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Determinacao por FT-IR de Transmissao e Reflexao (UATR)
de Etileno e Propileno em EPDM

Denis Damazio
Zanaflex Compostos de Borracha

Rita de Cassia Lazzarini Dutra
Instituto Tecnoldgico de Aeronautica — ITA

Milton Faria Diniz, Elizabeth da Costa Mattos
Divisao de Quimica — AQI, Instituto de Aeronautica e Espaco — IAE

Resumo: Foi desenvolvida uma metodologia para a determinagio dos teores de etileno (ET) e propileno (P) em amostras
de borracha (elastomero puro, crua e vulcanizada), a base do copolimero de etileno-propileno-dieno monémero (EPDM),
por espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR) de reflexao total atenuada universal (UATR)
e de transmissdo, sendo as amostras analisadas tal como recebidas ou apds pirdlise, respectivamente. Embora ambas
as técnicas tenham apresentado boa precisdo, com a analise UATR sendo mais adequada para o elastdmero puro, a
realizada por transmissao/pirdlise mostrou-se mais adequada a analise de todos os tipos de EPDM (elastomero puro,
crua e vulcanizada), podendo ser usada para formulagdes similares.

Palavras-chave: EPDM, etileno, propileno, FT-IR, UATR, transmissdo, pirdlise, quantificacdo.

Determination of Ethylene and Propylene Content in EPDM by Transmission and
Reflection FT-IR (UATR) Techniques

Abstract: We developed a methodology for determining the concentration of ethylene and propylene in rubber samples
(raw, unvulcanized or vulcanized) based on the copolymer of ethylene, propylene and diene monomer (EPDM) by Fourier
transform infrared spectroscopy (FT-IR), using universal attenuated total reflection (UATR) and transmission techniques.
Pristine and pyrolized samples were analyzed. Although both techniques have shown good accuracy, UATR is the most
suitable for the pure elastomer and the transmission/pyrolysis technique is more suitable for the analysis of all types of

EPDM (raw, unvulcanized or vulcanized) and can be used for similar formulations.

Keywords: EPDM, ethylene, propylene, FT-IR, UATR, transmission, pyrolysis, determination.

Introducao

O copolimero de Etileno-Propileno-Dieno Monémero
(EPDM), que ¢ usado em diferentes industrias, entre
elas a aeroespacial e a automotiva, apresenta excelentes
propriedades de resisténcia ao calor, envelhecimento,
resisténcia mecanica, resisténcia ao ozdénio ¢ a
oxidagdo e, ainda, permite uma 6tima incorporacdo de
cargas e plastificantes, mostrando facilidade em seu
processamentol! 3,

O EPDM ¢ constituido de trés mondémeros em sua
estrutura polimérica, o etileno (ET), propileno (P) e o
terceiro pode ser o 5-etilideno 2-norboneno (ENB), o mais
usual, dicloropentadieno-DCPD e o 2-vinil norboneno
(VNB). Essa variagdo nos teores garante diversas
aplicagdes dos EPDM, seja para protegdes térmicas!? de
motor foguete ou guarni¢des de janelas, etc..

Quando o EPDM contém grande quantidade de
ET, a formulag@o aceita um maior teor de cargas de
refor¢o ou enchimento, além de misturar com maior
facilidade. Isso € necessario para aplicagdes que exigem
altas propriedades fisicas e resisténcia a intempéries. O
propileno altera as propriedades plasticas do polimero

e a quantidade de terceiro monomero é escolhida de
acordo com o grau de vulcanizagdo desejado no produto
final. Quanto maior o seu teor, maiores deverdo ser os
moédulos elasticos, grau de reticulagdo e propriedades
fisicas do produtoP!. Nota-se, entdo, que a identificagdo
do polimero-base, incluindo determinagdes quantitativas
de seus principais constituintes®, é imperativa para a
previsao das propriedades que se deseja alcangar para o
artefato idealizado.

