sem hidratacéo;

(D) Lanxess Imersao imediato e (F) Technyl Wet Pack ap6s 24h;
(D) Lanxess Imersédo imediato e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(D) Lanxess Imersdo imediato e (J) Technyl sem hidratagéo.

AN N N N NS YR R VR NN



Apresenta-se na Figura 13 o teste das comparagdes mdltiplas via ANOVA-Fisher

APENDICE B — Resisténcia a Trac¢éo - Molde a 60 °C

para ensaios de resisténcia a tracdo na condicdo de molde a 60 °C.

As avaliacOes dos testes de tragcdes foram baseadas no médulo eléstico das amostras.
Segundo Canevarolo Junior (2006), o mddulo eléstico ou médulo de Young esté diretamente

relacionado com a rigidez do polimero, quanto maior for o modulo maior sera a rigidez do

material.

Nestas condigdes de igualdade entre as médias podemos elencar as comparages:

Para 0 mesmo material:

v

AN NEN

Lanxess, nas condicdes: (B) Wet Pack imediato ficou similar a (C) Imerséo
apos 24 h e (D) Imersdo imediata.

Lanxess nas condi¢des (C) Imersdo apds 24 h e (D) Imersdo imediata;
Technyl, nas condicBes: (G) Wet Pack imediato e (I) Imersdo imediata;
Technyl nas condi¢des (H) Imersdo ap6s 24 horas e (1) Imersdo imediata;
(F) Technyl Wet Pack apds 24h e (G) Technyl Wet Pack imediato;

(F) Technyl Wet Pack apds 24h e (1) Imersao imediata.

Para comparacéo entre os dois materiais com tratamentos iguais:

v
v
v

(B) Lanxess Wet Pack imediato e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(C) Lanxess Imersao apds 24h e (H) Technyl Imersdo apés 24h;
(D) Lanxess Imersao imediata e (1) Technyl Imersao imediata.

Para comparagéo entre os dois materiais com tratamentos diferentes:

v

D N NI N NN

Observando as diferencas positivas, deslocadas a direita: B-H; E-H; E-I; FH; G-H; é
possivel efetuar uma avaliacdo global, onde: (B) Lanxess WP imediato; (E) Lanxess sem
hidratagdo; (F) Technyl WP ap6s 24h; (G) Technyl WP imediato, sdo as amostras mais

rigidas, o que sugere que essas amostras foram submetidas a métodos de baixa hidratagdo ou

(B) Lanxess Wet Pack imediato e (F) Technyl Wet Pack ap6s 24 h, foram
similares;

(B) Lanxess Wet Pack imediato e (1) Technyl Imersdo imediata;

(C) Lanxess Imersdo apos 24h e (1) Technyl Imerséo imediata;

(D) Lanxess Imersdo imediata e (H) Technyl imersdo ap6s 24h;

(E) Lanxess sem hidratagdo e (F) Technyl Wet Pack ap6s 24 h;

(E) Lanxess sem hidratagéo e (G) Technyl Wet Pack imediato.

de nenhuma hidratag&o como € o caso da amostra (E).
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Figura 13 — Teste das compara¢des multiplas via ANOVA-Fisher para ensaios de resisténcia a
tracéo na condicdo de molde & 60 °C
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Através das amostras A-B, A-C, A-D, A-E, A-F, A-G, A-H, A-l, A-J, também ¢
possivel observar que a condi¢do (A) Lanxess 60° Wet Pack apos 24h apresentou valores
superiores as demais condicdes, ou seja, modulo elastico elevado (maior rigidez). Neste caso
é possivel que a condicdo Wet Pack apds 24h ndo tenha permitido a hidratacdo adequada das
amostras devido a quantidade insuficiente de &gua na embalagem.

Analisando estes resultados é possivel observar que o método de hidratacdo por Wet
Pack, seja ela imediato ou apds 24 horas, é ineficiente para reduzir a rigidez do compésito PA
6. Demonstrando que esse tipo de acondicionamento utilizado na industria pode apresentar
deficiéncias de hidratagéo.

Ja no gréfico as diferencas negativas, deslocadas a esquerda, demonstram que as
primeiras condicdes (todas com algum método de hidratacdo) sdo menores do que a segunda,
indicando um modulo elastico menor. Este comportamento pode ser observado na
comparacédo das condicdes abaixo.

