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RESUMO

Esse trabalho tem como objetivo entender a influéncia do tempo de condicionamento
e o grau de gelificagdo no resultado do ensaio de resisténcia ao impacto em tubos
de PVC para agua fria predial. Para este estudo, foram realizados os ensaios de
impacto com diversos tempos de condicionamento, imersdo em cloreto de metileno
e o de DSC. Os resultados apontam que o tempo de condicionamento néao influencia
no ensaio de impacto e que a gelificagdo pode ser um fator importante e
determinante na fratura dos tubos. Com isso, conclui-se que o trabalho atingiu o
objetivo proposto.

Palavras-chave: PVC. Tubos. Impacto. Gelificacdo. DSC. Imersdo em cloreto de

metileno.



ABSTRACT

This work has as objective understanding the influence of conditioning time and the
degree of gelation in the results of the impact resistance test of predial cold water
PVC pipes for. For this study, the impact with different conditioning times,
dichloromethane immersion and DSC tests were performed. The results indicate that
the conditioning time does not influence the impact test and that the gelation can be
an important and determinant factor on the fracture of the tubes. This indicates that
the work reached the proposed objective.

Keywords: PVC. Tubes. Impact. Gelation. DSC. Dichloromethane immersion.
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1 INTRODUCAO

A Tesis — Tecnologia de Sistemas em Engenharia — é a empresa responséavel pela
gestéo técnica dos Programas Setoriais da Qualidade (PSQ) dentro do Programa
Brasileiro da Qualidade e Produtividade do Habitat (PBQP-H). A Tesis garante a
conformidade do setor de construgao civil, através de auditorias periédicas nas
unidades fabris das empresas participantes do programa e da realizagdo de ensaios
laboratoriais de acordo com normas técnicas vigentes da ABNT.

O programa de tubos e conexfes de PVC para sistemas hidraulicos prediais é um
dos maiores e mais antigos do PBQP-H. A ABNT especifica duas normas para este
setor que sdo a NBR 5648 para tubos de agua fria e a NBR 5688 para tubos de
esgoto sanitario. Dentro destas normas sao especificados diversos ensaios como
analise dimensional, teor de cinzas, classe de rigidez, estabilidade dimensional,
entre outros. Ambas as normas s&o de 1999, e atualmente, estdo na etapa de
consulta nacional para sua atualizagdo, que envolve a adigdo de novos ensaios
como a determinagdo da presenga de chumbo e verificagdo da resisténcia ao
impacto.

O ensaio de verificacdo da resisténcia ao impacto em tubos para agua fria ja vem
sendo avaliado pela Tesis ha algum tempo na tentativa, de quando a nova norma
entrar em vigor, todo setor ja se apresente em conformidade. Embora o ensaio ainda
néo faca parte da NBR 5648, ele ja vem sendo considerado como um dos critérios
de avaliagdo do PBQP-H desde fevereiro de 2009. Ja no caso dos tubos para esgoto
sanitario, este ensaio é considerado como critério de avaliagdo desde maio de 2008,
e todo setor ja se apresenta em conformidade com a futura NBR 5688. O ensaio é
relativamente simples. Temos um aparelho com tubo guia, por onde um percussor
metalico cai em queda livre sem atrito e atinge o corpo de prova apenas com um
impacto. A massa do percussor e sua altura de queda sdo especificas para cada
didmetro de tubo e especificados pela NBR 5648 e NBR 5688. O ensaio é realizado
em corpos de prova a 0°C e eles podem ser condicionados, de acordo com a norma,

em banho termoestabilizado por pelo menos 15 minutos, método utilizado pela
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Tesis, ou em refrigerador por pelo menos 60 minutos. A amostra é considerada

reprovada dependendo do nimero de quebras que apresentar no ensaio.

O condicionamento das amostras vem sendo um tema constante de discusséo entre
a Tesis e os fabricantes. Alguns fabricantes reprovados no ensaio de resisténcia ao
impacto em tubos para agua fria alegam que a razio de sua reprovagdo esta no
tempo em que as amostras estdo ficando no condicionamento. Em razdo deste
problema, um dos fabricantes solicitou e acompanhou pessoalmente a repeti¢do do
ensaio em seus tubos. Eles tinham sido reprovados na primeira realizagdo do
ensaio, onde os tubos foram condicionados acima de 20 minutos. Na repeti¢do do
ensaio, no qual foi utilizado corpos de prova extraidos de barras de tubos do mesmo
lote de producdo, a amostra permaneceu por exatamente 15 minutos em
condicionamento, a pedido do fabricante, e foi aprovada. Em fung¢éo de todos estes
fatos, comegcamos a monitorar o tempo de condicionamento em todos os ensaios e
repetimos uma leva de ensaios em amostras reprovadas, onde o resultado foi que
algumas dessas amostras acabaram sendo aprovadas. Estas informagdes nos
levaram a acreditar que o tempo de condicionamento pode estar influenciando o
resultado do ensaio. -

Este trabalho foi realizado para solucionar este problema. Sera feito o estudo da
influéncia do tempo de condicionamento no ensaio de verificagdo da resisténcia ao
impacto nos tubos para agua fria. Outros ensaios também seréo realizados para
entender melhor a variagcdo das propriedades mecanicas dos tubos de PVC, para
tentar chegar a uma concluséo definitiva da razdo de sua fratura e assegurar que o
ensaio de resisténcia ao impacto esteja gerando resultados validos.
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2 OBJETIVOS

Este trabalho tem como objetivo avaliar a influéncia do tempo de condicionamento e
do grau de gelificacao no resultado do ensaio de verificagcdo da resisténecia ao
impacto em tubos de PVC de agua fria para instalagées hidraulicas prediais, bem

como entender as razdes da fratura dos tubos ensaiados.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 PVC

O PVC comum € um polimero termoplastico e amorfo. Diferentemente dos outros
polimeros, ele ndo é 100% originado do petréleo. Mais da metade do seu peso
(aproximadamente 57%) é composto de cloro. O restante de seu peso é constituido
de eteno.

O cloro é obtido a partir do processo de eletrélise do cloreto de sédio. Este processo
é caracterizado por uma reagédo quimica resultante da passagem de uma corrente
elétrica por uma solugdo aquosa altamente concentrada de sal (salmoura). Este
processo de eletrdlise também resulta na produgao de soda céaustica e hidrogénio.
Ja o eteno passa por uma processo diferente. Primeiramente temos a destilagao do
6leo cru, obtendo-se a nata leve. A nata entdo passa pelo processo de
craqueamento catalitico, onde moléculas grandes sdo quebradas em moléculas

menores com agao de catalisadores para acelerar o processo, obtendo-se o eteno

[1]

Em seguida temos a produgao do dicloro etano. Existem duas rotas principais para a
sua produg@o conhecidos como processo balanceado e rota do acetileno. A rota do
acetileno ndo é muito utilizada em razédo do alto custo do acetileno em relagéo ao
eteno. O processo balanceado, mais utilizado, consiste de duas rotas
interdependentes de produgdo. A primeira € conhecida como cloragio direta. Nela o
cloro reage com o eteno na fase liquida ou gasosa, dependendo da temperatura e
pressdo no processamento, obtendo-se o dicloro etano. A segunda é conhecida
como oxicloragdo, onde o eteno reage com cloreto de hidrogénio, oxigénio e um
catalisador de cloreto de cobre para a formagao do dicloro etano.
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O préximo passo é a produgao do cloreto de vinila, monémero do PVC. O processo
consiste no craqueamento do dicloro etano, onde temos a formacéao de ligagéo dupla
entre os carbonos do dicloro etano, resultando no cloreto de vinila e cloreto de

hidrogénio. Esta reacéo é esquematizada na eq.(1).

H H
H,C — CH, | |
| | C=C + HCcl
Cl Cl ] |
H Cl
Cloreto de
EDC MVC . .
hidrogénio

M

Por ultimo finalmente temos a produgao do PVC. O monémero cloreto de vinila sofre
reagdo de polimerizagdo em cadeia, onde temos a quebra da ligagdo dupla carbono-
carbono e formagdo de longas cadeias poliméricas.. A eq.(2) mostra o esquema

simplificado desta reagao.

H H " !
N | ]

n C—=C —_— C C

d |
H N |
H Cl
. < n
monocloreto de vinila PVC, poli (cloreto de vinila)

(2)

Existem trés mecanismos possiveis na polimerizagdo em cadeia: via radicais livres,
anibnica e catibnica, sendo que essas duas Ultimas ndo sdo utilizadas

comercialmente para a polimerizagao do PVC.



