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RESUMO - Este trabalho visou a melhoria da qualidade de composto de polietileno
micronizado utilizado na fabricacdo de tanques rotomoldados com a aplicacdo do
nanocarbonato. Neste estudo, os efeitos do contetdo do nano carbonato, do acido
estearico e do estearato de zinco foram avaliados para dez respostas. Tais respostas foram:
0 custo, o indice de fluidez, resisténcia ao impacto, forca maxima, limite de resisténcia,
limite de escoamento, carga limite de escoamento, alongamento, alongamento na carga
méaxima e o modulo de elasticidade. Apds a realizacdo dos ensaios, observou-se que para
se obter o composto de polietileno com nano carbonato com suas propriedades em
condigdes tidas como 6timas e o seu custo em condicdo minima, deve-se misturar ao
polietileno 1,500% de nano carbonato, 0,800% de estearato de zinco e 0,500% de acido
esteérico.

1. INTRODUCAO

De acordo com Tan (2010), a rotomoldagem é um processo de transformacdo de
termoplasticos adequado a fabricacdo de uma grande variedade artigos oca, vazados ou abertos.
Produtos tipicos da moldagem rotacional incluem tanques de dgua e produtos quimicos, caiaques,
e barreiras de estrada, brinquedos, como bolas para ténis de mesa, até manequins, caixas de agua.
Hornsby et al. (2011) e Tan et al. (2011) afirmam que o0 aguecimento nos processos de
rotomoldagem ¢é um fator importante a ser controlado, pois a sua ma distribuicdo nas pecas e no
molde pode causar imperfei¢des no produto final. Kulilov et al. (2010) descreve que uma das
principais desvantagem do processo de rotomoldagem é o uso de tempos longos de ciclo, o que
afetam a taxa de producédo e tem a tendéncia de aumentar a degradacdo térmica do polimero. Isto
leva a outro problema, como a formacao de bolhas de gases presos durante a sinterizagcdo dos pos
de polietileno (PE) que reduzem a resisténcia mecanica do artigo produzido. Entretanto, eles
indicam o uso de &cido citrico, silica ativa ou vinil-silanos como aditivo de processo para
rotomoldagem de PE.

O empenamento de pecas de polietileno linear de baixa densidade (PELBD) moldadas por
rotomoldagem foi avaliado por Comisso et al. (2013). Os efeitos de fatores como espessura da
peca, taxa de resfriamento e didmetro de tubo de ventilagdo sobre o empenamento das pecas
foram avaliados. Foi observado que para reduzir o empenamento deve-se aumentar o diametro do
tubo de ventilagcdo para agilizar o resfriamento das pegas. Entretanto, Marcilla et al. (2008)
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defende o uso da rotomoldagem de compostos para a formacdo de produtos como as espumas, as
quais melhoram as suas propriedades de isolamento térmico, excelentes caracteristicas de
resisténcia ao impacto, flutuabilidade e excelente relacdo de forca-peso.

O uso da nano tecnologia tem se intensificado nas Ultimas trés décadas (Araki, 2007). Suas
aplicacdes sdo as diversas, inclusive no desenvolvimento de drogas para tratamentos radiologicos
(Power et al., 2011), mas é evidente que a nano tecnologia é mais usada na area de materiais,
principalmente dos poliméricos. O uso do nano compdsitos se da principalmente para a melhoria
de uma ou mais propriedades do produto, como citado por Wang et al. (1997) e Kulikov et al.
(2010) Amintowlieh et al. (2012). O nano carbonato na melhoria da qualidade de polimeros, tem
sido empregado principalmente por dar estabilidade aos compostos obtidos, por causarem
modificacdes em suas superficies (Sahebian et al., 2010; Xiaokun et al., 2008). Entretanto, a
quantidade a ser usada na composicao dos produtos deve ser avaliada, antes de fazer a mistura do
nano carbonato ao polimero (Zerbajad e Sajjadi, 2008).