Para 0 mesmo material:

v Lanxess, nas condicGes: (B) Wet Pack imediato e (E) sem hidratacao;
Lanxess nas condic¢des: (C) Imersdo apés 24 h e (E) sem hidratacao;
Lanxess nas condi¢des: (D) Imersdo imediata e (E) sem hidratacéo;
Technyl nas condicdes: (F) Wet Pack apds 24h e (J) sem hidratacéo;
Technyl nas condigdes: (G) Wet Pack imediato e (J) sem hidratacéo;
Technyl nas condi¢des: (H) Imersdo apds 24h e (J) sem hidratacao;
Technyl nas condicdes: (1) Imerséo imediata e (J) sem hidratacéo.

AN N N NN

Para comparagéo entre os dois materiais com tratamentos iguais:

v (E) Lanxess sem hidratacdo e (J) Technyl sem hidratacéo.

Para comparagéo entre os dois materiais com tratamentos diferentes:

v (B) Lanxess Wet Pack imediato e (J) Technyl sem hidratacao;
(C) Lanxess Imersao apds 24h e (F) Technyl Wet Pack ap6s 24 h;
(C) Lanxess Imersdo apos 24h e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(C) Lanxess Imersdo apos 24h e (J) Technyl sem hidratacao;

(D) Lanxess Imersao imediata e (F) Technyl Wet Pack apds 24h;
(D) Lanxess Imersédo imediata e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(D) Lanxess Imersao imediata e (J) Technyl sem hidratacao.

AN N N NN

Dentre elas podemos destacar (C-F; C-G; D-F; D-G) as amostras submetidas a
Imersdo imediata ou ap0s 24 horas, pois resultaram em amostras menos rigidas quando
comparadas com o método de Wet Pack.

Também é possivel concluir que ndo ha variacdo significativa em relacdo aos

métodos de hidratacdo por imersdo, seja imediata ou apds 24 horas (C-D; H-1). Também néo



62

houve variagdo entre os materiais (Technyl e Lanxess) quando comparados entre si (C-H; C-I;
D-H; D-I) nestas condicdes.
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APENDICE C — Resisténcia a Tracéo - Molde a 80 °C

Figura 14 — Teste das comparac6es multiplas via ANOVA-Fisher para ensaios de resisténcia a

tracéo na condicdo de molde a 80 °C
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Podemos observar na Figura 14 as comparagdes multiplas via ANOVA-Fisher para

ensaios de tracio na condicéo de molde & 80 °C.

As analises foram baseadas no modulo elastico das amostras, observando as barras

de incerteza sobre a linha zero na Figura 14 podemos elencar as comparag6es abaixo:

Para 0 mesmo material:

v

A NE N NENEN

Lanxess, nas condi¢des: (A) Wet Pack apos 24h e (B) Wet Pack imediato;
Lanxess; nas condicGes (A) Wet Pack apds 24h e (E) sem hidratacdo;
Lanxess, nas condicdes: (B) Wet Pack imediato e (C) Imerséo apés 24h;
Lanxess, nas condicdes: (B) Wet Pack imediato e (D) Imersao imediata;
Lanxess, nas condicdes: (C) Imersdo apds 24h e (D) Imerséo imediata;
Technyl, nas condicGes: (G) Wet Pack imediato e (H) Imerséo ap06s 24 horas;
Technyl nas condi¢des: (H) Imersdo ap6s 24 horas e (1) Imersdo imediata.

Para comparacdo entre os dois materiais com tratamentos iguais:

v
v
v
v

(B) Lanxess Wet Pack imediato e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(C) Lanxess Imersao apds 24h e (H) Technyl Imersdo apds 24h;
(D) Lanxess Imersdo imediata e (I) Technyl Imersdo imediata;

(E) Lanxess sem hidratagéo e (J) Technyl sem hidratacéo.

Para comparagdo entre os dois materiais com tratamentos diferentes:

\

AN NI NI N N N R

(A) Lanxess Wet Pack ap6s 24h e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(A) Lanxess Wet Pack apds 24h e (1) Technyl Imerséo imediata;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (H) Technyl Imersédo apds 24h;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (1) Technyl Imersdo imediata;
(C) Lanxess Imersdo apos 24h e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(C) Lanxess Imersdo apds 24h e (1) Technyl Imersdo imediata;

(D) Lanxess Imersdo imediata e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(D) Lanxess Imersdo imediata e (H) Technyl Imersdo apds 24h;
(G) Technyl Wet Pack imediato e (I) Technyl Imersdo imediata.

