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Reticulacao de Plastissois de PVC Utilizando Resina Epoxi
Polifuncional: Sintese e Caracterizagao

ivi Martins de Carvalho, Lucia Helena Innocentini Mei
Departamento de Engenharia de Materiais e Bioprocessos, Faculdade de Engenharia Quimica, UNICAMP

Antonio Rodolfo Junior
Braskem S/A

Resumo: Plastissois reticulados de PVC foram obtidos por meio de espalmagem, na presenca de uma resina epoxi
polifuncional tipo tetraglicidilmetilenodianilina (TGMDA). A presenga de um amino acelerador, baseado numa
poliaminoamida comercial, mostrou-se imprescindivel para a ocorréncia de reticulacdo das cadeias do PVC. Resultados
de grau de reticulagdo mostraram que s6 houve formagdo de gel nas amostras onde o amino acelerador foi utilizado
concomitantemente com a resina epoxi, evidenciando uma sinergia entre ambos. Apesar dos resultados de médulo de
Young sugerirem a formacao de uma rede tridimensional entre as moléculas do PVC e a resina epdxi, a comprovagio
de uma reagdo quimica de reticulacdo entre o0 PVC e a resina ep6xi ndo foi possivel, devido ao grande numero de
moléculas presentes na formulacio final. Entretanto, a evidéncia de que a reticulagdo de fato ocorreu podera vir de
estudos mais detalhados e o uso de outras técnicas de caracterizagdo complementares, ja iniciados.

Palavras-chave: PVC, poli(cloreto de vinila), plastissol, resina epdxi, polimeros hiperramificados, reticulacdo.

Crosslinking of PVC Plastisols Using a Polyfunctional Epoxy Resin: Synthesis and
Characterization

Abstract: PVC plastisols, crosslinked in the presence of a polyfunctional epoxy resin, were obtained via spread coating.
It was possible to infer that the presence of an amine type accelerator, at least in the conditions used in this study,
proved to be essential for crosslinking. The results of reticulation degree showed that gel formation only happened in
samples where the amine type accelerator has been used concomitantly with the epoxy resin. The results of Young’s
modulus seem to confirm the hypothesis of formation of a three dimensional network between the molecules of PVC
and epoxy resin, but it was not possible to confirm a chemical reaction between these two polymers because of the
large number of molecules present in the formulation. Evidence that crosslinking actually occurred may come from

more detailed studies and the use of complementary characterization techniques, which are underway.

Keywords: PVC, poly(vinyl chloride), plastisol, epoxy, hyperbranched polymers, crosslinking.

Introducao

O PVC, ou poli(cloreto de vinila), € o segundo
termopldstico mais consumido em todo o mundo, com
uma demanda mundial de resina superior a 36 milhdes
de toneladas no ano 2011, sendo a capacidade mundial
de produgdo de resinas de PVC estimada em cerca de
50 milhdes t/ano!!!. Desta demanda total, aproximadamente
70% foram consumidos na China, América do Norte e nos
paises da Europa Ocidental. Na América do Sul foram
consumidos cerca de 5%, sendo o Brasil responsavel pelo
consumo de cerca de um milhdo de toneladas anuais, ou
cerca de pouco mais de 2% da demanda mundial de resinas
de PVC. Estes dados mostram o potencial de crescimento
da demanda de resinas de PVC no mercado interno, uma
vez que o consumo per capita, da ordem de 5 kg/hab./ano,
ainda € baixo comparado a outros paises.

O PVC pode ser considerado um dos plasticos mais
versateis, podendo apresentar caracteristicas de extrema
flexibilidade ou rigidez, mediante a incorporacdo de
aditivos, para atender um amplo espectro de propriedades,
em funcdo da aplicagéo final®. Dentre os vdrios tipos de

compostos de PVC, plastissois e organossois estdo entre
0s mais versateis, pois oferecem vdrias possibilidades de
se obter novos produtos. A tecnologia utilizada para se
obter esses materiais torna possivel o uso de uma grande
variedade de processos de moldagem e recobrimento
(espalmagem ou spread coating), os quais permitem
variar seu grau de flexibilidade, até a obtengdo de
materiais duros e rigidos (rigissois)®.