15

Nos processos de polimerizagao, existem diversos meios em que as reagdes podem
ocorrer. Temos a polimerizagcdo em suspensdo, em massa, em emulsio e em
solug&o. Aproximadamente 80% do PVC consumido do mundo é produzido por meio
de polimerizacdo em suspensdo. Os outros meios sdo utilizados para fins

especificos e de pouca representatividade no consumo total da resina.

No processo de polimerizagdo em suspensio, o cloreto de vinila é disperso na forma
de gotas de didmetro entre 30 e 150 ym, em meio a uma fase aguosa continua, por
agitacdo vigorosa e na presenga de um coldide protetor, também chamado
dispersante ou agente de suspensdo. Um iniciador solGvel no mondmero é utilizado,
de modo que a reagdo de polimerizagdo ocorra dentro das gotas em suspensio, por

um mecanismo de reagcbes em cadeia via radicais livres.

O PVC é o mais versatil dentre os plasticos. Devido a necessidade de a resina ser
formulada mediante a incorporagéo de aditivos, o PVC pode ter suas caracteristicas
e propriedades modificadas dentro de um amplo espectro em fungdo da sua
aplicagao final, variando do rigido ao extremamente flexivel. A grande versatilidade
do PVC deve-se, em parte, também a sua adequagido aos mais variados processos
de moldagem, podendo ser injetado, extrudado, calandrado, espalmado, somente
para citar algumas das alternativas de transformacao [2].

Suas aplicagbes vao desde tubos e perfis rigidos para Construgdo Civil, brinquedos,
calgados e laminados flexiveis para armazenamento de sangue e plasma. O fato de
que a resina de PVC ¢ totalmente atdxica e inerte permite a fabricacido de filmes,
lacres e laminados para embalagens e acessérios médico-hospitalares, tais como
mangueiras para sorologia e cateteres. A presenga do atomo de cloro na sua
estrutura molecular torna o PVC um polimero ndo propagante de chama,
contribuindo para aplicagbes em fios e cabos elétricos, eletrodutos e forros
residenciais [2-3].
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3.2 Tubos

Tubos séo utilizados para transporte de fluidos, gases, vapores e sélidos. O seu uso
pode ser datado desde 3000 A.C, onde os Babilonios construiam sistemas de
irrigacdo de barro e palha [4]. No século XIX, temos o nascimento da inddstria de
tubos de concreto e registros de sua utilizagdo em sistemas de esgoto na Europa e
Estados Unidos [5]. Ja a partir da Segunda Guerra Mundial, temos o
desenvolvimento dos polimeros e a produgao de tubos de plasticos [6]. Atualmente
temos tubos de diversos materiais, com inimeras dimensdes e para um amplo
espectro de aplicagbes. A seguir vamos comentar alguns dos principais materiais
empregados na fabrica¢ao de tubos e suas aplicagdes:

3.2.1 Concreto

‘Tubos de concreto tém longa tradigdo em obras de canalizagio de 4guas pluviais e

esgoto sanitario. As vantagens de sua utilizagdo estédo relacionadas ao fato de o

concreto ser um material rigido, ndo sujeito a ovalizagdo ou esmagamento sob agéo

de cargas, garantindo a estabilidade de aterros e condigdes favoraveis de

escoamento hidraulico. Estes tubos possuem excelente desempenho no transporte

de liquidos agressivos de varias procedéncias, sendo ideal para esgotos sanitarios,

efluentes industriais e liquidos aquecidos e corrosivos. Como desvantagens -
podemos citar o elevado peso do concreto, a menor protegao térmica fornecida pelo

material e o fato de que suas reformas e demoli¢ées normalmente sdo trabalhosas e

caras [7].
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3.2.2 Metais

Tubos metdlicos ja vém sendo usados ha muito tempo. Eles podem ser utilizados
em diversas aplicagdes como condugao de agua e efluentes industriais, transporte
de gases e liquidos e em trocadores de calor. Podemos encontrar tubos fabricados a
partir de diversos metais como ago, ferro fundido, cobre e aluminio. Os tubos
metalicos podem suportar altas temperaturas em comparacgéo aos tubos poliméricos,
possibilitam a condugdo de liquidos corrosivos e aguentam altas pressdes durante
sua operagao [8]. Porém, estes tubos possuem algumas desvantagens. Os metais
$40 mais caros que os polimeros, o processo de produgao € mais complexo, sdo
suscetiveis a corrosao e sua instalagdo é mais trabalhosa em razao do peso do tubo
e a necessidade de solda.

3.2.3 Polimeros

Os materiais poliméricos é uma descoberta recente em comparagdo aos outros
materiais. Com o desenvolvimento da indlstria do polimero, eles comegaram a
substituir a cerdmica e os metais em diversas aplicagées por serem mais baratos,
mais leves e de facil produgdo. Na indlstria de tubulagdes néo foi diferente. Hoje
podemos encontrar tubos de diversos polimeros e para iniimeras utilizagdes. Entre
as principais razbes podemos citar o baixo custo relativo dos polimeros, a facilidade
dos processos de fabricagdo e a grande variedade de materiais implicando em
inimeras propriedades mecanicas e quimicas. Abaixo vamos descrever os principais
polimeros utilizados atualmente e suas respectivas aplicagoes.
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O PVC foi um dos primeiros polimeros a ser utilizado na producéo de tubos. Hoje,
ele é o composto mais utilizado na fabricagdo de tubulagbes. Eles s&o utilizados em
sistemas de drenagem residencial e industrial, redes de abastecimento de &gua,
redes de esgoto sanitario, redes de irrigacdo e tubulacdes industriais. Por ser o mais
antigo e mais utilizado polimero, os tubos de PVC sdo normalizados para a
fabricagdo e desempenho em quase todas as suas aplicagdes, possuindo normas na
ABNT, ASTM, ISO, ANSI, entre muitas outras instituicbes. As vantagens do PVC
sdo. Resisténcia quimica e a corrosdo que garante a longevidade de operacéo,
leveza que resulta em uma maior produtividade de instalagédo e transporte, a sua
flexibilidade que é vantajosa em aplicacdes enterradas, maior resisténcia & abrasio
e desgaste e o fato de possuir junta elastica, que garante facilidade de execucéo e
desempenho a estanqueidade [9].

e Polipropileno

Os tubos de polipropileno (PP) podem ser utilizados para a condugéo de diversos
efluentes industriais, redes de &gua pluvial e em estagbes de tratamento de agua e
efluentes. Suas principais vantagens sdo: Excelente resisténcia quimica, boa
resisténcia ao impacto, boa flexibilidade, boa estabilidade térmica, boa resisténcia a
corrosdo, atéxico, baixa absorcdo de umidade, antiaderente e boa resisténcia a
abraséao [10].
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¢ Polietileno

O polietileno de alta densidade (PEAD) é utilizado na fabricagdo de tubos para
diversas aplicagbes. Entre algumas podemos citar o transporte de sodlidos e
dragagem, redes de abastecimento e distribuicdo de agua, redes de distribuicdo de
gas natural, redes de irrigagdo e instalagdes industriais. As suas vantagens séo: Alta
resisténcia quimica, alta resisténcia ao impacto, alta resisténcia a abrasdo, alta
resisténcia ao stress-cracking, imunidade & corrosdo, excelentes caracteristicas
hidraulicas, flexibilidade, atoxidade, simples manuseio e instalagéo, leveza e alto
indice de impermeabilidade a gases e vapores [11].

Hoje em dia podemos encontrar muitas marcas de tubos para instalagdes hidraulicas

prediais de politereftalato de etileno (PET), principalmente para esgoto sanitario -
onde a presséo de servigo € menor em relagio a 4gua fria. A principal vantagem do

PET em relacdo aos polimeros mais utilizados em tubulagbées é o prego. O PET

também tem um atrativo ambiental, pois normalmente estes tubos s&o processados

com material reciclado. Porém, nao existe uma norma brasileira para estes tipos de

tubos. Isto implica em tubos que nédo atendem aos requisitos de desempenho das

normas para tubos ja existentes, que significa que estes tubos provavelmente irdo

fathar durante a sua utilizagao.
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e PRFV

O PRFV é um polietileno reforgado com fibra de vidro. Os tubos de PRFV podem ser
utilizados para a condugdo de agua, vinhaga e efluentes industriais. Existem
diversas vantagens para a utilizacdo desses tubos. O PRFV ¢ inerte para os
principais agentes corrosivos, ndo sofrendo nenhum tipo de corros&o que afetariam
tubos metélicos. A superficie interna lisa de resina de poliéster oferece uma maior
resisténcia a abrasdo que os tubos metalicos. Os tubos podem ser utilizados em
aplicagbes extremas suportando temperaturas de até 120°C. A superficie externa é
composta por uma camada a base de resina termofixa, que confere aos tubos
excelente resisténcia ao tempo. O PRFV é um dos materiais com menor coeficiente
de rugosidade. Isto significa que as caracteristicas hidraulicas do tubo mantém-se
inalteradas por toda vida util da tubulagdo, ndo aumentando a perda de carga e
mantendo a eficiéncia da tubulagdo [12].