O uso de nano compostos possibilita a melhoria das propriedades de compostos
poliméricos, como ja verificado em pesquisas recentes. Por exemplo, Eiras e Pessan (2009)
estudaram a influéncia do nano composto de carbonato de célcio de nas propriedades mecanicas
de impacto e tracdo em um polipropileno através de quatro composicdes de polipropileno
(PP)/CaCOj3 preparados em uma extrusora dupla rosca com as concentragdes de 3, 5, 7 e 10% em
peso. A temperatura de transicdo fragil para dictil e foi reduzida a resisténcia ao impacto
aumentada com a adicdo das nano particulas. Foi possivel concluir que as propriedades de tracao
dependem da &rea de contato da superficie das nano particulas e da sua dispersdo. Araujo et al.
(2012) prepararam filmes de nano compdsitos de PP contendo 1% em massa de argila bentonita
modificada organicamente, o qual foi enxertado com anidrido maleico e copolimero de etileno e
alcool vinilico. Os filmes apresentaram melhores propriedades mecanicas, excetuando a
resisténcia da termossoldagem a tracdo, do que os preparados com a matriz polimérica sem
adicdo da argila. A transparéncia dos nano compdsitos foi idéntica a da matriz polimérica sem
argila, indicando uma aplicacdo em embalagens.

Desta forma, este trabalho estudou-se como aplicar ferramentas do six sigma técnicas do
planejamento fatorial e da andlise dos graficos de efeitos, para identificar como proceder para
melhorar as caracteristicas do composto de PE micronizado utilizado na fabricacdo de tanques
rotomoldados com a aplicagdo do nano compostos de CaCOs.

2. MATERIAL E METODOS

2.1. Obtencéo dos compostos

Os compostos ensaiados foram obtidos a partir de uma massa de 3 kg, em uma extrusora
semi-industrial (PME-30, Plastimax), a qual é usada como scale-up dos processos industriais.
Todos os ensaios foram realizados em empresa da grande ABC, que permitiu o uso do ambiente e
a divulgacao dos dados, mas néo a citagdo do seu nome. A massa do PE micronizado variou de
acordo com a composicdo dos demais componentes misturados a sua composi¢do, mas sempre
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esteve acima dos 2,800 kg (Lefas et al., 1998). As composi¢des de nano carbonato (MB nano),
acido estearico (Ac. Estearico) e de estearato de zinco (Est. Zn) variaram de acordo com as
porcentagens (em massa) apresentadas na Tabela 1, que apresenta o planejamento experimental
do tipo 2° usado neste trabalho (Barros Neto et al., 2007). Avaliaram-se os efeitos e a
significancia destes fatores sobre as seguintes respostas: o0 custo, o indice de fluidez, resisténcia
ao impacto, forca maxima, limite de resisténcia, limite de escoamento, carga limite de
escoamento, alongamento, alongamento na carga maxima e o modulo de elasticidade. Para tento,
a metodologia ANOVA foi utilizada. A obtencdo da condicdo 6tima foi feita pela interpretacéo
de uma das ferramentas usadas em um projeto de six sigma (em fase de implantacdo na empresa),
os Gréficos dos Efeitos dos fatores (Costa, 2005). O Quadro 1, a seguir, representa 0 que se
considera como condicdo 6tima para cada resposta, para facilitar a compreensao das figuras.

Quadro 1 - Condicao 6tima para o delineamento de experimentos

Resposta Condicdo Otima do processo
Custo por kilo Minima
indice de Fluidez (g/10 min 190C) Minima
Impacto (j/m) Maximo
Forca Méxima (N) Maximo
Limite de Resisténcia (MPa) Maximo
Limite de Escoamento (MPa) Maximo
Carga Lim. De Escoamento (N) Maximo
Alongamento (%) Maximo
Alongamento na Carga Méaxima (%) Maximo
Médulo de Elasticidade (MPa) Méaximo

Em toda as analises foram usados 6 corpos de prova com 800 g de cada amostras
preparadas, ou seja, cada andlise foi submetida a seis repetices. Entdo, foram avaliados o indice
de fluidez, resisténcia ao impacto, resisténcia a tracao e ensaios de flexao, todos de acordo com as
condicdes de temperatura e pressdo indicadas pelas normas ASTM (2000).

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

A um grande nimeros de varidveis necessitam ser consideradas durante o desenvolvimento
de um produto, em especial a composicdo quimica do composto, que pode influenciar diversas
caracteristicas do produto, inclusive o custo final. A utilizacdo do delineamento de experimentos
para obter a condicdo 6tima de producdo de um composto que utiliza 0 nano carbonato facilita a
comparacdo de pequenos efeitos que por outros métodos seriam de dificil deteccdo, além de ser
um meétodo muito eficaz na investigacdo de alternativas para a composicdo do produto (Barros
Neto et al., 2007). Neste sentido, elaborou-se a Tabela 1, que mostra o planejamento fatorial
usado para a realizacdo deste estudo. Também se observa as dez respostas para cada ensaio,
realizado.