Dentre as varias possibilidades de se trabalhar o PVC,
a obten¢@o de uma estrutura hiperramificada, bem como
dendrimeros, constituem-se de uma importante area de
estudo da Ciéncia dos Polimeros, e deverdo encontrar
utilidade em aplicagdes onde essa especificidade
estrutural tem grande potencial. Embora ja se tenha
alcancado muito progresso no entendimento estrutural e
dos métodos de sintese destes polimeros, a compreensao
de seus derivados funcionais e utilidades dos mesmos
estdo ainda, relativamente, nos primérdios!!.

Trabalhos como de Karmalm et al. relatam que
a formacdo de uma estrutura reticulada contribui

Autor para correspondéncia: Lucia Helena Innocentini Mei, Departamento de Engenharia de Materiais e Bioprocessos — DEMBio,
Faculdade de Engenharia Quimica, Universidade Estadual de Campinas — Unicamp, Av. Albert Einstein, 500, CEP 13083-852, Campinas,

SR, Brasil, e-mail: lumei@feq.unicamp.br

Polimeros, vol. 23, n. 4, p. 501-508, 2013

501


mailto:lumei@feq.unicamp.br

Carvalho, I. M. et al. - Reticulagao de plastissdis de PVC utilizando resina epoxi polifuncional: sintese e caracterizagao

para a melhora da estabilidade térmica do PVC, o que
ampliaria em muito sua faixa de aplica¢cdes. Em uma das
alternativas, esta estabilidade seria conferida pela reacio
de abertura do anel epoxidico e consequente estabiliza¢do
do dtomo de cloro 1dbil, evitando a geracdo de HCl
originado durante a degradacdo da cadeia.

Lépezetal.l®!, por sua vez, avaliaram misturas de resina
epoxi com plastissois de PVC, em diferentes proporgdes.
Materiais diferentes, com propriedades desde a rigidez
de uma resina termoendurecivel, até a flexibilidade de
um plastisol convencional, foram desta maneira obtidos.
Esses autores observaram que dependendo da proporgdo
entre a resina epoxi e o plastisol, o material resultante se
assemelhava ao de materiais termopldsticos.

O objetivo desse trabalho teve como foco a preparagio
de plastissois de PVC modificados pela incorporagdo de
uma resina epoxi polifuncional, e o estudo de seu processo
de reticulagdo durante o processamento em presenga
de um amino acelerador. Neste artigo sdo apresentados
os resultados da avaliagdo dos efeitos do teor de resina
epoxi e do amino acelerador no processo de reticulagiao
do plastisol de PVC.

Experimental

Materiais

A formulagido do composto de PVC, tomada como
referéncia e resumida na Tabela 1, baseou-se nas praticas
comuns utilizadas nos transformadores de espalmados
de PVC. Resina de PVC com valor K 78 * 1, fornecida
pela Braskem S/A (Norvic P78LM), foi utilizada como
matriz polimérica principal. A estabilizacdo térmica da
formulagdo foi efetuada através da incorporag¢do de um
sal de Ba/Zn comercial (Baerostab UBZ 790V), fornecido
pela Baerlocher do Brasil S/A.

Como plastificantes foram utilizados tanto o
di-octilftalato ou DOP (Scandiflex do Brasil S/A

Tabela 1. Formulag@o basica do plastisol utilizado nos experimentos.

Componente Teor (pcr)
Norvic P78LM 100
Baerostab UBZ 790 V 0,5
DOP 60
OSE 2

Rleosol

(o (¢
(a)

Inddstrias Quimicas), quanto o dleo de soja epoxidado
ou OSE (Celuflex, Resypar Indistria e Comércio Ltda.),
plastificante primdrio e secunddrio, respectivamente. A
presenca do OSE apresenta efeito sinergistico com os
sais de Ba e Zn do estabilizante t€rmico, atuando portanto
como um co-estabilizante!.

