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RESUMO

Neste trabalho desenvolveu-se compdsitos de biopolimeros com residuos de cartdo provenientes de
industria da embalagem, nomeadamente, de embalagens de ovos, para a producdao de embalagens
termoformadas. A incorporacdo destes numa matriz de um biopolimero tem como principal objetivo
desenvolver embalagens reutilizaveis que no seu fim de vida util sejam compostaveis, mitigando o

impacto ambiental.

O cartao foi caracterizado morfologicamente e termicamente, de modo a avaliar a sua apeténcia para
ser processado por extrusao. Os resultados do TGA mostraram estabilidade térmica do cartdo até cerca
de 200°C. Prepararam-se compésitos com o biopolimero Inzea F38 da Nurel e cartdo com diferentes
taxas de incorporacdo, nomeadamente, 5%, 10% e 15%. Inicialmente, preparam-se dois masterbatch
com 50% de carga, um com F38 de injecéo e outro com Vinnex8880, um agente compatibilizador que
visa melhorar a interacdo entre carga-polimero adequado para biopolimeros. Seguidamente, foram
preparadas por extrusao as varias composicoes em forma de folha, diluindo nas proporcoes adequadas
0s masterbatch para se obter composicoes com 5%, 10% e 15% de carga. Para as composicoes de 15%
de carga, estudou-se ainda a influéncia da adicao de outros polimeros, nomeadamente do biopolimero
da Inzea o F10 e do Vinnex 2504, com ductibilidade superior ao F38, para mitigar o possivel aumento

de rigidez provocado pela incorporacao das cargas.

Para a caracterizacdo mecéanica dos materiais compositos foram cortados provetes no sentido da
extrusdao e no sentido perpendicular a extrusdo. Os resultados mostraram que os compositos sao
materiais com menor deformacao a rotura. A adesao carga-matriz foi observada por SEM em amostras
cortadas em folhas antes de termoformar e em regides das pecas termoformadas que sofreram maior
deformacdo. Em ambas as situacdes, mostram uma excelente compatibilidade e adesao entre carga e a
matriz polimérica. A presenca do aditivo, também identificada nas imagens de SEM como uma fase nao
miscivel e muito bem distribuida, facilitando o processo de adesao. A termoformabilidade dos materiais
compésitos foi estudada termoformando as folhas obtidas, usando um molde protétipo com diferentes
razbes de estiramento e a varias temperaturas. Os resultados mostraram que a termoformabilidade
depende da percentagem de incorporacao de carga, obtendo-se um racio de area maximo de 2 para 5%

e de 7 para 15% de carga em molde fémea.

Palavras-Chave: Residuos de cartdo; Biopolimeros; Compositos de fibras naturais; Termoformacao






ABSTRACT

In this dissertation biopolymers composites were developed with cardboard waste sourced from the
packing industry, particularly, egg packaging, to produce thermoformed packaging. The incorporation of
this waste into a polymeric matrix has as its main objective the development of reusable packaging which,
at in the end of their useful life are compostable, to mitigate their environmental impact.

The cardboard was characterized morphologically and thermally in order to evaluate its capability to be
processed by extrusion. The results of TGA shows thermal stability of cardboard up to 200°C. Composites
were prepared with Nurel's Inzea F38 biopolymer and cardboard wastes with different incorporation rates,
specifically, 5%, 10% and 15%. In a first phase, two masterbatches with 50% filler were prepared one with
injection grade F38 and other with Vinnex8880, a dispersant and coupling agent, aiming the improvement
of fillers-polymer interaction, and it is compatible with biopolymers. In a second phase of the work, were
extruded sheets, diluting the masterbatch in the adequate proportions, of both F38 and Vinnex 8880, to
obtain compositions with 5%, 10% and 15% of filers. For compositions with 15% filler, the influence of the
addition of other polymers was also studied, particularly, Nurel's Inzea F10 biopolymer and Vinnex8880,
whose ductility is higher than F38, to minimaze the possible rigidity increment due to the incorporation.
For the mechanical characterization of composite materials test stamples were cut from the extruded
sheets, in the direction of extrusion and perpendicular to the extrusion. The results showed that the
materials present lower strain at break and higher elastic modulus when compared the neat materials,
keeping the ductile behaviour. The filler-polymers adhesion was observed by SEM in samples collected
from sheets before thermoforming and and in regions of thermoformed parts that suffered the highest
deformation. In both situations, they show an excellent compatibility and adhesion between the filler and
the polymeric matrix. The presence of the additive, also identified in the SEM images as an immiscible
phase and with a good distribution, enhance the adhesion process. The thermoformability of composite
materials was studied by thermoforming the extruded sheets, using a prototype mould with different
stretch ratios and various temperatures. The results show that the thermoformability is strongly
dependent on the percentage of filler incorporation, obtaining a maximum area ratio of 2 for 5% and 7

for 15% load on the female part of the mould.