Observando as diferencas positivas deslocadas a direita: A-C; A-D; A-H; E-G; E-H;

E-I; conclui-se que o comportamento seguiu o0 padrdo apresentado na avaliacdo anterior

indicando que o método de hidratagdo por Wet Pack seja ele imediato ou apds 24 horas €

ineficiente para reduzir a rigidez do compésito PA 6.

As amostras de maior destaque deslocadas a esquerda: A-F; B-F; C-F; D-F; E-F

indicam novamente que: 0 método de Imersdo seja ela imediato ou apos 24 horas resultou em

amostras menos rigidas quando comparadas ao método de Wet Pack.

As amostras C-D e H-I evidenciaram que o material Lanxess e Technyl submetidos a

hidratagdo por Imersdo apos 24 horas e Imersdo imediata atingiram praticamente 0s mesmos

resultados.
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Figura 15 — Teste das comparag¢fes multiplas via ANOVA-Fisher para resisténcia a fratura

(tenacidade) na condicéo de molde a 60 °C
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Segundo o Teste de Fisher mostrado na Figura 15 as condi¢Ges que ndo apresentam

diferenca significativa entre as médias dos niveis séo visiveis quando a barra da incerteza da

diferenca das médias estd posicionada sobre a linha zero.

abaixo:

Nestas condi¢bes de igualdade entre as médias podemos elencar as comparagoes

Para o mesmo material:

v

NN N N NN

Lanxess, nas condicdes: (A) Wet Pack apds 24h e (B) Wet Pack imediato;

Lanxess, nas condicdes: (A) Wet Pack apds 24h e (E) sem hidratacdo;
Lanxess, nas condicdes: (B) Wet Pack imediato e (E) sem hidratagéo;
Lanxess, nas condi¢des: (C) Imerséo apos 24h e (D) Imersdo Imediata;

Technyl, nas condicdes: (F) Wet Pack ap6s 24h e (G) Wet Pack imediato;

Technyl, nas condicdes: (F) Wet Pack ap6s 24h e (I) Imerséo imediata;
Technyl, nas condic@es: (F) Wet Pack apds 24h e (J) sem hidratacéo;
Technyl, nas condic@es: (G) Wet Pack imediato e (J) sem hidratacéo.

Para comparacéo entre os dois materiais com tratamentos iguais:

v

v
v
v
v

(A) Lanxess Wet Pack apds 24h e (F) Technyl Wet Pack apds 24h;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(C) Lanxess Imersdo ap0ds 24h e (H) Technyl Imersao apos 24h;
(D) Lanxess Imersdo imediata e (H) Technyl Imersdo imediata;
(E) Lanxess Sem hidratacéo e (J) Technyl sem hidratacao.

Para comparacdo entre os dois materiais com tratamentos diferentes:

<

LR

(A) Lanxess Wet Pack ap6s 24h e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(A) Lanxess Wet Pack ap6s 24h e (J) Technyl Sem hidratacao;

(B) Lanxess Wet Pack imediato e (F) Technyl Wet Pack ap6s 24 h;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (J) Technyl sem hidratacéo;

(C) Lanxess Imersdo apos 24h e (1) Technyl Imerséo imediata;

(D) Lanxess Imersao imediata e (F) Technyl Wet Pack apds 24 h;
(D) Lanxess Imersao imediata e (H) Technyl Imersdo ap6s 24h.

Ja no gréfico as diferencas positivas, deslocadas a direita:

Para 0 mesmo material:

v

ASRNENEN

Lanxess, nas condicdes: (C) Imerséo apds 24h e (E) sem hidratacdo;
Lanxess, nas condicdes: (D) Imersdo Imediata e (E) sem hidratacéo;
Technyl, nas condicGes: (H) Imerséo apds 24h e (1) Imersdo imediata;
Technyl, nas condig¢des: (H) Imersdo apds 24h e (J) sem hidratacao;
Technyl, nas condicGes: (1) Imerséo imediata e (J) sem hidratacao.

Para comparagéo entre os dois materiais com tratamentos iguais:

v

(D) Lanxess Imersdo imediata e (J) Technyl sem hidratacao.
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Para comparagéo entre os dois materiais com tratamentos diferentes:

v

v
v
v

(C) Lanxess Imersao apds 24h e (F) Technyl Wet Pack apos 24 h;
(C) Lanxess Imersdo apds 24h e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(C) Lanxess Imersdo apos 24h e (J) Technyl sem hidratacéo;

(D) Lanxess Imersao imediata e (G) Technyl Wet Pack imediato.