O agente de reticulagdo estudado foi uma resina
epoxi, tetraglicidilmetilenodianilina (TGMDA),
fornecida pela Momentive Quimica do Brasil Ltda., com
o nome comercial Epikote 496. Foram estudados ainda os
efeitos da incorporag@o de um agente acelerador baseado
em poliaminoamida 60% (teor tipicamente utilizado na
inddstria”), gentilmente cedido pela Brascola Ltda., e
aqui denominado amino acelerador. A Figura 1 apresenta
as estruturas quimicas da resina epoxi e desse amino
acelerador. A Figura 2, por sua vez, apresenta 0 mecanismo
normalmente aceito para o processo de reticulacdo de
resinas epoxi, a partir da reagdo com aminas.

Planejamento experimental

De forma a otimizar a avaliag¢@o dos efeitos do teor de
resina ep6xi e amino acelerador no processo de reticulagdo
do plastisol de PVC, um planejamento fatorial completo
do tipo 3? foi realizado. O fator resina epdxi foi avaliado
nos teores de 0, 5 e 10 pcr, enquanto que o fator amino
acelerador foi avaliado nos teores de 0, 1 e 10 pcr. Desta
maneira, 0s nove experimentos resultantes, apresentados
na Tabela 2, permitiram a avaliag@o dos efeitos dos fatores
estudados, bem como eventuais interacdes, com um
nivel de significincia estatistica adequado. Para auxiliar
na andlise estatistica dos resultados, particularmente na
construcdo das tabelas de andlise de variancia (ANOVA)
e graficos de efeitos e interacdes, empregou-se o software
Minitab 16.

Preparagdo dos plastissois e processamento

Os plastissois foram preparados misturando-se
a resina de PVC (pd) e demais aditivos da formulagio
(todos liquidos) em um misturador tipo Cowles, a
1000 rpm, com aplicacdo posterior de vdcuo, para a
retirada de bolhas. Nos casos aplicdveis, a resina epoxi
e o amino acelerador foram incorporados junto com os
demais aditivos, nos teores indicados na Tabela 2.

Folhas de aproximadamente 1 mm de espessura foram
produzidas em uma espalmadeira de laboratério Mathis,
na temperatura de 180 °C, com tempo de residéncia no
forno igual a 1,5 min. Esta condi¢@o foi a que se mostrou

H

HoN N. R
\/\N/\/ \|(

| 0
H

(b)

Figura 1. Estruturas quimicas da resina epoxi tipo tetraglicidilmetilenodianilina (a) e do amino acelerador poliaminoamida (b).
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mais otimizada, apds ensaios prévios com diferentes
condicdes de tempo e temperatura.

Determinagdo do grau de reticulagéo

O grau de reticulagdo pds-processamento, para
cada uma das formulacdes estudadas, foi determinado
através do teor de gel, via extracdo com solvente em
extrator Sohxlet. Amostras das folhas espalmadas foram
cortadas em pequenos pedagos e submetidas a extragio
com tetrahidrofurano ou THF (considerado um solvente
forte para o PVC), em refluxo por 24 horas. O material
resultante foi entdo seco em estufa a 70 °C, até atingir

R—O—CH,—C—CH, &

H H
o
/N
+ R—O —CHZ—?—CHZ
H
OH

|
R—O—CH,—C—CH,—N—R’
\

HO— C—H

Figura 2. Mecanismo genérico de reticulacdo de resinas epoxi,
através da rea¢do com aminas, segundo Miiller e Poth!”.

Tabela 2. Planejamento experimental utilizado para o estudo das
interagdes entre as duas varidveis estudadas (teor de resina epoxi
e teor de amino acelerador), em trés niveis.

Formulacao Teor de resina Teor de amino
epoxi (per) acelerador (pcr)

F1 0 0

F2 0 1

F3 0 10

F4 5 0

F5 5 1

Fo6 5 10

F7 10 0

F8 10

F9 10 10

Polimeros, vol. 23, n. 4, p. 501-508, 2013

peso constante, e o teor de gel foi obtido através da
Equagdo 1:

W,
Teor de gel (%) = WSX 100 (1)

1

Onde W_ € a massa da amostra ndo solivel (g), e
W, € a massa inicial da amostra (g). Os ensaios foram
realizados em duplicata.

Espectroscopia no infravermelho por transformada de
Fourier (FT-IR)

Espectros no infravermelho foram obtidos em um
equipamento Nicolet 6700, com resolucdo de 4 cm™,
equipado com um acessério de reflexdo total atenuada
(ATR) tipo Smart Omni-Sampler, diretamente na
superficie das folhas produzidas por espalmagem. Um
total de 32 varreduras por amostra foi tomada para
garantir a resolucdo adequada dos espectros.