O policloreto de vinila clorado (CPVC) € um PVC com maior adi¢io de cloro em sua
composigdo. Este cloro adicional garante ao CPVC a caracteristica de resistir
temperaturas mais elevadas em relagdo ao PVC comum [13]. Por esta razéo ele é
utilizado em tubos para condugéo de dgua quente e para sistemas de prevengao e
combate a incéndios [14].

Estes tubos vém substituindo os tubos de cobre na condugio de &gua quente por
algumas razbes. Apesar dos tubos de cobre resistir a temperaturas mais elevadas
que os de CPVC, o CPVC pode suportar temperaturas de até 80°C, mais que o
suficiente para a condugdo de agua quente.
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A principal vantagem do CPVC estd no manuseio e instalagdo. A sua instalagéo é
bem mais simples ndo necessitando de soldagem e lixamento. A outra grande
vantagem € a baixa perda de calor. Por este motivo o CPVC néo necessita de
revestimentos. No caso do cobre, normalmente é utilizado um revestimento de
amianto para evitar a transferéncia de calor para a parede, que causaria rachaduras.
A ultima vantagem é a boa resisténcia quimica do CPVC, nao ocorrendo a corrosdo

do tubo [15].

PPR significa polipropileno reticulado. Ele € um copolimero do polipropileno que
apresenta algumas caracteristicas interessantes para tubos. Assim como o CPVC, o
PPR pode resistir a temperaturas mais elevadas que os polimeros comuns, podendo
chegar a 95°C. Ele também vem substituindo os tubos de cobre para uso em
sistemas prediais de agua quente. Suas principais vantagens em relacido aos tubos -
de cobre sdo: Nao sofrer corrosdo, melhor isolamento acustico, ndo necessitar de
isolamento térmico, atoxidade, facilidade e rapidez na instalagao, sua flexibilidade e
seu baixo custo relativo [16].

3.3 Ensaio de verificagao da resisténcia ao impacto

O ensaio de verificagao da resisténcia ao impacto pode ser utilizado para analisar a
adequagéo para uso como também a qualidade do processamento dos tubos de
PVC. Este ensaio também pode fornecer uma medida relativa da resisténcia do
material a fratura durante 0 manuseio, instalagdo e uso [6-17].
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A descricdo e metodologia do ensaio podem ser encontradas em diversas normas
como a ASTM D2444, ISO 3127 e ABNT NBR 5648 e 5688. De acordo com estas
normas, para a realizagdo do ensaio, precisamos de um aparelho como o da figura
1.
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. - Figura 1 - Aparelhagem para o ensaio de impacto

O aparelho deve conter um tubo guia de metal ou plastico, que permita centrar o
percussor durante a sua queda, com o minimo de atrito. O percussor deve ser
metalico com dimensdes e geometrias especificadas pela figura 2 e tabela 1.
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b) Tipo d90 (para percussaores de massa igual ou maior que 1 Kg)

=

Figura 2 - Pontas dos percussores metalicos

Tabela 1 - Dimensoes das Eontas dos percussores metalicos
d

Tipo Rs 1 ds o’
50 25 livre livre

d25

doo 50 a0 livre livre

A massa do percussor e 0 numero de corpos-de-prova a serem ensaiados
dependem do diametro externo do tubo e sdo definidos pela tabela 2 e tabela 3

respectivamente.
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Tabela 2 - Caracteristicas do imeacto

[Z:trzfr::)o Massa do percussor Quantidade de Altura de queda
DE kg + 0,005 Kg impactos m
20 0,5 0.4
25 0,5 1 0.5
32 0,5 0.6
40 0,5 0.8
50 0,5 1.0

3
60 0.8 1,0
75 0,8 1.0
4
85 0,8 11
110 1,0 6 16

e —

Tabela 3 - Numero de corpos de prova para a realizacio do ensaio

DE Numero de corpos-de-prova
20 40
25 40
32 40
40 40
50 15
60 15
75 12
85 12
110 8

O aparelho também deve conter um dispositivo de frenagem que impega o

percussor de dar mais de um impacto por queda no corpo-de-prova.



25

O ensaio é realizado a uma temperatura de (0 + 1) °C em pedacgos de tubos com
comprimento de 200 mm * 10 mm cortados a partir de barras selecionadas
aleatoriamente de um lote de tubos. Os corpos-de-prova podem ser condicionados
em banho termoestabilizado por pelo menos 15 minutos ou em refrigerador, por pelo

menos 60 minutos.

Cada corpo-de-prova € entdo colocado no aparelho e deve ser ensaiada em até 10
segundos apo6s a sua retirada do condicionamento. No caso de amostras que
requerem mais de um impacto, caso o tempo para realizar todos os impactos em um
corpo-de-prova for maior que o tempo especificado, € necessario um novo
condicionamento do corpo-de-prova no maximo 10 segundos apés o ultimo impacto,

por no minimo cinco minutos.

O numero de impactos que um corpo-de-prova sofre junto com a altura de queda do
percussor também dependem do didmetro externo do tubo e estio especificados na
tabela 2. Apds a realizagdo do ensaio, verifica-se a ocorréncia de fissuras, trincas,
furos ou quebras em cada corpo-de-prova. Eventuais depressdes na regido do
impacto ndo devem ser consideradas como falha.

O resultado do ensaio é obtido de acordo com o nimero de impactos realizados em
todos os corpos-de-prova e pelo nimero de falhas verificadas conforme a tabela 4.
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Tabela 4 - Expressao de resultado do ensaio para TIR = 10% em func¢éo do nimero de

imeactos e de falhas

o]
Ne de impactos N de falhas
(Regiao I) | (Regiao Il) | (Regiao 1ll)

25 0 1a3 4

26 a 32 0 1tad 5
33a39 0 1ab 6
40 a 48 1 2ab 7
49 a 52 1 2a’7’ 8
53 a56 2 3a7 8
57 a 64 2 3a8 9
65 a 66 2 3a9 10
67a72 3 4a9 10
73a79 3 4a10 11
80 4 5a10 11
81a88 4 5aii 12
89 a 91 4 5a12 13
92 a97 5 6ai12 13
98 a 104 5 6a1i3 14
105 6 7a13 14
106 a 113 6 7a14 15
1142116 6 7a15 16
117 a 122 7 8aib 16
123 a 124 7 8a16 17

NOTA Os valores expressos nas regibes | e Il da Tabela A.3, foram
calculados conforme a seguir:

Regidol =np - 0,5 —u[np(1 —p)1°°
Regidolll = np + 0,5 + ulnp(1 - p)1°°
Onde:

u é 1,282 (coeficiente unilateral da distribuigio t-Student para 90 % de
confianga com infinitos graus de liberdade)

p é 0,10 (TIR)

n é nimero de impactos

e

Se a amostra se enquadrar na regido |, ela deve ser considerada aprovada. Caso
ela se enquadre na regido I, a amostra é considerada aprovada com restrigdo.
Quando a amostra se enquadrar na regido Ill, ela é considerada reprovada no
ensaio [18].
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3.4 Processo de gelificacao

Tubos de PVC sdo processados a partir da resina produzida por polimerizagdo em
suspensdo. Esta resina, apds seu processo de sintese, se apresenta na forma de
pd. A este po sdo incorporados diversos aditivos como estabilizantes, cargas e
auxiliares de processamento obtendo-se um composto de PVC chamado de dry-
blend.

A resina de PVC do tipo suspenséo apresenta uma estrutura morfolégica um tanto
quanto complexa, com grau de cristalinidade de 5 a 10%. A resina é constituida de
graos com tamanho médio entre 100 e 150 um. Estes grdos, por sua vez, sio
constituidos por inimeras particulas de tamanho entre 1 e 2 um chamadas de
particulas primérias. J& as particulas primarias sdo compostas por dominios cujo
tamanho varia entre 100 e 300 A, que s&o formados a partir de regides cristalinas,
constituidas de estruturas lamelares de cadeias sindiotaticas de tamanho entre 50 e
100 A, interconectadas por segmentos de cadeias desordenadas da regiao amorfa.
As figuras 3 e 4 ilustram a morfologia da resina de PVC.