As Figuras 1.a e 1.b representam os efeitos dos fatores sobre o custo do produto e o indice

de fluidez. Verifica-se, nesta figura, que o custo médio ficou em torno de R$ 4,96 por kg e o
indice de fluidez médio foi de 2,00g/10min. Também ¢é possivel observar que os efeitos dos
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fatores sobre o custo de producédo e o indice de fluidez sdo muito reduzidos ndo apresentando
vantagens significativas sobre as propriedades do composto polimérico. Tal comportamento pode
ser mais bem compreendido quando se observam os desvios, que ndo superam 0s seis centavos
para o custo e os 0,07 g/ 10min para o indice de fluidez. Assim sendo, qualquer valor para ambos
ndo representara diferencas significativas entre a propriedade e o custo dos produtos obtidos.

Tabela 1. Planejamento Fatorial usado para a execugao dos ensaios e suas respectivas respostas

Ensaios
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o

S 8 © S £ S ®

< S & = g S S Q = 2

~ ¥ ~ ~ = 8 £ £ < £ S S S

o ~ o [@)) N E < —~ ©

N X N e ] =] 3] (=) —

< Q S < ) = = RZ} © o o < > Q2
=} — Q = = X y © Q © N~ < o ®© @ ©
S \© e 3 = © § %3 x o 0o w= I3} 2 g S
P o 5 s T s3 s 23S o= g% = S= W3
4(7; 45 3 LC) T ~ -~ = > E & o -

Q 0 = 5 © & S o ® - c ss 3

> L O © 2 pud = = © oS > S

Q 8 2 (=} = = > c ©

1 1000 0500 0400 486 199 31151 702,17 17,50 15,87 636,74 21757 21757 60,52
2 2,000 0500 0,400 497 198 31302 7159 17,76 16,38 660,46 21225 746,84 61,99
3 1000 1,500 0,400 491 206 28365 70282 1759 16,52 660,13 18262 76533 62,43
4 2000 1500 0,400 5,02 198 28049 69367 17,27 1616 649,00 1591,1 15605 62,77
5 1,000 0500 1200 490 199 32505 670,79 16,94 1588 62853 17050 16139 59,39
6 2000 0500 1200 5,01 201 25287 667,84 16,52 1546 62502 19158 18408 58,6
7 1000 1,500 1,200 495 209 30061 724,40 18,05 16,57 664,99 2283,0 849,80 62,15

8 2,000 1500 1200 5,06 206 21066 709,69 17,66 1542 620,33 21121 2054,2 55,6

As Figuras 2.a e 2.b representam os efeitos dos fatores sobre o impacto e a for¢ca maxima,
0s quais registraram valores médios de 296,01 J/m e 707,80 N, respectivamente. De acordo com a
Figura 2.a é possivel observar que o efeito dos trés fatores sobre o impacto é significativo,
apresentando aumento na propriedade mecanica (impacto) dos compostos, enquanto que, ao se
observar a Figura 2.b, nota-se que apenas o fator nano carbonato apresenta aumento na forga
maxima. Para o &cido estearico e 0 nano carbonato, quanto menores 0s seus valores, maior foi a
resisténcia ao impacto. J& para o estearato de zinco deve-se fazer uma consideracdo de forma a
obter valores médios para ambas as respostas, ja que o fator gerou efeitos invertidos, assim,
indica-se que se use o valor médio do estearato de zinco para se obter a média apresentada nas
Figuras 2.a e 2.b para as respectivas respostas.