Ja no gréfico as diferencas negativas, deslocadas a esquerda, significam que o valor

da primeira condicdo (todas com algum metodo de hidratacdo) é menor do que a segunda,

indicando um modulo elastico menor. Este comportamento pode ser observado na

comparacédo das condigdes abaixo.

Para 0 mesmo material:

v

NN NN NN

Lanxess, nas condicdes: (A) Wet Pack apds 24h e (C) Imersao apos 24h;
Lanxess nas condigdes: (A) Wet Pack apds 24h e (D) Imersao imediata;

Lanxess, nas condicdes: (B) Wet Pack imediato e (C) Imerséo apds 24h;
Lanxess, nas condicdes: (B) Wet Pack imediato e (D) Imersdo imediata;
Technyl nas condi¢des: (F) Wet Pack apds 24h e (H) Imersdo apds 24h;

Technyl nas condi¢des: (G) Wet Pack imediato e (H) Imersdo apds 24h;

Technyl nas condicdes: (G) Wet Pack imediato e (1) Imers&o imediata.

Para comparagéo entre os dois materiais com tratamentos diferentes:

\

SRV NENENE NN

(A) Lanxess Wet Pack ap6s 24h e (H) Imersao apds 24h;

(A) Lanxess Wet Pack apds 24h e (1) Technyl Imerséo imediata;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (H) Technyl Imersédo ap6s 24h;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (1) Technyl Imersdo imediata;
(E) Lanxess Sem hidratacdo e (F) Technyl Wet Pack apds 24h;
(E) Lanxess Sem hidratacdo e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(E) Lanxess Sem hidratacdo e (H) Technyl Imersao apds 24h;
(E) Lanxess Sem hidratagdo e (1) Technyl Imerséo imediata.
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APENDICE E — Resisténcia a Flexdo - Molde a 60 °C

Na Figura 16 estdo apresentadas as comparacdes multiplas via ANOVA-Fisher para

ensaios de resisténcia a flexdo na condicio de molde a 60 °C.

Os ensaios de resisténcia a flexdo foram baseados no mddulo elastico das amostras,

conforme andlise de ensaios anteriores.

Segundo a Figura 16 podemos observar que ndo houve variagdo significativa para

ensaio de tracdo entre as condices:

Para 0 mesmo material:

v

AN NENEN

Lanxess, nas condicdes: (A) Wet Pack apds 24h e (B) Wet Pack imediato;
Lanxess; nas condi¢des (A) Wet Pack apds 24h e (D) Imersao imediata;
Lanxess, nas condicdes: (B) Wet Pack imediato e (C) Imerséo apds 24h;
Lanxess, nas condicdes: (B) Wet Pack imediato e (D) Imersdo imediata;
Technyl, nas condicdes: (F) Wet Pack ap6s 24h e (G) Wet Pack imediato;
Technyl, nas condicdes: (F) Wet Pack ap6s 24h e (I) Imerséo imediata;
Technyl, nas condicGes: (G) Wet Pack imediato e (I) Imersdo imediata.

Para comparacéo entre os dois materiais com tratamentos iguais:

v
v

(C) Lanxess Imersdo apés 24h e (H) Technyl Imerséo apds 24h;
(E) Lanxess sem hidratagéo e (J) Technyl sem hidratacao.

Para comparagéo entre os dois materiais com tratamentos diferentes:

v

v
v
v

(A) Lanxess Wet Pack ap6s 24h e (H) Technyl Imerséo ap6s 24h;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (H) Technyl Imersdo ap0s 24h;
(D) Lanxess Imersdo imediata e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(D) Lanxess Imersao imediata e (H) Technyl imerséo apds 24h.

Observando as diferencas positivas deslocadas a direita: E-F; E-G; E-H; E-I; F-H; G-

H; conclui-se que o comportamento seguiu 0 padrdo apresentado nos testes de tracdo

indicando que o método de hidratacdo por Wet Pack seja ele imediato ou apds 24 horas é

ineficiente para reduzir a rigidez do composito PA 6.Conforme esperado a amostra sem

hidratagdo (E) obteve destaque como a mais rigida.