Grio

e — -‘/m\\
/"' \// 100150 pm
\\

N

Particulas primérias

Agregados 122
5-10 pm Kot
Domiaio
100-300 A
//

Figura 3 - Estrutura morfolégica das particulas da resina de PVC
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Figura 4 - Representacao de parte da cadeia molecular do PVC encontradas nos dominios dos
graos

Os gréaos da resina de suspensdo apresentam uma superficie rugosa e irregular
devido ao aglomerado de particulas primarias. A micrografia da figura 5, obtida por
MEV, demonstra esta rugosidade. Ja na figura 6, temos uma micrografia da
estrutura interna do grdo, onde podemos notar a porosidade interna presente no
grdo da resina. Esta porosidade se deve aos espagos vazios presentes entre os
aglomerados de particulas primarias.

s

~ Spot Magn  Det WD —————{ 200 ym
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Figura 5 - Micrografia da resina de suspensao de PVC obtida através de microscopia eletrdnica
de varredura (MEV)
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Ny -

Figura 6 - Micrografia da estrutura interna do grao de resina de suspenséo de PVC obtida por
microscopia eletronica de varredura (MEV)

As resinas de PVC sofrem um processo de gelificagcdo e fusdo quando aquecidas
durante seu processamento. Esta resina apresenta algumas peculiaridades no seu
processo de fusdo ou plastificagdo que a difere dos demais termoplésticos; Antes de -
ocorrer a fusdo completa da resina durante seu processamento, uma etapa
conhecida como gelificagdo acontece e é fundamental para que a resina se torne
uma massa fundida e processavel.

As condi¢gdes de operagdo e o ambiente termomecanico gerado durante o
processamento modificam a estrutura de particulas granulares. A identidade dos
graos, particulas primérias e a regido cristalina séo destruidas durante o processo
de gelificag@o e fusdo. Ja o resfriamento pdés-fuséo proporciona a formacido de uma
rede tridimensional de cadeias emaranhadas e com regibes ordenadas. Este
fenbmeno se denomina cristalizagdo secundaria, onde os cristais formados sio
menos perfeitos que aqueles obtidos durante a formagdo de dominios originais.
Desta maneira, a resina de suspensdo de PVC perde suas caracteristicas
morfologicas apds seu primeiro processamento. A resina processada passa a ter
uma morfologia completamente diferente da original.
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O processo de gelificagao deve ser descrito com uma desintegracao de varios niveis
morfologicos através da combinagdo de temperatura, pressdo e tensdo local
acompanhado pelo desenvolvimento de um fundido mais ou menos homogéneo e,

com o resfriamento, o desenvolvimento de uma cristalizagao secundéria.

As propriedades mecanicas do produto final estdo diretamente relacionadas com os
parametros de processamento e o processo de gelificagdo € o principal elo entre
esta relagdo. O grau de gelificagdo é um pardmetro importante ja que pelo seu
controle, este ird influenciar de maneira significativa as propriedades mecéanicas do
produto final [19].

Allsopp sugere que em equipamentos industriais tais como as extrusoras de rosca
dupla, o mecanismo de fus&o inclui compactagéo (C), densificagio (D), fusdo (F) e
elongagao (E) dos grdos de PVC, mecanismo conhecido como CDFE. Inicialmente,
0s graos sdo compactados, densificados e sua porosidade interna é
progressivamente eliminada com aumento da pressdo e da temperatura, entdao se
inicia um processo de fusao intra-granular [20].

O grau de gelificacdo afeta de maneira diferente as propriedades dos tubos
extrudados. A resisténcia a pressao hidrostatica interna aumenta com o aumento do
grau de gelificagao. J& propriedades como resisténcia ao impacto e tenacidade a
fratura aumentam com o aumento do grau de gelificagdo até um valor 6timo, que
esta por volta de 60 a 70% de gelificagdo. Porém alguns parametros, como o limite
de escoamento, s&o independentes do grau de gelificagdo. As figuras abaixo
demonstram a influéncia do grau de gelificagdo em algumas propriedades
mecanicas [21].



31

27

23

19 -

15 4

1 *

7 - v T .
30 40 50 60 70 80 50 100

Grau de gelificagdo (DSC) , %

Energia no ensaic de impacto por queda de peso, J

Figura 7 - Curva da energia no impacto por queda de peso em fung¢éo do grau de gelificacao
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Figura 8 - Curva da resisténcia ao impacto Charpy em fungéo do grau de gelificacdo
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Figura 10 - Curva da variacao do limite de escoamento em fung¢ao do grau de gelificagao

Ja as figuras abaixo mostram a influéncia de alguns parametros de processamento
no grau de gelificagao do produto final.
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Figura 12 - Curva da variagido do grau de gelificagdo em fungio da velocidade da rosca na
extrusao

Durante o ensaio de impacto de compostos de PVC a tens&o aplicada provoca a
formagdo de pequenos vazios estruturais entre as particulas primarias
remanescentes do processo de gelificacdo e fusdo, sendo que estes pequenos
vazios estruturais ajudam a dissipar as tensbes aplicadas. Porém, se o grau de
gelificagdo é baixo, as tensdes aplicadas podem ser suficientes para separar as
particulas primarias, uma vez que a ligacdo entre as mesmas é fraca, fazendo com
que o material sofra fratura com facilidade apresentado baixa resisténcia ao impacto.
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No grau de gelificagdo 6timo, as particulas primarias remanescentes apresentam o
maximo grau de coesdo, com forcas de ligagdo extremamente fortes, persistindo na
estrutura interna do composto 0s pequenos vazios estruturais que atuam como
aliviadores, porém neste caso as forcas de ligagdo sdo capazes de resistir a tensédo
aplicada, elevando a resisténcia ao impacto para um maximo. Para valores acima do
grau de gelificagao 6timo tem-se uma matriz vitrea de PVC sem vazios estruturais.
Neste caso, o mecanismo de alivio de tensdes nao ocorre e 0 composto rompe-se
de forma fragil devido a concentragido de tensdes e propagacéo facilitada da fratura,
apresentando o composto baixa resisténcia ao impacto.

Para analisar o processo de gelificagdo existem diferentes técnicas que nos
fornecem diverso dados relativo a gelificagdo da resina de PVC. Para monitorar a
evolugdo da morfologia e o comportamento de gelificagcdo e fusdo é utilizado a
reometria de torque associado a microscépio eletrénico de varredura (MEV). Para
determinar o gréu de gelificagdo da resina podemos utilizar a calorimetria diferencial
de varredura (DSC), a reometria capilar ou a reometria rotacional. Por Ultimo,
podemos analisar a homogeneidade do processo de gelificagdo ao longo de um tubo
extrudado através do teste de imersdo em cloreto de metileno [19].

3.4.1 Analise do grau de gelificacao por DSC

A técnica de DSC mede o fluxo de calor quando uma amostra é submetida a um
programa de temperatura, ou seja, submetida a aquecimento ou resfriamento. O
calor absorvido (endotérmico) ou liberado (exotérmico) pela amostra é registrado
através de um termograma [22].

As transicOes térmicas decorrentes de alteragdes fisicas e quimicas que ocorrem
durante o aquecimento ou o resfriamento da amostra estdo relacionadas com a
perda ou ganho de energia ou com mudangas na capacidade calorifica especifica da
amostra.
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As transi¢Oes sdo, geralmente, observadas através de picos ou degraus na curva do
termograma obtido. A integragdo do pico, ou seja, a area sob o pico, fornece a

energia necessaria para a transigao.
Gilbert e Vyvoda foram os primeiros a identificar dois picos endotérmicos para
compostos de PVC processados, ou seja, que foram submetidos ao processo de

extrusao. Estes picos sdo ilustrados como A e B na figura 13, e representam o
comportamento complexo de fusdo para compostos de PVC ja processados [23].
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Figura 13 - Termograma de DSC para um composto de PVC processado

O pico B, que ocorre em temperaturas mais elevadas, é conseqiiéncia da fusdo dos
cristais primarios formados durante a polimerizagdo e que sé&o cristais originalmente
lamelares. O pico A, por sua vez, que ocorre em temperaturas mais baixas,
representa a fusdo dos cristais secundarios, gerados durante o resfriamento de
amostras ja processadas.

A temperatura T2, que ocorre exatamente entre o final do pico A e inicio do pico B,
deve ser considerada uma medida direta da méxima temperatura de fusdo
alcancada durante o processamento.
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Estando o processo de gelificagdo relacionado com a destruicdo dos cristais
priméarios formados durante a polimerizagdo, quanto maior o grau de gelificacdo e
também a temperatura de processamento maior serd esta destruicdo e menor sera a
area do pico B. O processo de gelificacdo também esta relacionado com a formacéo
dos cristais secundarios. Os aumentos do grau de gelificagdo e da temperatura de
processamento tendem a aumentar a formagao dos cristais secundarios e aumentar

a area do pico A [19].

Segundo Fillot, sendo a area do pico A correspondente a variagédo de entalpia AHa e
sendo a area do pico B correspondente a variagdo de entalpia AHg, a razdo de

entalpias fornece o grau de gelificacéo através da expresséo da eq.(3) [24].