Propriedades mecéanicas na tragdo

Propriedades de tragcdo (médulo de Young, tensdo de
ruptura e alongamento na ruptura) foram determinadas em
cinco corpos de prova ASTM D638-10 tipo V, para cada
formulagdo, em uma mdquina universal de ensaios MTS
modelo Alliance 5/RT, na velocidade de 50 mm/min. Os
ensaios foram realizados na temperatura de (23 + 2)°C.

Resultados e Discussoes

Grau de reticulagéo

A Tabela 3 apresenta os resultados obtidos na
caracterizacdo das amostras preparadas. Observa-se
que, para a ocorréncia de reticulagdo nas condi¢des de
processamento empregadas neste estudo, a presenca do
amino acelerador mostrou-se imprescindivel. Observa-se
ainda que as amostras contendo somente resina epoxi,
ao contrdrio da expectativa inicial, ndo apresentaram
nenhum indicio de reticula¢do, a0 menos nas condicdes
de processamento empregadas.

O mecanismo de estabilizacdo da molécula do PVC,
através de Oleos epoxidados, € bem conhecido>8.
Acredita-se que o grupo oxirana, presente nos Oleos
epoxidados, participe dos processos de transferéncia de
HCI para o estabilizante térmico principal, e da troca
de cloretos labeis da estrutura do polimero por grupos
do estabilizante. Contrdrio a expectativa inicial, onde
era esperado que a simples presenca da resina epoxi
polifuncional em meio as cadeias de PVC seria suficiente
para promover sua reticulagdo, os resultados mostram
que este processo ocorreu somente na presenga do amino
acelerador.

E também conhecido® que aminas, quando
presentes nas formulagdes de PVC, atuam como fortes
promotores da reacdo de desidrocloracdo, tal como
demonstrado na Figura 3. As amostras preparadas
apresentaram forte alteracdo da coloracdo do filme
espalmado, com a presenga e o aumento do teor de amino
acelerador. Entretanto, os resultados da Tabela 3, em
fun¢do da auséncia de gel no final do processo de extragao
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Figura 3. Desidrocloracao de resinas de PVC na presenca de aminas, segundo Yousaf, Qureshi e Ahmad'..

+ RNH,CI

Tabela 3. Grau de reticulagao, inferido a partir dos resultados de teor de gel, e propriedades de tracido das amostras estudadas.

Formulacdo  Teor de resina Teor de amino Teor de gel (%) Tensao de Alongamento na  Mddulo de Young
epoxi (per) acelerador (pcr) ruptura (MPa) ruptura (%) (MPa)
F1 0 0 0,0+0,0 159+14 634 £ 111 6,6 +0,5
F2 0 1 0,0+0,0 15014 33527 82+272
F3 0 10 0,0+0,0 10,7+ 1,6 267 +33 6,0+0,2
F4 5 0 0,0+0,0 163+1,2 354 27 6,6 +0,3
F5 5 1 0,0+0,0 15,1 £2,0 358 +44 6,1 +0,1
F6 5 10 58,0 £ 0,0 9,5+ 1,8 179 40 8,1+0,1
F7 10 0 0,0+0,0 16,5+23 663 + 128 6,0 +0,0
F8 10 1 0,0+0,0 128 +1,7 320 +50 56+0,3
F9 10 10 379 +0,1 9.8 +1,1 172 +30 8,804

por Sohxlet, também mostram que a simples presenca
do amino acelerador nd3o promoveu a formacdo de
ligagdes cruzadas entre as cadeias do PVC, nas condicdes
de processamento empregadas. Aparentemente, 0s
resultados obtidos indicam que a reacdo de reticulagdo
ocorreu entre as moléculas do PVC e da resina epdxi.
Esta ultima, em fun¢@o de sua funcionalidade igual a 4,
atuou como um ponto de ligagdo entre diferentes cadeias
do PVC, promovendo sua reticulagio.