Também concordante com o0s ensaios de tracdo as amostras de maior destaque,

deslocadas a esquerda foram:

Para 0 mesmo material:
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Figura 16 — Teste das compara¢des multiplas via ANOVA-Fisher para ensaios de resisténcia a
flexo na condicéo de molde & 60 °C
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Lanxess, nas condi¢des: (A) Wet Pack apos 24h e (E) sem hidratacéo;
Lanxess, nas condi¢des: (C) Imersdo apos 24h e (D) Imersdo imediata;
Lanxess, nas condi¢des: (C) Imerséo apos 24h e (E) sem hidratacéo;
Lanxess; nas condigdes: (D) Imerséo imediata e (E) sem hidratagéo;
Technyl, nas condicGes: (G) Wet Pack imediato e (J) sem hidratacéo;
Technyl, nas condicGes: (H) Imersdo apds 24h e (1) Imerséo imediata;
Technyl, nas condic@es: (H) Imersdo apos 24h e (J) sem hidratacao;
Technyl, nas condic@es: (1) Imersdo imediata e (J) sem hidratacao.

AN N N N SN

Ou seja, amostras sem hidratacdo apresentaram modulos de flexdo superiores as

demais condicdes.

Para comparacéo entre os dois materiais com tratamentos iguais:

v" (A) Lanxess Wet Pack ap6s 24h e (F) Technyl Wet Pack ap6s 24h;
v" (B) Lanxess Wet Pack imediato e (G) Technyl Wet Pack imediato.

Para comparacdo entre os dois materiais com tratamentos diferentes:

<\

(A) Lanxess Wet Pack apds 24h e (1) Technyl Imerséo imediata;
(A) Lanxess Wet Pack apds 24h e (J) Technyl sem hidratacao;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (E) Lanxess sem hidratacéo;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (F) Technyl Wet Pack ap6s 24h;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (1) Technyl Imers&o imediata;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (J) Technyl sem hidratacéo;
(C) Lanxess Imersdo apds 24h e(F) Technyl Wet Pack ap6s 24h;
(C) Lanxess Imersdo apos 24h e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(C) Lanxess Imersdo ap0ds 24h e (1) Technyl Imersdo imediata;
(C) Lanxess Imersdo apos 24h e (J) Technyl sem hidratacao;

(D) Lanxess Imersdo imediata e (F) Technyl Wet Pack ap6s 24h;
(D) Lanxess Imersao imediata e (J) Technyl sem hidratacéo;

(F) Technyl Wet Pack apds 24h e (J) Technyl sem hidratac&o.

DR NI N N N N N N NN

Indicando que o método de imersdo seja ela imediato ou apds 24 horas resultou em
amostras menos rigidas quando comparadas ao método de Wet Pack.
A amostra C-H evidencia que os materiais Lanxess e Technyl ndo apresentam

diferenga significativa entre si quando submetidos a hidratacao por Imersdo apds 24 horas.
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APENDICE F — Resisténcia a Flexdo - Molde a 80 °C

A seguir teste das comparacbes mdltiplas via ANOVA-Fisher para ensaios de

resisténcia a flexdo na condicio de molde a 80 °C.

Segundo a Figura 17 podemos observar que ndo houve variagdo significativa para

ensaio de flex&o entre as condiges:

Para 0 mesmo material, concluimos que neste caso ndo houve variacao significativa

entre 0s grupos:

v

v
v
v

Lanxess, nas condi¢des: (B) Wet Pack imediato e (C) Imersdo apds 24h;
Technyl, nas condicdes: (F) Wet Pack ap6s 24h e (G) Wet Pack imediato;
Technyl, nas condicdes: (F) Wet Pack ap6s 24h e (I) Imerséo imediata;
Technyl, nas condicGes: (G) Wet Pack imediato e (I) Imersdo imediata.

Para comparacéo entre os dois materiais com tratamentos iguais:

v

(E) Lanxess sem hidratagéo e (J) Technyl sem hidratacéo.

Para comparagdo entre os dois materiais com tratamentos diferentes:

v

(D) Lanxess Imersdo imediata e (H) Technyl Imersdo apds 24h.