Alguns estudos envolvendo caracterizacdo de borrachas
tém sido realizados pelo grupo do Instituto de Aeronautica
¢ Espago (IAE), ¢ por outros pesquisadores, usando-se a
espectroscopia no infravermelho com transformada de
Fourier (FT-IR)**“), Sanches et al. ’! usaram técnicas de
FT-IR de transmissdo para a identificacdo do polimero
base, por transmissdo/pirolise liquida e/ou gasosa, e
dos aditivos que estdo em maior teor na formulagdo
elastomérica, em geral, plastificantes. Para o restante dos
aditivos organicos, devem ser utilizadas técnicas auxiliares
como extragdes em Soxhlet, com solventes adequados,
e calcinagdo para a investigagdo dos inorganicos. Para a
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analise das cargas, a microscopia eletronica de varredura
pode, também, ser usada para a caracterizagao de elementos
quimicos, mediante o uso de condicdes de analise/
detectores adequados!'”!.

Técnicas FT-IR de reflexdo, tal como a reflexdo total
atenuada (ATR) e a universal reflexdo total atenuada
(UATR) também foram utilizadas, com sucesso, para
analise de amostras de EPDM tratadas com plasmal’®l. As
técnicas podem também ser usadas para a caracterizagio
do polimero base!?.

Quanto a quantificacdo de ET ¢ P em EPDM,
foi encontrado um estudo de Ojeda et al.%), que trata
da influéncia do ET sobre as propriedades fisicas de
copolimeros de etileno e propileno, porém a utilizagdo da
analise quantitativa por IR de transmissao ¢ abordada, sem
comentar pontos cruciais, como a espessura utilizada, além
de ndo mostrar dados de erros de metodologia.

Metodologia mais recente!''! foi desenvolvida em
laboratdrio industrial para a determinacdo do teor de
ET, ENB ¢ VNB em EPDM, mas somente aplicada para
borracha EPDM, que no possua plastificante. E citado que
em borrachas estendidas, a extracdo do 6leo deve ser feita
previamente, pois esse plastificante interfere na correta
execucdo da analise, o que pode demandar um tempo
maior de analise.

Foi também encontrada uma norma recente!'” para a
determinag@o em questdo, que utiliza amostras de EPDM
com 35-85% em massa de ET, porcentagens estabelecidas
por ressonancia magnética nuclear de carbono 13 (*CNMR)
¢ analisadas por FT-IR de transmissdo. As amostras foram
preparadas sob a forma de filmes, sem plastificante. Foram
estabelecidos quatro métodos. As bandas analiticas (cm™),
de P e ET utilizadas, constituindo banda relativa (P/ET)
foram: 1156/722; 1379/722; 1379/1460;1156/4255 (usando
banda na regido do infravermelho préximo - NIR para ET,
que embora nao tenha sido encontrada a atribuicdo no
texto, esta na regido de banda de combinacdo). Algumas
interferéncias na determinagdo de linha base adequada
foram citadas, como a presenga da banda de aditivos
em torno da banda de 1156cm™ de P, implicando na
recomendagdo do uso das outras bandas.