Observando-se os teores de resina epoxi e amino
acelerador presentes nas duas situagdes em que ocorreu
reticulagdo (formulacdes F6 e F9), verifica-se que estes
dois componentes, se reagissem somente entre si e
na totalidade empregada nas formulagOes, resultaria
em teores de gel de aproximadamente 8,5% no caso
da formula¢do F6, e 11,0% no caso da formulacio
F9, sendo ambos os valores muito inferiores aos
encontrados experimentalmente. Isso pode ser explicado
se considerar-se que parte da resina de PVC sofreu
reticulacdo concomitantemente com a resina epoxi, na
presenga do amino acelerador, permanecendo na fragdo
insolivel durante a extragdo com THF.

Espectroscaopia no infravermelho por transformada de
Fourier (FT-IR)

A Figura 4 apresenta, como referéncia da posigio
dos picos de absor¢do na regido do infravermelho, os
espectros de FT-IR da resina epéxi e do dleo de soja
epoxidado, utilizados na formulacdo dos plastissois
de PVC estudados. Observa-se no espectro da resina
epOxi os principais picos caracteristicos relativos a sua
estrutura' com destaque para os picos referentes
ao anel epdxi, localizados na regido do espectro entre
800 e 830 cm™, bem como em 1230 cm™'. Segundo a
literatura™®, o acompanhamento destes picos, em estudos
dindmicos aplicando a técnica de FT-IR no processo de
reticulag@o de resinas epdxi na presenca de aminas, mostra
seu progressivo desaparecimento com a progressiao da
reagdo de reticulagdo, bem como o aparecimento de um
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pico largo entre 3300 e 3500 cm™, correspondente ao
grupo hidroxila, confirmando o mecanismo de reagdo
apresentado anteriormente na Figura 2.

No caso do espectro na regido do infravermelho
do OSE, podem ser identificados diversos picos
correspondentes as caracteristicas estruturais deste
plastificante secundério!™!, sendo notério o pico na regido
de 1740 cm™', correspondente ao grupo éster, responsavel
pela polaridade necessdria a compatibilizacdo com a
resina de PVC. Importante notar que, embora visiveis, 0s
picos relativos ao anel epdxi entre 800 e 830 cm™ sdo
bastante discretos e, mais importante, ndo prejudicam a
possibilidade de visualizag¢do dos picos correspondentes
na resina epdxi e seu acompanhamento nas diferentes
formulagdes de plastissol avaliadas neste trabalho. Em
func@o da elevada concentracdio na resina epoxi, estes
picos sdo muito mais intensos que no caso do OSE, uma
vez que nesta substancia a concentragdo de epdxi € muito
menor, em fungéo de sua estrutura!'?.

AFigura$5, porsuavez, apresentaos espectros de FT-IR
de filmes espalmados selecionados, comparativamente
aos espectros da resina ep6xi e do amino acelerador.
De maneira a simplificar a apresenta¢ao dos resultados,
foram selecionadas as formulagdes F1 (plastisol base),
F7 (10 pcr de resina epdxi) e F9 (10 pcr de resina
epoxi + 10 per de endurecedor tipo amina), pois de outra
forma a quantidade de curvas sobrepostas seria excessiva,
prejudicando a observacdo dos detalhes estruturais.
Nestes espectros observa-se o fortalecimento da banda
de 1500 cm™, indicando o aumento da concentra¢do do
amino acelerador na formulac3o.

Segundo a literatura'®!”!, a tarefa de interpretar um
espectro de infravermelho ¢ facilitada quando esta se
inicia a partir de uma férmula estrutural previamente
conhecida. Porém, quando se trata da andlise qualitativa
de misturas, estas podem ser identificadas desde que
as fragdes de seus componentes estejam presentes em
uma concentracdo que permita sua identifica¢do com
confianca. No caso de formulacdes de PVC, pela ampla

Polimeros, vol. 23, n. 4, p. 501-508, 2013
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Anel
epoxi

Anel benzénico epoxi
1,4 di-substituido

/ éster Anel
- ne
Eter epoxi

Absorbancia (unidades arbitrarias)

OSE

2000 1750 1500 1250 1000 750 500
Numero de onda (cm)

Figura 4. Detalhe dos espectros de FT-IR da resina epoxi e do
6leo de soja epoxidado.

diversidade de aditivos utilizados em sua composigdo,
esta tarefa torna-se ainda mais complicada, como se pode
observar na Figura 5, para a situacdo da formulagdo F1,
denotada 0:0, onde nota-se a intensa sobreposicdo de
picos.