All,
AH +AH,

% Gelificagio =

(3)

3.4.2 Anilise da gelificacao por imersao em cloreto de metileno

A homogeneidade das propriedades mecéanicas e suas variagdes ao longo do
comprimento de um tubo de PVC extrudado dependem da homogeneidade da
gelificacdo. Esta homogeneidade pode ser avaliada através da imersdo de uma
amostra de produto final em cloreto de metileno, que tende a atacar quimicamente a
amostra.

Dependendo da temperatura de processamento, os produtos de PVC apresentam
varios niveis de resisténcia ao cloreto de metileno. As amostras de PVC
processadas em diferentes condigdes, apresentam diferengas significantes quanto a
resisténcia quimica a solventes como o cloreto de metileno, que esta relacionada
com o processo de gelificagao.
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Se o grau de gelificagdo do composto for elevado, sua resisténcia ao cloreto de
metileno também sera alta, sofrendo apenas um inchamento uniforme. Porém, se
um composto de PVC apresentar um reduzido grau de gelificagédo, a imerséo deste
composto no cloreto de metileno provoca a separagédo das particulas primarias que
estao parcialmente sinterizadas sendo, portanto, fortemente atacado e apresentando

baixa resisténcia quimica a este solvente.

O aquecimento nao homogéneo do polimero, bem como o transporte ndo estavel do
polimero fundido nos canais da rosca e na matriz da extrusora pode originar
instabilidades no processo de extrusao e estas instabilidades podem gerar variagoes
locais no grau de gelificagao.

O grau de gelificagdo na camada central, ao longo da espessura do tubo de PVC,
deve ser de 4 a 10% menor que em camadas mais externas do tubo. O teste de
cloreto de metileno traz resultados satisfatorios para graus de gelificacdo entre 45 a
50%.

Uma importante limitagdo do teste de imersao em cloreto de metileno é que este nao
pode diferenciar amostras que alcangaram elevado grau de gelificagdo. A razdo é
que o cloreto de metileno ndo produz um ataque superficial para graus de gelificagio
acima de um grau moderado [19].
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MATERIAIS E METODOS

Materiais

Foram utilizados os seguintes materiais para a realizagio deste estudo:

Barras de tubos de PVC: 60 barras de 1m de comprimento do mesmo lote
de fabricagéo (mesma extrusora e data de fabricagdo) de tubos de PVC para
agua fria predial. Os tubos apresentam coloragdo marrom e classificados
como DE 25 (tubos para agua fria com diametro de 25 + 0,2 mm) conforme
ABNT 5648. As barras foram fornecidas pelo fabricante A (a cada fabricante
foi determinada uma letra de identificacdo em fungdo da necessidade de
manter sigilo em relagdo aos resultados de ensaio). Este material foi utilizado
nos ensaios de resisténcia ao impacto, DSC e imersao em cloreto de
metileno.

Barras de tubos de PVC: 60 barras de 1m de comprimento do mesmo lote
de fabricacdo (mesma extrusora e data de fabricagéo) de tubos de PVC para
agua fria predial. Os tubos apresentam coloragdo marrom e classificados
como DE 25 (tubos para agua fria com diametro de 25 + 0,2 mm) conforme
ABNT 5648. As barras foram fornecidas pelo fabricante B (a cada fabricante
foi determinada uma letra de identificacdo em fungdo da necessidade de
manter sigilo em relagdo aos resultados de ensaio). Este material foi utilizado
nos ensaios de resisténcia ao impacto, DSC e imersdao em cloreto de
metileno.

Composto de PVC: 1 kg de composto de PVC sem pigmentos, de cor
branca, fornecido pelo fabricante A. O composto é utilizado para a extruséo

de tubos de PVC para agua fria predial. Este material seria utilizado no ensaio
de K|c.
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e Composto de PVC: 1 kg de composto de PVC com pigmentos, de cor
marrom, fornecido pelo fabricante B. O composto é utilizado para a extrusédo
de tubos de PVC para agua fria predial. Este material seria utilizado no ensaio
de Kic.

Por composto de PVC entende-se a resina base de PVC, acrescida de aditivos
como estabilizantes, cargas e auxiliares de processamento, podendo ou nido conter

pigmentos.

Os compostos foram recebidos dos fabricantes na forma de p6 e mantidos na sua
embalagem original em sala com temperatura ambiente.

4.2 Ensaio de impacto

4.2.1 Corpos de prova

Os corpos de prova para o ensaio de impacto foram retirados das barras fornecidas
pelos fabricantes. Cada amostra foi codificada a mao e recebeu uma numeragéo
“para sua identificagdo. A amostra do fabricante A recebeu a codificacdo 620/5749 e
a do fabricante B 620/5764. O numero 620 representa o setor de tubos e conexdes
de PVC dentro da empresa TESIS enquanto que o restante da numeragao identifica
a amostra dentro deste setor. Para ambas as amostras, foram selecionadas as
barras com data e horario de extrusdo os mais préximos possiveis, para tentar

assegurar uma semelhanga nas propriedades mecanicas de cada barra.
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Conforme a norma ABNT NBR 5648, os corpos de prova para o ensaio devem ter 20
cm de comprimento. Como as barras fornecidas sdo de 1 m, cada barra forneceu
cinco corpos de prova. Cada um dos cinco corpos de prova de uma barra sera
ensaiado em um tempo de condicionamento diferente para efeito de comparagéo de
resultados. A figura 14 mostra como foi realizado o corte de cada barra. Para o
preparo dos corpos de prova, foi utilizado a maquina de corte da oficina mecénica da
TESIS.

et lepim2 lepim |epima | ocpis
| | | |
| ] | 1
| I I 1
| | | I
BARRA 1
e lemm erams L epams | cpas

BARRA 2

Figura 14 — Esquema de corte das barras de PVC para o ensaio de impacto

Para cada amostra, foi cortado um total de 200 corpos de prova, totalizando cinco
jogos de 40 corpos de prova, para realizar o ensaio em cinco tempos de
condicionamento diferentes.

4.2.2 Ensaios e aplicagoes do método

Os condicionamentos foram realizados na TESIS em um freezer marca Metal Frio,
modelo DA 420B contendo um recipiente com agua e gelo. Para garantir a
temperatura do banho de (0 + 1)2C conforme a norma ABNT NBR 5648, foi utilizado
um termopar marca Instrutherm, modelo TH-1300 toda vez que um jogo de corpos
de prova foi inicialmente colocado no banho. Para assegurar que todos os 40 corpos
de prova ficassem o mesmo tempo no condicionamento, foi medido o tempo gasto

para ensaiar um corpo de prova utlizando um cronémetro. O tempo médio
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registrado foi de 10 segundos por corpo de prova. Por esta razdo, um corpo de
prova era colocado no banho a cada dez segundos e retirado do banho para ensaio
na mesma ordem.

O ensaio foi realizado no laboratério da TESIS em uma maquina de impacto marca
Hammel Maskinfabrik A/S, modelo VD 0753B (figura 15).

Figura 15 - Equipamento para ensaio de resisténcia ao impacto

Como ambas as amostras sdo de classificagdo DE 25, foi utilizado uma ponteira do

tipo d25 com massa de 0,5 kg e altura de queda de 0,5 m, conforme a norma ABNT
NBR 5648.

4.3 Ensaio de imersao em cloreto de metileno

O ensaio de imerséo de cloreto de metileno n&o esta especificado nas normas de
tubos para agua fria predial como a ABNT NBR 5648. Este ensaio foi realizado
apenas para efeito deste estudo. Para seguir uma norma técnica, este ensaio foi
realizado de acordo com a ABNT NBR 7665. Esta norma é referente a tubos de PVC
para adugdo e distribuicdo de agua do tipo DEFOFO. A NBR 7665 segue as
mesmas linhas de ensaio da norma ISO 9852, referente ao ensaio de imersdao em
cloreto de metileno para tubos de PVC rigidos em geral [25].
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4.3.1 Corpos de prova

Os corpos de prova utilizados no ensaio de imersdo em cloreto de metileno foram os
mesmo corpos de prova de 20 cm de comprimento do ensaio de resisténcia ao
impacto. Foram utilizados dois corpos de prova de cada amostra. Foi selecionado
um corpo de prova que sofreu fratura no ensaio de impacto e outro que ndo para
efeito de andlise e comparacgao. Para poder analisar também as camadas internas
dos tubos em relagdo ao processo de gelificagdo, todos os corpos de prova foram
enviados para a realizagcdo de chanfros em uma de suas extremidades. A empresa
responsavel pelos chanfros foi a Werkfer Industria MetalUrgica Ltda. Cada chanfro
foi realizado em um torno mecanico com rotacao de 40 rpm. O chanfro foi realizado
com baixa rotagao para nao gerar calor, que poderia resultar em mudang¢as no grau
de gelificagao da amostra. O dngulo de cada chanfro foi de 10° conforme ABNT NBR
7665. Este angulo depende da espessura do tubo conforme mostra a tabela 5.