Pode ser observado, basicamente em alguns desses
estudos®!; que o método de obtengdo de espectros € o de
transmissao, e que dados como: detalhes sobre preparagao
de amostras, nimero de repeti¢des e erro de metodologia
ndo séo citados. Na norma ASTM D3900!"%!, os espectros
FT-IR sao obtidos também por transmissdo, incluindo
detalhes da metodologia, mas ¢ possivel destacar alguns
pontos que podem constituir uma complexidade ou
limitagdo a metodologia desenvolvida: a) se a forma de
preparacdo ¢ filme prensado, ndo é a mais adequada a
amostra vulcanizada; b) ha interferéncia na escolha da linha
base devido a presenga de aditivos em um dos métodos,
implicando em uso de outras bandas; c¢) uso em um dos
métodos de banda ndo seletiva para etileno, em 1460cm™,
que € atribuida a deformacio angular’”! de grupos CH,
e CH,, indicando deste modo, que as melhores bandas
analiticas seriam as encontradas em 1379cm’!, para P e
722c¢m ' para ET.
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Portanto, com base no exposto, e alinhando-se o
interesse das empresas que trabalham com elastomeros
na identificacdo de diferentes compostos utilizados
em formulagdes para fins diversos com as facilidades
laboratoriais existentes no IAE, nesse trabalho foi avaliada
a aplicabilidade de técnicas FT-IR de transmissdo e
reflexdo, de ultima geragdo (UATR) para a identificacdo
de bandas analiticas e quantificacdo de ET e P em EPDM
(48,7-72,0%ET), em amostras dos tipos elastdmero
puro, crua e vulcanizada. Foi avaliado se a metodologia
desenvolvida apresenta bons resultados, que possam ser
usados para as formulagdes desconhecidas.

Deve ser ainda destacado, que a metodologia
desenvolvida neste trabalho ¢ simples e rapida, para a
quantifica¢do de ET e P em EPDM, sendo importante para
entender e melhorar a aplicag@o deste tipo de elastdmero
em diversas areas, incluindo aplicagdes acroespaciais como
protegdes térmicas de motores foguetes, contribuindo,
de forma significativa, para o aumento do potencial
dos laboratdrios de controle de qualidade e pesquisa
das empresas do ramo das composicdes elastoméricas,
tornando-as mais competitivas nos mercados, nacional e
internacional.

Materiais e Métodos

As amostras de EPDM ou EPM (no caso de 0% de
dieno), usadas neste trabalho, com teores (%) de ET/P/
dieno, foram: Keltan 3200A (48,7/51,3/0); Keltan 2340A
(52,6/41,5/5,9); Keltan 21(60,1/33,6/6,3); Royalene
539 (69,0/25,8/5,3); Nordel IP4770R (72,0/ 23,3/4,8),
gentilmente, cedidas pela empresa Zanaflex Borrachas. As
amostras de EPDM foram escolhidas, com base nos teores
de ET, de forma que estivessem dentro de faixa utilizada nos
diferentes setores industriais, e nao fossem muito proximos,
para estimar o erro de metodologia mais adequadamente.

Os corpos de prova analisados apds a vulcanizagdo
foram feitos, utilizando-se placas de 2mm de altura por
10cm de largura e comprimento, sendo vulcanizados por
30min a uma temperatura de 160°C. A formulacdo com
o Keltan 3200A foi vulcanizada com perdxido devido ao
elastomero base nao conter o dieno mondmero. Para esta
formulagdo, também foram utilizados o mesmo tempo e
temperatura dos elastomeros vulcanizados com enxofre.

As borrachas foram analisadas por UATR e por
transmissao (cinco aliquotas de cada amostra). As amostras
analisadas por UATR foram cortadas ao meio, de modo que
somente a parte interna do material ficasse em contato com
o cristal, visando a analise especifica do interior da amostra,
sem interferéncia das espécies de superficie. As amostras
cortadas (em torno de 5mm) foram colocadas em contato
com a superficie do cristal de seleneto de zinco (ZnSe) com
diamante, ¢ foi aplicado um torque de 100 N com o brago
articulado. A segunda técnica utilizada foi a de transmissao,
preparando-se a amostra por pir6lise, sem controle de
temperatura, ou seja, em bico de Bunsen. Aproximadamente
0,3 g de cada amostra foi cortada e adicionada em tubos
de pirdlise, sendo aquecida, procurando-se colocar esse
tubo sempre na mesma altura da chama, para a obtengao
dos pirolisados liquidos das amostras. Com o auxilio
de espatulas, as amostras foram colocadas no acessorio
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UATR, em contato com a superficie do cristal de ZnSe
com diamante, sem a aplicagdo de torque para a analise
diretamente no acessorio. As amostras de borracha e seus
pirolisados foram analisada, com o uso do espectrometro
FT-IR PerkinElmer, modelo Spectrum One (resolugao
4 cm™, ganho 1, 4000 a 400cm™', 20 varreduras), com e
sem o uso do acessorio UATR.