Bandas caracteristicas do grupo amida, na regido
de 3280 cm™!, bem como em 1650 cm™', sdo facilmente
identificadas no espectro do amino acelerador!'*!'”!. Dois
picos bastante intensos, em 2850 cm™ e 2920 cm™,
caracteristicos do segmento alifdtico desta molécula, sdo
também facilmente visualizados.

Examinando-se os espectros de FT-IR para as
formulagdes selecionadas, apresentados na Figura 5, ndo
¢é possivel identificar a presenca dos picos caracteristicos
da resina epdxi, pois os picos localizados na regido do
espectro entre 800 e 830 cm™ ndo sdo aparentes. Além
disso, o pico localizado em 1230 cm™, se presente,
encontra-se sobreposto por um pico muito intenso em
1270 cm™, correspondente ao plastificante DOP?202!,
presente em todas as formulacdes estudadas. Entretanto,
um exame cuidadoso dos espectros de FT-IR das

Amino acelerador

Resina epoxi

Absorbancia (unidades arbitrarias)

0:0

o b
M

b

b
™
L

y

3413

4000 3500 3000 2500 2000 1500
Numero de onda (cm™)

1000 500 1500 1250 1000 750 500
Numero de onda (cm™)

Figura 5. Espectros de FT-IR da resina epdxi, do amino acelerador, e de filmes espalmados selecionados, em fun¢@o do teor de resina
epoxi : amino acelerador. A direita, detalhe da regido dos picos do anel ep6xi, indicados pela setas.
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formulagdes F7 (10 pcr de resina epdxi, denotada 10:0) e
F9 (10 per de resina epdxi + 10 pcr de amino acelerador,
denotada 10:10), apresenta indicios de um pico na
regido entre 3300 e 3500 cm™, correspondente ao grupo
hidroxila. Esse resultado sugere que, independentemente
da presenga do amino acelerador, as condig¢des de
processamento empregadas aparentemente induziram a
abertura do anel epodxi. Entretanto, somente na situagio
em que 10 pcr do amino acelerador foi empregado
(formulagoes F6 e F9), foi possivel induzir a reticulagdo
da resina de PVC através da rea¢do com a resina epoxi
tetrafuncional. Wan et al.”?, em um estudo que avaliou os
efeitos da incorporacdo de uma argila modificada com sal
de amonio a resina de PVC, identificaram a presenca de
um pico discreto, na regido de 1670 cm™, correspondente
a formacdo das insaturagdes decorrentes do processo de
desidrocloragdo da resina de PVC, induzida pelo sal de
amoOnio. No presente estudo, entretanto, nio foi possivel
evidenciar a presenga desse pico de degradacio do PVC,
apesar de evidéncias pela coloragdo final das amostras
pés processamento. De qualquer maneira, € reconhecido
que a técnica de espectroscopia no ultravioleta € a técnica
mais adequada para identificar a presenga de duplas
ligacdes conjugadas'®?¥, e infelizmente neste presente
estudo ndo foi possivel avaliar as amostras através desta
técnica.

Finalmente, a Figura 6 apresenta uma proposta de
mecanismo de reticulagdo da resina de PVC na presenga
de resina ep6xi e amino acelerador, o qual poderd, no
futuro, ser confirmado por técnicas mais especificas,
como por exemplo, espectroscopia de massa.

Propriedades mecanicas na tragdo

A Tabela 3 também sumariza os resultados de
tensdo de ruptura, alongamento na ruptura e médulo de
Young, das diferentes formulagdes estudadas. No caso
da tensdo de ruptura, a comparagdo através de ANOVA
mostrou que a presenca do amino acelerador afeta de
maneira estatisticamente significativa essa propriedade
(valor p = 0,000), promovendo uma progressiva reducao
de seus valores com o aumento de seu teor incorporado ao
plastisol de PVC. Jd o teor de resina epdxi, por sua vez, nao
afeta de maneira estatisticamente significativa os valores
de tensdo de ruptura das amostras (valor p = 0,223). O
efeito da interacdo entre os fatores estudados também nao
afeta, de maneira estatisticamente significativa, a tensio
de ruptura das amostras (valor p = 0,342). A Figura 7a
apresenta o grafico, gerado pelo software Minitab 16,
para os efeitos das varidveis estudadas no valor da tensdo
de ruptura das amostras.