Tabela 5- Valores parao éngulo de chanfragem em fungéo da espessura do tubo
P

Espessura do tubo (e) | Angulo de chanfragem

mm
e<8 10
8=<e<16 20

ez216 30
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4.3.2 Ensaios e aplicacoes do método

De acordo com o anexo C da norma ABNT NBR 7665, o ensaio é realizado
imergindo um corpo de prova de comprimento especifico, chanfrado em uma de
suas extremidades em relagdo a um angulo especificado em fungdo de sua
espessura, por um tempo de (30 + 1) min em cloreto de metileno a uma temperatura
de (15 * 1)°C, com o objetivo de verificar se o0 PVC é atacado pelo cloreto de
metileno nesta temperatura. Para minimizar a evaporacdo do cloreto de metileno, a
superficie deste no recipiente de ensaio deve ser coberta por uma camada de agua.
Ao se retirar o segmento apds a imerséo no cloreto de metileno deve-se permitir que
este escorra dentro desta camada de agua antes de retira-lo completamente do
recipiente e seca-lo para realizar a avaliagao visual. A figura 16 esquematiza como
devem ser montados os equipamentos para a realizagido do ensaio.

Legenda

1. Recipiente maior cheio com dgua na temperatura do ensaio e submetido 3 agitagéo
Recipiente menor
Vdume de Cloreto de Metileno
Vdume de dgua
Corpo-de-prova em posigdo de ensaio emc intatocom o Cloreto de Metileno
Corpao-de-prova em posigdo de escorrimento

oo s W N

Figura 16 — Esquema de montagem dos equipamentos para o ensaio de imersio em cloreto de
metileno

O corpo de prova é considerado aprovado se ndo apresentar sinais de ataque em
qualquer parte de sua superficie. O inchamento do corpo de prova nao é
considerado como ataque. No caso da ocorréncia de ataques na superficie do corpo
de prova, ele deve ser considerado reprovado [26].

O ensaio foi realizado na Tesis em um becker de 2000 ml da marca Germany,
imerso em banho termoestabilizado com agitagdo no equipamento de banho
ultratermostatico com circulador da marca Quimis modelo Q 214M2. As figuras 17 e

18 mostram os equipamentos utilizados para este ensaio.
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Figura 17 - Becker com solugao de cloreto de metileno e dgua

Figura 18 — Equipamento de banho ultratermostatico utilizado no ensaio

O becker continha 500 ml de cloreto de metileno na sua parte inferior e 1000 ml de
agua deionizada na superior. O cloreto de metileno utilizado foi o da marca Anidrol,
lote 19880, P.M. 84,93 com data de validade 10/2012. A agua deionizada foi obtida
na propria TESIS, através de um sistema de filtros presentes na empresa. A solugéo
para o ensaio estava com temperatura de (15 + 1)°C. As extremidades que serdo
analisadas ficaram em contato com a solugéo de cloreto de metileno por 30 minutos.
Em seguida os corpos de prova ficaram em contato com a dgua por 20 minutos para
escorrer o cloreto de metileno. Por dltimo, todos os corpos de prova foram secos ao
ar livre por uma hora. Este procedimento foi repetido com a outra extremidade de
todos os corpos de prova.
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4.4 Ensaio de DSC

4.41 Corpos de prova

O material para a realizagdo do ensaio de DSC foi retirado dos corpos de prova
utilizados no ensaio de impacto. Para cada amostra de tubos, foram separados dois
corpos de prova, onde um deles sofreu fratura no ensaio de impacto e o outro nao,
para efeito de comparagdo. Como sabemos que o grau de gelificagcdo nao é
homogéneo ao longo da espessura do tubo, O DSC seréa realizado em camadas da

superficie e em camadas internas de todas as amostras.

O preparo foi realizado no laboratério de engenharia de macromoléculas do
PMT/EPUSP. Para o ensaio de DSC, & necessario colocar entre 5 e 6 mg de
material em um recipiente de aluminio fornecido pelo proprio técnico do DSC. Para
raspar as amostras de tubos, foi utilizado um estilete do laboratério. Nas amostras
ndo fraturadas, foi descartado as primeiras raspas superficiais que possam ter
sofrido influéncias externas. Para as amostras de DSC das camadas internas, o tubo
foi raspado ateé atingir metade de sua espessura aproximadamente. As raspas foram
entao colocadas no recipiente de aluminio e pesadas em balanga analitica marca
Marte, modelo AR 2140. Os recipientes foram entdo tampados utilizando um
aparelho adequado para esta fungdo. Todas as massas obtidas foram anotadas para
efeito de calibragdo durante o ensaio de DSC. O preparo das amostras fraturadas foi

o mesmo. A Unica diferenca foi que a regido raspada era adjacente a trinca do tubo.
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4.4.2 Ensaios e aplicacoes do método

O ensaio foi realizado no laboratério de andlises térmicas do PMT/EPUSP no
aparelno marca Shimadzu, modelo DSC-50. O aparelho utiliza atmosfera de
nitrogénio e vazéo de gas de 10 ml/min. Foram utilizadas duas faixas de temperatura
para o ensaio. Primeiramente foram ensaiadas quatro amostras em temperaturas
entre 20 e 250°C. Apds analisar os termogramas destas amostras, constatou-se a
necessidade de repetir o ensaio até a temperatura de 300°C. A raz&o para repetir o
ensaio esta relacionada com o fato de nao conseguir visualizar o segundo pico
endotérmico de fusdo (AHg) por inteiro em algumas amostras. A taxa de
aquecimento utilizada em ambos os ensaios foi de 10 graus/min. Apds a obtencéo
dos termogramas no DSC, foi utilizado o software TA Analysis do proprio
equipamento para calcular algumas areas do grafico necessarias para anélises
posteriores.

4.5 Ensaio de tenacidade a fratura - K¢

No comego deste estudo, um dos ensaios planejados era o de tenacidade a fratura —
Kic. Para o preparo deste ensaio, era necessario moldar uma placa a partir do
composto de PVC. A placa seria moldada em prensa hidraulica marca Sirma,
modelo HB-E (figura 19) no laboratério de processamento de materiais poliméricos
do PMT/EPUSP.
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Figura 19 - Prensa hidraulica utilizada para moldar as placas de PVC

Esta placa moldada seria cortada em corpos de prova para o ensaio e os entalhes

seriam usinados no préprio corpo de prova. Existe um roteiro para a preparagéo

desta placa, que é utilizado para outros polimeros, que foi inicialmente seguido. Este

roteiro consiste nas seguintes etapas:

1)

Deixar o material por um periodo de 24 horas em estufa a uma temperatura
de 70°C para retirar umidade (foi utilizada a estufa marca Nova Etica, modelo
440/DE);

Pré-aquecer 600g de material no molde em uma temperatura um pouco
acima da temperatura de fusdo do material por 20 min (a temperatura
utilizada foi de 220°C);

Prensar o molde por 10 min com carga de 200Kdf;

Colocar mais 200g do material no molde e pré-aquecer por 10 min;

Prensar novamente por mais 10 min com carga de 200Kgf;

Remover o excesso de material e colocar de volta no molde;

Pré-aquecer por mais 10 min;

Prensar com 200Kgf de carga por mais 30 min;

Deixar a placa resfriar na propria prensa com carga de aproximadamente
200Kgf por um periodo de 14h.



48

A placa obtida utilizando este roteiro apresentou degradacio total como mostra a
figura 20. Sua coloragéo era amarelada com meio marrom e alguns pontos verde
devido a liberacdo de cloro.

Figura 20 - Primeira placa moldada apresentando grande degradagéo

A razéo da degradagéo € que o composto estava na forma de p6 e por este motivo,
0 material apresentava muito oxigénio. Apds conversa com alguns professores, foi
proposto tentar pré-aquecer o material em temperatura mais baixa para eliminar o
oxigénio, e depois tentar prensar o material. Apds tentar prensar a placa em diversas
temperaturas e varios tempos com aplicagdo de carga, a aparéncia da placa foi
melhorando. Porém, a placa continuava a sofrer degradagéo ou nio apresentava
fusdo das camadas internas como mostra as figuras 21 e 22.
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Figura 22 - Placa sem fusédo das camadas internas

Devido ao problema em moldar a placa de PVC, néo foi possivel utilizar o ensaio de
Kic neste estudo. O PVC é muito sensivel a degradagdo e com os equipamentos
disponiveis n&o seria possivel preparar os corpos de prova. Para conseguir moldar o
PVC, seria necessaria uma compactagdo do pd antes de prensar. Outra solugdo
seria submeter o PVC ao processo de calandragem, obtendo-se placas finas que
seriam utilizadas no molde de compresséo [27].
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados dos ensaios realizados nos materiais estudados sdo apresentados a

seqguir.