Equacgdes usadas na metodologia, para o célculo dos
desvios™

E conhecido que dados obtidos por meio de medidas
espectroscopicas quantitativas devem ser conduzidos
dentro de condigdes instrumentais idénticas. Flutuagdes
de natureza diversa, como por exemplo, flutuagdes na
temperatura, alteragdes na voltagem, dimensdes geométricas
etc., produzem variagdes nos resultados experimentais. E
também conhecido que para a correta interpretacdo dos
dados ¢ necessario existir exatiddo e precisdo. O grau de
precisdo ¢ determinado por meio de métodos matematicos
¢ estatisticos. Para uma melhor avaliagao dos resultados, o
numero de medidas deve ser suficientemente grande (uma
média de 20 valores ou mais). Isso demanda um tempo
muito longo para a coleta de dados e nem sempre esse
tempo € disponivel. Porém, por meio da avaliacao do desvio
padrao do dado experimental, é possivel obter uma ideia de
precisdo da medida!'l. Para um pequeno ntimero de valores
experimentais, a literatura'¥, indica o emprego de uma
valor mediano (") em vez de média aritmética. Por meio
desse valor, € possivel calcular o desvio médio padrao (6ﬁ ).

Sendo assim, para cada amostra, foram analisadas
cinco (5) aliquotas e determinada a mediana dos valores
das respectivas absorvancias, pratica usual em textos de
espectroscopia no infravermelho!™, conforme citado e
adotada em diversas publica¢des do grupo, incluindo as
recentes, aplicados a diferentes materiais e determinagdes,
mostrando que € util e adequada, para diversos estudos!!'>¢!,
O desvio médio padrdo (6;).da mediana foi calculado,
segundo a Equagdo 1:

5. = G
Onde " ¢é o desvio padrio e n, o nimero de medidas. "
¢ dado pela Equagdo 2:

6=K -R 2)

K, € o coeficiente para célculo do desvio padrdo de
uma faixa de valores (para 5 experimentos K, = 0,430) e
R, a diferenga entre o maior ¢ menor valor de absorvancia
(X, —X)). O erro relativo para cada amostra analisada foi
determinado por meio da Equagdo 3:

erro relativo (%) = [CA%LAJX 100 3)

Resultados e Discussao

Caracterizagdo por FT-IR das principais bandas de ET, P
e Dieno monbémero em EPDM (elastémero puro)

Na andlise por FT-IR, as principais bandas caracteristicas
de EPDM, atribuidas!'® aos seus principais grupos
funcionais sdo em (cm™): 993 e 910 (C=C vinil), 966
(C=C trans), 887 (vinilideno - RR’CH,), 1377 (CH,) e
722 do (CH,). Estas bandas ficam muito evidentes, quando
¢ utilizada a técnica de transmissdo/pirdlise, ¢ ndo sao
observadas quando a amostra é analisada utilizando-se
somente a técnica de reflexdo/UATR (Figura 1), pois na
primeira técnica, o material ¢ preparado segundo uma
degradacao térmica (pirolise), e com o UATR, a amostra
¢ analisada tal como recebida, o que constitui um tempo
menor de analise.

Por outro lado, a técnica transmissao/pir6lise pode
permitir a tentativa de determinagdo do dieno, com o uso
de bandas na regido de 900-1000cm™!, para ser comparada
com o método ASTM!""!, que somente analisa a amostra
de EPDM (elastomero puro) e utiliza banda na regido de
1600-1700cm™, que néo ¢é seletiva, pois é de grupos C=C
em geral"l. Nesse atual estudo, entretanto, como foram

UATR

Transmissao ¢ Pirolise

T T T T
4000 3500 3000 2500

T T T T
2000 1500 1000 500

Figura 1. Comparagdo das técnicas de UATR e transmissdo/pirolise na analise de EPDM (elastomero puro).
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utilizadas amostra com pequena variagao (1,5) de teores de
dieno, pois o foco era a determinagao de ET e P, portanto
as bandas entre 900-1000cm ™ néo foram analisadas. Para
tal fim € necessaria uma maior diferenca entre os teores de
dieno, visando melhor precisdo da metodologia.