Observando as diferencas positivas deslocadas a direita: conclui-se que o

comportamento seguiu o padrdo apresentado nos testes de tracdo indicando que o método de

hidratacdo por Wet Pack seja ele imediato ou apds 24 horas é ineficiente para reduzir a rigidez

do composito PA 6, com base nas seguintes comparacdes:

Para 0 mesmo material:

v

AR NI N NE NN

Lanxess, nas condi¢des: (A) Wet Pack apos 24h e (B) Wet Pack imediato;
Lanxess, nas condicdes: (A) Wet Pack apds 24h e (C) Imersao ap6s 24h;
Lanxess, nas condicdes: (A) Wet Pack apds 24h e (D) Imersdo imediata;
Lanxess, nas condicdes: (B) Wet Pack imediato e (D) Imersdo imediata;
Lanxess, nas condicdes: (C) Imersdo apds 24h e (D) Imersdo imediata;
Technyl, nas condicdes: (F) Wet Pack ap6s 24h e (H) Imerséo ap6s 24h;
Technyl, nas condic@es: (G) Wet Pack imediato e (H) Imerséo apos 24h.

Para comparagéo entre os dois materiais com tratamentos diferentes:

<\

LA RS

(A) Lanxess Wet Pack apds 24h e (H) Technyl Imersao apos 24h;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (H) Technyl Imersédo apds 24h;
(C) Lanxess Imerséo imediato e (H) Technyl Imersdo apos 24h;
(E) Lanxess sem hidratagéo e (F) TechnylWet Pack apos 24h;

(E) Lanxess sem hidratagéo e (G) TechnylWet Pack imediato;
(E) Lanxess sem hidratagdo e(H) Technyl Imerséo apos 24h;

(E) Lanxess sem hidratagéo e (1) Technyl Imersdo imediata.
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Figura 17 — Teste das comparag¢fes multiplas via ANOVA-Fisher para ensaios de resisténcia a

flexdo na condicéo de molde a 80 °C
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Nestas condi¢des também as amostras sem hidratacdo (E) obtiveram destaque como

a mais rigida.

As amostras de maior destaque deslocadas a esquerda indicam que o metodo de

Imersdo seja ela imediato ou apds 24 horas resultou em amostras menos rigidas quando

comparadas ao método de Wet Pack.

Para 0 mesmo material:

<\

NN NN NN

Lanxess, nas condicdes: (A) Wet Pack apds 24h e (E) sem hidratacdo;
Lanxess, nas condicdes: (B) Wet Pack imediato e (E) sem hidratacéo;
Lanxess, nas condicdes: (C) Imersdo apds 24h e (E) sem hidratacéo;
Lanxess, nas condicdes: (D) Imersdo imediata e (E) sem hidratacéo;
Technyl, nas condicdes (F) Wet Pack ap6s 24h e (J) sem hidratac&o;
Technyl, nas condicGes: (G) Wet Pack imediato e (J) sem hidratagéo;
Technyl, nas condic¢des: (H) Imersdo apds 24h e (1) Imersdo imediata;
Technyl, nas condic¢des: (H) Imersdo apds 24h e (J) sem hidratacao;
Technyl, nas condic@es: (1) Imersdo imediata e (J) sem hidratacéo.

N&o houve variagcdo para a comparagdo entre os dois materiais com tratamentos

iguais, ou seja:

v
v

(A) Lanxess Wet Pack apds 24h e (F) Technyl Wet Pack apds 24h;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (G) Technyl Wet Pack imediato.

Na comparacdo entre os dois materiais com tratamentos diferentes, demonstra que o

método de Imersdo imediata se assemelha ao Wet Pack apds 24 horas que em alguns casos 0

método de Wet Pack pode promover hidratacéo.

<

RN N N N N N N S VR NN

(A) Lanxess Wet Pack ap6s 24h e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(A) Lanxess Wet Pack apds 24h e (1) Technyl Imerséo imediata;
(A) Lanxess Wet Pack apds 24h e (J) Technyl sem hidratacéo;

(B) Lanxess Wet Pack imediato e (F) Technyl Wet Pack ap6s 24h;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (1) Technyl Imersdo imediata;
(B) Lanxess Wet Pack imediato e (J) Technyl sem hidratacéo;

(C) Lanxess Imersdo apds 24h e (F) Technyl Wet Pack ap6s 24h;
(C) Lanxess Imerséo apos 24h e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(C) Lanxess Imerséo ap0ds 24h e (1) Technyl Imersdo imediata;
(C) Lanxess Imersdo apds 24h e (J) Technyl sem hidratac&o;

(D) Lanxess Imersao imediata e (F) Technyl Wet Pack apds 24h;
(D) Lanxess Imersédo imediata e (G) Technyl Wet Pack imediato;
(D) Lanxess Imersédo imediata e (I) Technyl Imersdo imediata;
(D) Lanxess Imersdo imediata e (J) Technyl sem hidratacao.
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