5.1 Ensaio de impacto

A razao inicial deste estudo foi determinar a influéncia do tempo de condicionamento
no ensaio de resisténcia ao impacto. Para poder avaliar esta influéncia, as amostras
foram ensaiadas a 0 min, 15 min, 24 min, 44 min e 75 min de condicionamento a 02

C em banho termoestabilizado. A tabela 6 mostra os resultados obtidos neste

ensaio.
Tempo de N2 Ne
Amostra condicionamento de corpos de prova | de corpos de prova
(min) ensaiados fraturados

0 40 0

15 40 1

5749 24 40 0
44 40 0

75 40 0

0 40 0

15 40 3

3764 24 40 0
44 40 2

75 40 1

As figuras 23 e 24 mostram as propagagdes de trinca mais comuns no ensaio de
impacto.
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Figura 23 — Corpo de prova fraturado no ensaio de impacto (1)

Figura 24 — Corpo de prova fraturado no ensaio de impacto (2)

O resultado esperado neste ensaio, em razdo das discussOes iniciais com alguns
fabricantes, seria de um aumento no nimero de corpos de prova fraturados em
fungdo do aumento do tempo no condicionamento.
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Os resultados do ensaio demonstram, ao contrario do esperado, que provavelmente
n&o ha uma relagio entre o tempo de condicionamento e a resisténcia ao impacto

dos tubos.

Na amostra 5749, apenas um corpo de prova fraturou. Isto provavelmente significa
que o fabricante j4 tomou medidas corretivas no seu processo produtivo para

adequar seus tubos a norma.

J& a amostra 5764 apresentou resultados aleatdrios. Estes resultados nos levam a
acreditar que a razao da fratura dos corpos de prova n&o esta relacionada com o
tempo de condicionamento. O problema deve estar com a matéria prima ou no

processo produtivo.

5.2 Ensaio de imersao em cloreto de metileno

P

O ensaio de imersdao em cloreto de metileno é um ensaio semi-quantitativo da
gelificagcdo e da homogeneidade do processo de extrusdo. Embora ele ndo nos
fornega o grau de gelificagado exato do PVC, podemos avaliar se os tubos estdo com
um grau de gelificagdo baixo ou alto. Com um grau baixo de gelificacdo, os tubos
sofrem ataque pelo cloreto de metileno. Este ataque se apresenta na forma de
manchas brancas na superficie do tubo. J& em graus altos de gelificacéo, podemos

ter um inchamento dos corpos de prova, mas sem ataques superficiais.

Para cada amostra, foram ensaiados 1 corpo de prova fraturado e 1 nao fraturado,
para poder avaliar se o problema da fratura no ensaio de impacto esta relacionado

com a gelificagdo. A tabela 7 mostra a codificagio de cada corpo de prova.

Tabela 7 - Codificagéo dos corpos de prova para o ensaio de imersao em cloreto de metileno

Codificacéo do corpo de prova | Descri¢cdo do corpo de prova

5749 A Corpo de prova ndo fraturado
5749 B Corpo de prova fraturado
5764 A Corpo de prova nio fraturado

5764 B Coreo de prova fraturado
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Os resultados do ensaio séo apresentados nas figuras 25, 26, 27 e 28.

|
|
)
d

Figura 25 — Resultado da amostra 5749 A no ensaio de imersdo em cloreto de metileno na parte
chanfrada

Figura 26 ~ Resultado da amostra 5749 B no ensaio de imersdo em cloreto de metileno na parte
chanfrada
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Figura 27 — Resultado da amostra 5764 A no ensaio de imersdo em cloreto de metileno na parte
chanfrada

Figura 28 - Resultado da amostra 5764 B no ensaio de imersao em cloreto de metileno na parte

chanfrada

A amostra 5749 apresentou ataque superficial apenas na extremidade chanfrada de

ambos os corpos de prova. Podemos observar pelas figuras 25 e 26 que o corpo de

prova fraturado (5749 B) apresenta grau de ataque maior que o corpo de prova n&o

fraturado. Estes resultados nos levam as seguintes conclusoes:
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¢ Em raz&o do ataque so ocorrer na superficie do chanfro, podemos comprovar
que estd amostra ndo apresenta homogeneidade do grau de gelificagdo ao
longo da espessura do tubo;

e Pelos mesmos motivos do item anterior, podemos concluir que a camada
interna do tubo apresenta um grau de gelificagcdo baixo, sofrendo ataque. Ja
as camadas superficiais, por nao sofrerem ataque, devem apresentar um grau
de gelificagdo médio ou alto;

e (Como a amostra 5749B apresenta grau de ataque maior que a 5749A,
podemos concluir que a amostra fraturada deve apresentar um grau de

gelificagdo menor que a nao fraturada.

Ja ambos os corpos de prova da amostra 5764 nao apresentaram ataque superficial
nas duas extremidades. Ambas as amostras apresentaram apenas leve deformacgéio
em sua extremidade chanfrada. Isto se deve a pequena espessura da extremidade
em razao do chanfro e a imersdo em cloreto de metileno. Porém, esta deformagéo
ndo € considerada ataque pelo cloreto de metileno. Por estas razdes, nao podemos
avaliar o grau de gelificagdo e podemos apenas concluir que nao esta em uma faixa
baixa.

5.3 Ensaio de DSC

O ensaio de DSC pode ser uma ferramenta muito Gtil, pois fornecer diversas
informagodes referentes ao composto de PVC utilizado na fabricagdo dos tubos como
a temperatura de transicdo vitrea, temperatura de fusdo, temperatura de
processamento e temperatura de inicio de degradagdo. O DSC também pode nos
fornecer o grau de gelificagao aproximado através das areas endotérmicas de fusao
presentes no termograma e aplicando estas areas na eq.(3). Estes picos
endotérmicos correspondem a fusao dos cristais primarios e secundarios presentes
na estrutura do composto de PVC.
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Para poder analisar melhor o grau de gelificacdo dos tubos ao longo de sua
espessura, foram retiradas amostras para o DSC da superficie e da parte interna

dos corpos de prova. A tabela 8 mostra a codificagdo utilizada para cada corpo de

prova.
Tabela 8 - Tabela de codificagdao das amostras para o ensaio de DSC
Codificacao Local de retirada Temperatura maxima
dos do do
corpos de prova material Ensaio (2C)
Superficie do tubo nao
5749 A/S fraturado 300
5749 A/S - 250 Superficie do tubo néo 550
fraturado
Parte interna do tubo ndo
5749 AIM fraturado 300
Superficie do tubo
5749 B/S fraturado 300
Superficie do tubo
5749 B/S - 250 fraturado 250
5749 B/M Parte interna do tubo 300
fraturado
Superficie do tubo nio \
5764 A/S fraturado 300
Superficie do tubo nédo
5764 A/S - 250 fraturado 250
5764 A/M Parte interna do tubo ndo 300
fraturado
5764 B/S Superficie do tubo 300
fraturado
Superficie do tubo
5764 B/S - 250 fraturado 250
Parte interna do tubo
5764 B/M fraturado 300

Um termograma padrdo para o PVC processado deve ser semelhante aos das
figuras 29 e 30 [28].
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Figura 29 - Termograma do PVC processado 1
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Figura 30 - Termograma do PVC processado 2
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Infelizmente, grande parte dos termogramas obtidos com temperatura maxima de
300°C nao poderao ser utilizados. Estes termogramas apresentaram curvas
totalmente fora do padrao do PVC processado como mostra a figura 31. Apenas o
termograma da amostra 5764 B/M pode ser aproveitado e considerado valido. Como
foram utilizadas as mesmas amostras para o preparo de ambos os ensaios de DSC
(temperaturas maximas de 250° e 300°C) e as amostras ensaiadas a 2502C geraram
termogramas validos, uma explicagdo plausivel para o erro seria a calibragdo ndo
adequada do equipamento.
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Figura 31 - Curvas dos termogramas do ensaio de DSC fora do padrao
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Os termogramas vélidos da amostra 5749 séo apresentados abaixo nas figuras 32 e

33.
1.00f
Peak 87.06C
= 0.00} \ Onset 79.70C Peak 227.78C
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Figura 32 - Termograma da amostra 5749 A/S - 250
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Figura 33 - Termograma da amostra 5749 B/S - 250
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Na figura 33, a parte da curva em verde representa uma estimativa do
comportamento da amostra baseado em termogramas semelhantes [28]. Embora
nao seja exato, esta aproximacao da curva servira apenas para efeito de andlise.