Técnica de reflexdao/UATR para a analise de EPDM
(elastémero puro) /Escolha das bandas analiticas

A Figura 2 inclui os espectros FT-IR de reflexao/
UATR de algumas amostras de EPDM (elastomero puro)
estudadas. A linha base para a banda de 722cm™ (CH,) foi
tragada, de 780 a 680cm e de 1400 a 1200cm 'para a banda
de 1377cm™ (CH,). E possivel observar que as intensidades
das bandas estdo relacionadas ao aumento do teor de CH, e
redugdo do teor de CH, do EPDM, como esperado pela lei
de Lambert-Beer!®], o que sugere ser possivel determinar

o teor de ET e P em EPDM. Para a andlise quantitativa,
os valores das absor¢des em 722 e 1377cm’!, foram
relacionados aos respectivos teores de ET e P.

A Figura 3 mostra a curva analitica UATR (A,)) vs.
teor de % ET das amostras de EPDM (elastomero puro).
Da curva analitica (Equagdo 4), a seguinte correlagido
(R=0,991) ¢ proposta:

Y=0,003x - 0,138 %)

Onde Y = valor mediano de A, e X, o teor nominal
de % Etileno em EPDM (elastomero puro). Para melhor
entendimento dos dados seguintes, registra-se que o valor
de'Y sempre representara o valor mediano da banda analitica
ou relativa, para as diferentes metodologias, em fungéo da
concentragdo do que se deseja determinar. O erro relativo

encontrado na metodologia UATR, para a determinacéo

i

4000 3500 3000 2500

2000 1500 1000 500

Figura 2. Espectros FT-IR (técnica de reflexdo/UATR) de algumas amostras de EPDM (elastomero puro) estudadas (% ET): A) 48,7;

B) 52,6; C) 60,1; D) 69,0; E) 72,0%.

0,16

0,14

0,12

0,08

45 50 39

60 65 70 75

Concentragdo % de ET em EPDM (elastdmero puro)

Figura 3. Valores da absorvéancia A_, vs. valores de % ET em EPDM (elastomero puro), utilizando-se a técnica de reflexdao/UATR.
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de etileno em EPDM (elastomero puro), foi de 1,17%,
estando dentro dos limites de precisdo do espectrometro
FT-IRM™, < 2%.

A Figura 4 mostra a curva analitica UATR (A ,..) vs.
teor de % P na EPDM (elastomero puro). Da curva analitica
(Equagdo 5), a seguinte correlagao (R=0,993) ¢ proposta:

Y=0,002x — 0,031 5)

O erro relativo encontrado na metodologia UATR, para
a determinagdo de P em EPDM (elastomero puro), foi de
0,85% estando, também, dentro dos limites de precisao do
espectrometro FT-IR(M, < 2%,

Teste da curva de calibragdo para a técnica de UATR

A fim de se verificar a eficacia da metodologia
desenvolvida, foi analisada uma amostra, com concentragao
de ET/P/ENB (50/45,1/4,9). Com as Equagdes 4 e 5
calculou-se os valores de % ET e P, sendo Y a mediana
da absorvancia (A_,, ou A , ) obtida na andlise, ¢ X ¢ o

valor em (%) de ET ou P na EPDM (elastomero puro).

0,170

A porcentagem (%) de dieno foi calculada por diferenga,
para totalizar 100%. Os valores encontrados foram
(51,4/45,2/3,4). A melhor precisdo foi encontrada na
determinag@o de P, que mostrou um menor erro relativo na
metodologia proposta.