As Figuras 3.a e 3.b representam os efeitos dos fatores sobre o limite de resisténcia e o
limite de escoamento, o0s quais registraram valores medios de 17,63 N e 16,04 MPa,
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respectivamente. De acordo com a Figura 3 é possivel observar que o efeito dos fatores sobre o
limite de resisténcia e limite de escoamento é muito reduzido ndo representando ganhos
significativos nas propriedades do composto polimeérico. Tal comportamento é melhor
compreendido ao se observa os desvios de cada resposta, 0s quais ndo superam os 0,53 N para o
limite de resisténcia e 0,46 MPa para o limite de escoamento. E, desta forma, qualquer valor dos
fatores pode ser usado, pois pouco alterara as propriedades citadas na Figura 3.
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Figura 1 - Efeitos dos fatores sobre as respostas: a) Custo da producio e b) indice de fluidez do
material plastico.
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Figura 2 - Efeitos dos fatores sobre as respostas: a) Resisténcia ao impacto e b) Forca maxima.
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Figura 3 - Efeitos dos fatores sobre as respostas: a) limite de resisténcia e b) Limite de
escoamento.
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As Figuras 4.a e 4.b representam os efeitos dos fatores sobre a carga limite de escoamento e
0 médulo de elasticidade do composto estudado. Das quais, se verifica, que as respostas tiveram,
respectivamente, valores médios de 644,90 N e de 60,37 MPa. Também se nota que os efeitos
dos fatores sobre as respostas séo reduzidos e assim, pode-se considerar que eles ndo apresentam
variacdes significativas sobre as propriedades do composto polimérico. Isto também pode ser
comprovado pelos desvios baixos, de 17,12 N para a carga maxima no limite de escoamento e
2,88 MPa para 0 modulo de elasticidade.
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Figura 4 - Efeitos dos fatores sobre as respostas: a) Carga limite de escoamento e b) Mdédulo de
elasticidade

As Figuras 5.a e 5.b representam os efeitos dos fatores sobre a porcentagem de
alongamento da peca rotomoldada e a porcentagem de alongamento na carga maxima, 0s quais
obtiveram valores médios de 2027,32% e 1678,70%, respectivamente. De acordo com a figura é
possivel observar que o efeito dos fatores sobre o alongamento foram baixos, o que torna os
efeitos desconsideraveis sobre esta propriedade. Entretanto, sobre o alongamento na carga
maxima os efeitos foram altos e desta forma representam influencias significativa sobre esta
propriedade do composto. Observa-se que 0 MB nano e o estearato de zinco possuem influéncia
positiva, enquanto que, uma influéncia negativa foi observada para o &cido estearico possui.
Assim sendo, para se obter um maior alongamento na carga maxima deve-se usar uma quantidade
baixa de acido estearico e quantidade altas de MB nano e de estearato de zinco.

O é&cido estedrico ao ser usado em seu valor minimo geraria 0os valores maximos do
alongamento na carga maxima, 0 que esta de acordo com a observacdo feita ao se analisar a
Figura 2. Ja os demais fatores tiveram influéncia inversa, pois quanto maior os seus valores,
maior sera a resposta. Como, ja observado na analise da Figura 2, um valor minimo deveria ser
usado para a quantidade do nano carbonato, 0 que vai contra ao obtido na Figura 4.b. Na mesma
analise, da Figura 2, se indicou um valor médio para o estearato de zinco, para que se encontrasse
um valor medio para ambas as respostas e assim, pode-se usar a mesma analise para 0 nano
carbonato. Assim sendo, pode-se usar uma composicdo média para os fatores nano carbonato
(1,500%) e estearato de zinco (0,800%) e um composi¢cdo de minimo para o0 acido estearico
(0,500%) e alcancar uma melhor condigéo de se obter 0 nano composto com as propriedades
estudadas dentro do considerado como 6timo global.
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Figura 5. Efeitos dos fatores sobre as respostas: a) Alongamento e b) Alongamento na Carga
Méaxima

4. CONCLUSAO

Ao se interpretar a combinagdo dos gréaficos de efeitos dos fatores sobre as respostas
chegou-se a conclusdo de que para se obter o composto de polietileno com nano carbonato com
suas propriedades em condi¢des tidas como 6timas e o seu custo em condi¢cdo minima, deve-se
misturar ao polietileno 1,500% de nano carbonato, 0,800% de estearato de zinco e 0,500% de
acido esteéarico. Os fatores estudados ndo surtiram efeitos sobre a maioria das respostas
estudadas, o que exclui tais respostas da otimizacdo combinada. As respostas forca maxima,
resisténcia ao impacto e principalmente o alongamento na carga maxima foram as que mais
surtiram efeitos, quando se variou os fatores. Ao se interpretar a combinacdo dos graficos de
efeitos dos fatores sobre as respostas chegou-se a conclusdo de que para se obter o composto de
polietileno com nano carbonato com suas propriedades em condic¢des tidas como étimas e 0 seu
custo em condicdo minima, deve-se misturar ao polietileno 1,500% de nano carbonato, 0,800%
de estearato de zinco e 0,500% de &cido estearico.
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