Dos termogramas da amostra 5749 podemos tirar os seguintes parametros:

Amostra 5749 A/S — 250

e Temperatura de transigao Vitrea (Tg): 79,7°C;

e Temperatura maxima de processamento (Tp): 224°C.

Amostra 5749 B/S — 250

e Temperatura de transigao Vitrea (Tg): 76,8°C;

e Temperatura maxima de processamento (Tp): 183°C.

Observando as figuras 32 e 33 podemos chegar a algumas conclusbes
interessantes.

As temperaturas méaximas de processamento apresentaram uma diferenca
significativa (em torno de 40°C), indicado um controle do processo de extrusao nao
adequado. Este fato pode resultar em barras de tubos com propriedades mecénicas
diferentes e talvez inadequadas.

Embora néo foi possivel calcular o grau de gelificagdo das amostras, podemos notar
que a area do pico B é relativamente grande. Este fato indica que as camadas
superficiais do tubo ainda apresentam boa quantidade de cristais priméarios na sua
morfologia. Isto implica que o grau de gelificagdo desta regido deve estar em uma
faixa média ou baixa.



61

Levando em conta o fato de que as camadas internas dos tubos devem apresentar
um grau de gelificagdo menor que as camadas superficiais (normalmente de 4 a
10% menor'), podemos prever que teremos uma quantidade ainda maior de cristais

primarios nas camadas internas do tubo.

Estas hipoteses podem ser comprovadas quando analisamos os resultados do DSC
junto com os do ensaio de imersdo em cloreto de metileno. As camadas superficiais
do tubo ndo sofreram ataque quimico, indicando um grau médio/alto de gelificagao.
Ja as camadas internas presentes nos chanfros sofreram ataque quimico, indicando

um baixo grau de gelificagao.

Levando em conta todas essas analises, podemos concluir que este tubo deve estar
com um grau de gelificacdo no limite médio/baixo, dependendo da camada
analisada. Como o cloreto de metileno traz resultados satisfatérios para graus de
gelificagdo entre 45 e 50%°, o grau de gelificacdo desta amostra deve estar perto
destes valores. Se olharmos a figura 7 referente a curva da resisténcia ao impacto
em fungdo do grau de gelificagdo, podemos notar que para estes valores de
gelificagdo a resisténcia ao impacto nao esta no seu grau maximo. Como no ensaio
de resisténcia ao impacto apenas um corpo de prova fraturou, isto pode significar
gue a amostra estd no limite de resisténcia para o ensaio de impacto ou que o
fabricante esta utilizando modificadores de impacto na composigéo do dry-blend.

Ja em uma analise comparativa entre as duas amostras utilizando os resultados do
DSC e ensaio de cloreto de metileno, podemos afirmar que o grau de gelificagdo da
amostra fraturada € menor. Comparando os dois termogramas, podemos observar
que o pico endotérmico A da amostra fraturada é razoavelmente menor que o da
amostra fraturada. Isto significa que a amostra fraturada apresenta uma menor
quantidade de cristais secundarios, que implica em um menor grau de gelificagao.
Podemos até prever que o pico endotérmico B da amostra ndo fraturada deve ser
menor que o da amostra fraturada. Estes fatos podem explicar a razdo da fratura do

corpo de prova, que apresentou um grau de gelificagdo mais baixo.

! Estes valores foram apresentados na reviso bibliogrdfica no item referente 2 andlise da gelificaciio pelo ensaio
de imersio em cloreto de metileno.

2 Estes valores também foram apresentados na revisdo bibliografica no item referente a andlise da gelificagio
pelo ensaio de imersio em cloreto de metileno.
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Os termogramas vélidos da amostra 5764 sdo apresentados abaixo nas figuras 34,
35 e 36.
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Figura 36 - Termograma da amostra 5764 B/M

Dos termogramas da amostra 5764 podemos tirar os seguintes parametros:

Amostra 5764 A/S — 250

* Temperatura de transigédo Vitrea (Tg): 76,3
* Temperatura méxima de processamento (Tp): 225
e Grau de gelificagdo: 95%

Amostra 5764 B/S — 250

* Temperatura de transigdo Vitrea (Tg): 77,4
¢ Temperatura maxima de processamento (Tp): 222
e Grau de gelificacio: 94,1%
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Amostra 5764 B/M

e Temperatura de transicao Vitrea (Tg): 65,5
e Temperatura maxima de processamento (Tp): 200

e Grau de gelificacdo: 59,0%

Analisando as figuras 34, 35 e 36 junto com os parametros obtidos, podemos chegar

a algumas conclusoes.

Olhando para ambos os termogramas obtidos das camadas superficiais do tubo,
nota-se que as &reas do pico B sdo relativamente pequenas em comparacédo as
areas do pico A, indicando alto grau de gelificagdo. Isto é reforcado pelos altos
valores calculados a partir da eq.(3) (94, 1% e 95%).

O resultado obtido da amostra da camada interna do tubo comprova que o grau de
gelificagdo realmente é mais baixo nesta regido. Isto deve ocorrer em fungéo da
temperatura maxima alcancada nesta regido estar em torno de 20°C abaixo da
temperatura méxima alcangada na superficie. Porém, o valor calculado do grau de
gelificagédo foge bem dos 4 a 10% propostos pela teoria. Neste caso encontramos
uma diferenca em torno de 35%. A razdo desta diferenga deve estar relacionada

com uma ma distribuicdo de temperatura ao longo do material dentro da extrusora.

Para esta amostra fica dificil fazer uma comparagao e afirmar que a gelificagio pode
ter influenciado o resultado de impacto. Como ambos os ensaios realizados na
superficie (amostra fraturada e ndo fraturada) acusaram um elevado grau de
gelificagdo, era de se esperar que todos os corpos de prova fraturassem, pois com
este grau de gelificagdo, a resisténcia ao impacto é baixa (figura 7). Isto pode
implicar que o fabricante esteja utilizando aditivos modificadores de impacto. Porém,
o termograma da camada interna mostra que na superficie interna do tubo, o grau

de gelificagé@o estd com um valor onde a resisténcia ao impacto ¢é elevada.
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Para poder afirmar que a gelificagdo ou aditivos estao influenciando o resultado do
ensaio de impacto, seria necessario realizar o ensaio de DSC na camada interna do
corpo de prova ndo fraturado, para efeito de comparacédo do grau de gelificagao.
Também seria necessario entender como que as propriedades de impacto séo
influenciadas nos tubos onde o grau de gelificagio varia entre valores extremamente

altos até valores intermediarios desejados ao longo de sua espessura.
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6 CONCLUSAO

Conclui-se, portanto, que o presente trabalho atingiu o objetivo proposto realizando a
andlise da influéncia do tempo de condicionamento e do grau de gelificacdo no
ensaio de resisténcia ao impacto em tubos de PVC para agua fria predial.

Para tanto, foram realizados com sucesso trés ensaios. O primeiro ensaio foi o de
resisténcia ao impacto com diversos tempos de condicionamento. Em seguida foram
feitos os ensaios de imersdo em cloreto de metileno e DSC para avaliar a gelificacdo
dos tubos.

O ensaio de resisténcia ao impacto, apesar de ndo apresentar um nimero de corpos
de prova fraturados muito grande, deixou claro que o tempo de condicionamento néo
influencia os resultados finais obtidos no ensaio.

O ensaio de imersdo em cloreto de metileno mostrou que uma das amostras
apresentava grau de gelificagdo baixo e que a amostra fraturada estava menos
gelificada que a ndo fraturada. A segunda amostra ndo apresentou resultados
significativos por nao sofrer ataque quimico. O resultado da primeira amostra leva a
acreditar que a razéo da fratura da prépria estaria relacionado com a gelificagao. O
resultado da segunda apenas indica que o grau de gelificagdo da amostra pode
estar em uma faixa média ou alta, ndo relacionando a gelificagdo com as fraturas do
ensaio de impacto. Para poder fazer uma andlise mais precisa, seria necessario

juntar estes resultados com os do ensaio de DSC.

O ensaio de DSC forneceu diversas informagdes relacionadas aos parametros de
processamento e gelificagdo dos tubos. Através do DSC, foi possivel concluir que
ambos os fabricantes apresentam problemas no controle de temperatura da
extrusora. Junto com os resultados do ensaio de imersdo em cloreto de metileno,
pode-se supor que as fraturas devem estar relacionadas com a gelificacdo, mas
possivelmente os fabricantes estariam utilizando aditivos modificadores de impacto
que estariam mascarando os resultados.
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