Técnica de Transmissao/Pirclise para a andlise de EPDM
(elastémero puro)

Na analise realizada por transmissao/pirélise, em bico de
Bunsen, o valor de absorvancia relativaA_, /A .. usada para
corre¢do de espessural’®l, devido as condigdes de analise,
em funcdo das concentragdes de ET e P, separadamente. A
Figura 5 mostra a curva analitica (transmissao/pirolise) da
absorvanciarelativaA_,, .. -vs. concentracdo de etileno em
EPDM (elastomero puro). Da curva analitica (Equagdo 6),

a seguinte correlagdo (R=0,987) ¢ proposta:
y =0,023x — 0,960 (6)

A Figura 6 mostra a curva analitica (transmissao/

pirdlise) da absorvanciarelativaA . /A, vs concentragido

20 25 30

40 45 50 55

Concentracgdo % de P em EPDM (elastomero puro)

Figura 4. Valores da absorvéancia A ,

0,80

0,70

0,60

=g
w
(=3

722/1377

A
=
~
S

>

o
)
S

L 4

vs. valores de % Pem EPDM (elastémero puro), utilizando-se a técnica de Reflexdo/UATR.

47 52 57

62 67 72 71

Concentragdo de ET em EPDM (elastomero puro)

Figura 5. Valores da absorvancia relativa A
transmissao/pirolise.

722/1377
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de propileno. Da curva analitica (Equagdo 7), a seguinte
correlag@o (R=0,996) ¢é proposta:

y=0,1369x — 1,853 )

O erro relativo encontrado na metodologia, transmissao/
pirdlise, foi de 2,86%, que pode ser considerado como
indicativo de boa precisao, devido as condigdes de analise,
em bico de Bunsen.

Teste da curva de calibracdo da técnica Transmissao/
Pirclise

Para avaliar a precisdo da técnica de Transmissdo/
Pirdlise, foi analisada uma amostra com concentragao
de ET de 50%, e 45,1%de P, conforme metodologia de
calculo ja apresentada para a técnica de UATR, sendo
encontrado um valor de 49,56 para ET, entretanto para
P, o valor encontrado foi de 53%, provavelmente devido
ao maior erro da metodologia de transmissdo em relagao

6,00

A1377/722
VLIJ
(=3
(=]
L

2,00 4

1,00 4

0,00

ao do UATR. A elaboragdo de uma curva de absorvancia
relativa contra concentragdo relativa poderia melhorar a
precisdo, entretanto teria que ser construida uma curva de
determinagdo de dieno, conforme ja citado.

Técnica de reflexao/UATR para a andlise de EPDM (crua
e vulcanizada)

A técnica UATR foi aplicada as amostras EPDM (crua
e vulcanizada), entretanto ndo respondeu, apresentando
ruidos e bandas negativas, provavelmente devido a presenca
de aditivos. Deste modo, a analise para EPDM, crua e
vulcanizada, foi realizada apenas por transmissao/ pirdlise.

Técnica de Transmissao/Pirdlise para a analise de EPDM
(crua e vulcanizada)

As Figuras 7 e 8 ilustram as curvas analiticas para a
técnica pirdlise/transmissdo da absorvancia relativa A/

722
A, vs.concentragdoe ETe A , /A, vs concentragdo de P,

1377

20 25 30 35

40 45 50 55

Concentragdo de P em EPDM (goma)

Figura 6. Valores da absorvancia relativa A
pirolise.