No caso do alongamento na ruptura, por sua vez, a
comparagdo através de ANOVA mostrou que tanto a
presenca do amino acelerador, quanto o teor de resina
epoxi, bem como a intera¢do entre esses dois fatores,
afetam de maneira estatisticamente significativa essa
propriedade (valor p = 0,000). Tal como a tensdo de
ruptura, observa-se uma progressiva redug¢@o nos valores
do alongamento na ruptura, com o aumento do teor
de resina epdxi e amino acelerador incorporados ao
plastisol de PVC. A Figura 7b apresenta o grafico gerado
pelo software Minitab 16, para os efeitos das varidveis
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Figura 6. Possivel mecanismo de reacdo entre a resina de
PVC e a resina ep6xi tetrafuncional, na presenga de um amino
acelerador.

estudadas no valor do alongamento na ruptura das
amostras.

Os resultados de mddulo de Young corroboram os
resultados de teor de gel, indicando que, aparentemente,
uma rede tridimensional reticulada é formada no PVC,
quando na presenga da resina epoxi e amino acelerador. A
comparagao através de ANOVA mostrou que a presenga
da amina afeta de maneira estatisticamente significativa
essa propriedade (valor p = 0,000), promovendo
um progressivo aumento dos valores do médulo de
Young, com o aumento do teor de amino acelerador
incorporado ao plastisol de PVC. Esse aumento, porém,
ocorre somente na presenca da resina epoxi, uma vez
que o pardmetro relativo a interagdo entre os dois
fatores estudados se mostrou também estatisticamente
significativo (valor p = 0,000). Tal como a tensdo de
ruptura, o teor de resina epdxi incorporada ndo afeta
de maneira estatisticamente significativa os valores
do médulo de Young das amostras (valor p = 0,877).
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Figura 7. Grificos, gerados pelo software Minitab 16, para
os efeitos das varidveis estudadas: (a) tensdo de ruptura;
(b) alongamento na ruptura; e (c) médulo de Young.

A Figura 7c apresenta o gréfico, gerado pelo software
Minitab 16, para os efeitos das varidveis estudadas no
valor do médulo de Young das amostras.

Conclusoes

Com o planejamento experimental utilizado,
permite-se afirmar que a presenca do amino acelerador,
ao menos nas condi¢des de processamento utilizadas,
mostrou-se imprescindivel para a ocorréncia do processo
de reticulagdo da resina de PVC na presenca de uma

resina ep6xi polifuncional.
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Resultados de grau de reticulagdo confirmam tal
conclusdo, uma vez que s6 houve formacgdo de gel nas
amostras onde o amino foi utilizado concomitantemente
com a resina epoxi. A comprovagdo da reacdo quimica é
dificultada pelo grande numero de moléculas presentes
na formulacio, somado ao deslocamento dos picos no
espectro de FT-IR, causado pela interagdo entre estas.
Entretanto, a andlise do comportamento quanto ao
modulo de Young respalda a hipétese de formagao de uma
rede tridimensional entre as moléculas do PVC e a resina
epoxi; porém, sdo necessarios estudos mais aprofundados
para identificagdo do provavel polimero hiperramificado
formado.

Apesar de ocorrer a reticulagdo da resina de PVC
na presenca da resina epoxi e do amino acelerador,
observa-se que este dltimo € extremamente deletério para
a resina de PVC devido a forte desidroclorag@o induzida,
ndo sendo este capaz de melhorar as propriedades
mecanicas dos plastissois de PVC; a redugdo significativa
na resisténcia a tracio e no alongamento na ruptura nao
€ compensada pelo aumento no moédulo de Young, ao
menos nas condicdes estudadas até o momento. Novas
rotas de reacdo j4 iniciadas, buscando-se aceleradores
menos deletérios para a resina de PVC, poderdo trazer
bons resultados, possivelmente resultando em reforco do
plastisol.
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