1377/722

0,5

0,45

A7221377
=
(98)

0,25

vs. concentragdo P em EPDM (elastdmero puro), utilizando-se a técnica de transmissao/

45 50 55

Concentragéo % de Etileno em EPDM

¢ Antes de Vulcanizagio

Figura 7. Valores da absorvancia relativa A_, /...
de transmissao/pirolise.
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A1377/722

20 25 30 35

40 45 50 55

Concentragdo % de Propileno em EPDM

@ Antes de Vulcanizagio

W Ap6s a Vulcanizagdo

Figura 8. Valores da absorvancia relativa A . /. vs. concentragdo de P em EPDM, antes e ap6s a vulcanizagdo, utilizando a técnica de

3 N ) 1377 722
transmissao/pirdlise.

para o EPDM antes da vulcanizagao e ap6s a vulcanizagao.
O erro encontrado para a metodologia utilizada no EPDM,
antes da vulcanizacao foi de 1,08%, e apds, 1,67%, estando
dentro dos limites de precisdo do equipamento!'*. A
correlagdo para o ET antes da vulcanizagao foi de (R=0,996)
e apos ¢ (R= 0,999) conforme Equagdes 8 e 9. Para o
P o coeficiente de correlagdo foi de (R=0,996) antes da
vulcanizagao e de (R=0,999) apds a vulcanizag@o conforme
Equagdes 10 e 11.

y=0,0119x — 0,3762 ®)
y=0,0112x - 0,3315 )
y=0,1078x — 0,5098 (10)
y=0,0949x — 0,1356 (11)

Analisando-se os dados obtidos, entende-se que, embora
as determinagdes existentes na literatura sejam precisas e
possam ser consideradas como métodos alternativos,
de acordo com as condi¢des encontradas, ou seja, para
amostras sem plastificantes, ou na forma de elastomero
puro e crua, as metodologias desenvolvidas nesse estudo
apresentam algumas vantagens, pois sdo uteis, no caso da
transmissao/pirdlise, especialmente para a determinacao de
ET, para todos os tipos de EPDM (elastomero puro, crua
¢ vulcanizada). Além disso, inclui a avaliagdo por meio
de técnica de ultima geragdo (UATR) e mais rapida, nao
exigindo preparagdo de amostra, sendo valida para o tipo
elastomero puro, além de considerar, em ambos métodos, a
avaliacdo de bandas de CH, e CH,, que ndo se sobrepdem
e ndo sofrem interferéncia de absor¢des de aditivos, em
regides proximas.

Conclusao

E possivel estabelecer curvas analiticas por meio das
duas metodologias utilizadas (UATR e transmissao/pirdlise),
EPDM (elastomero puro) e pela analise por transmissao/
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pirolise da borracha, antes e apds a vulcanizagao, utilizando
somente duas bandas (cm™), 722 (ET) e 1377 (P).

Os erros relativos encontrados nas metodologias
utilizadas (UATR e transmissao/pirdlise) para as amostras
de EPDM (elastdmero puro) foram (1,17 e 2,86%) para o
ET e para o P (0,85 e 2,86%), respectivamente, ¢ esto,
basicamente, dentro do limite de detec¢do do equipamento,
< 2%, demonstrando que as metodologias sdo precisas.
O valor 2,87%, dentro das condi¢des de analise, pode
ser considerado como preciso. Amostras de referéncia
validaram as metodologias desenvolvidas para a EPDM
(elastomero puro), mostrando boa precisao.

Os erros relativos encontrados na metodologia utilizada
(transmissao/pirdlise) para as amostras de EPDM (crua
e vulcanizada) (1,47 e 1,67%) estdo também dentro do
limite de deteccdo do equipamento, demonstrando que a
metodologia ¢ precisa.

A analise UATR ndo respondeu para as amostras
de EPDM crua e vulcanizada, apresentando ruidos,
provavelmente, pela presenga de aditivos, entretanto
mostrou boa precisdo para a determinagdo de ET e P na
amostra EPDM (elastomero puro).

Dentre as metodologias desenvolvidas, com base nas
facilidades e dificuldades encontradas e erros relativos,
para as amostras de EPDM (elastdmero puro, crua e
vulcanizada), a técnica transmissdo/pirdlise é a mais
indicada para a determinacdo de ET e P, entretanto, a analise
UATR ¢ mais precisa para a EDPM (elastdmero puro),
usando um tempo menor de analise.
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