KEYwoORDS: CARDBOARD WASTE; BIOPOLYMERS; NATURAL FIBBER COMPOSITES; THERMOFORMING
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1.INTRODUCAO

1.1 Enquadramento e motivacoes

No mercado atual existe um numero elevado de industrias que geram uma elevada quantidade de
desperdicios. De forma, a amenizar esse problema surgiram diversas opcdes que visam a valorizacao
desses desperdicios. Este projeto teve entdao como base, o aproveitamento de residuos provenientes da
industria da cartonagem, com a sua incorporacao em matrizes poliméricas, utilizando como amostra o
cartdo de embalagens de ovos trituradas. Sendo os materiais obtidos, materiais compésitos, estes nao
sao facilmente reciclaveis pelos processos atualmente disponiveis. De modo a amenizar este problema,
recorreu-se a utilizacdo de biopolimeros como base dos compositos. A criacao destes biocompdsitos tém
como objetivo a producédo de embalagens que possam ser reutilizaveis, mas, agquando do seu fim de
vida, possam ser compostaveis, possuindo um impacto ambiental menor. Efetivamente, a sua
incorporacao de fibras naturais numa matriz polimérica pode originar pontos de descontinuidade. Pois
estas, quando sujeitas a esforcos nado se deformam, sendo arrastadas aquando da deformacao do
polimero. Podendo, posteriormente, desintegrarem-se com maior facilidade se nao houver uma adesao
consideravel entre carga-polimero. Com vista a minimizar a fraca adesdo entre a carga-polimero, foram
adicionados em algumas composicoes alguns agentes compatibilizadores, que tinham como principal
finalidade melhorar a adesao entre carga-polimero, atuando também como um agente dispersante. A
utilizacao de aditivos iniciou-se com vista a que os materiais compositos que 0s incluam possuam uma
maior versatilidade, isto &, estes auxiliam o desempenho do polimero compdsito obtendo-se, assim,
produtos com maior complexidade a nivel estético e funcional [1]. Numa fase inicial, foram criados dois
tipos de concentrados, sendo um primeiro com 50% de cargas com a adicao de um biopolimero Inzea
F38 com grau de injecao, e um segundo, com 50% de cargas com 50% de um aditivo, o Vinnex8880. A
utilizacao de um biopolimero com grau de injecdo teve como principal objetivo o controle da viscosidade
do concentrado devido a sua elevada percentagem de cargas, sendo que, a producao deste masterbatch
visa facilitar o doseamento da percentagem das cargas no processo de producéo de chapa. A utilizacao
do aditivo Vinnex8880 num segundo masterbatch deste tem por vista a acoplar as cargas a matriz

polimérica auxiliando a interface, criando uma melhor ligacao polimero-carga, como se trata de um
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aditivo com baixa massa molecular encontra-se apto para a producdo de um concentrado sem se verificar

uma viscosidade demasiado elevada para o processo de extrusao do mesmo.
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1.2 Organizacao da dissertacao

Esta dissertacdo encontra-se dividida por cinco capitulos a introducao, estado de arte, procedimento
experimental e discussdo de resultados e, por fim, conclusdes e propostas para trabalhos futuros. No
capitulo um, ‘Introducéo’, sédo abordados os objetivos e motivacdes que levaram a elaboracao deste
projeto e, também a de que forma se procedeu a sua realizacdo. Seguidamente, no capitulo dois, ‘Estado
de Arte’, é elaborado um enquadramento tedrico que auxiliara a forma como se ira proceder no trabalho
experimental. Efetivamente, possuindo uma base tedrica que cite estudos ja existentes permitira definir
um limite de percentagem maxima de carga a adicionar nas misturas, assim como, o conhecimento
mais detalhado do processo de producdo influenciara no modo em que este sera desenvolvido.
Posteriormente, no capitulo trés, ‘Procedimento experimental’, sera descrito o procedimento de
preparacdo das cargas, materiais usados, mistura polimero/carga, producéo da folha e técnicas usadas
para a caracterizacdo dos materiais desenvolvidos. Sera ainda apresentada a elaboracdo de um molde
para avaliar a termoformabilidade de cada composicao. No capitulo 4 serdo apresentados e discutidos
os resultados e por fim, no capitulo quatro, ‘Conclusdes e propostas de trabalhos futuros’, serdo
apresentadas as conclusoes obtidas durante a execucéo do trabalho e algumas propostas de trabalhos

futuros, de modo.

23



2.ESTADO DE ARTE

2.1 Termoformacao

A termoformacdo é um conjunto de processos, Figura 1, que permite a moldacdo de materiais

poliméricos mais utilizados na industria, maioritariamente utilizada na industria da embalagem [3] [4]. E

muitas vezes denominada como um processo secundario pois, apenas ocorre aguando da existéncia de

uma folha/ filme previamente extrudidas [3]. Efetivamente, este processo consiste na moldacédo através

do estiramento de uma folha aquecida, previamente encastrada no equipamento, paralelamente

auxiliada com a aplicacéo de vacuo e/ou ar sob pressao de modo a reproduzir todos os contornos do

molde, como se pode observar na Figura 2. As etapas mais relevantes da moldacao por termoformacao

sd0 0 aquecimento da folha, a enformacao e o arrefecimento da peca, para que esta se encontre pronta

a ser retirada do molde sem que ocorra qualquer tipo de deformacao [5].

Alimentacao Aquecimento Enformacao
|
v
Arrefecimento |— Extracao Acabamentos

Figura 1: Esquema das etapas do processo de termoformacao
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Figura 2: Representacdo de um molde macho (positivo) e fémea (negativo), respetivamente [5]

De facto, a fase de aquecimento é crucial pois, é nesta fase que a folha é aquecida de modo a adquirir
a capacidade para termoformar tornando-se apta a estirar na fase de enformacdo. Nesta fase, é
necessario um aquecimento controlado de modo a garantir que o material possua uma temperatura ideal
para a enformacao, isto &, uma temperatura superior a temperatura de transicao vitrea (Tg) e ndo muito
superior a temperatura de fusdo, de modo que o material estire sem a rotura precoce da folha [6] [7].
Efetivamente, existem trés métodos de aquecimento da folha a termoformar, sendo estas, o aquecimento
por contacto, por conveccado e por radiacdo. O aquecimento por radiacdo, Figura 3, confere maior taxas
de eficiéncia na transferéncia de calor do que os outros processos. Contudo, este tipo de aquecimento

confere um gradiente de temperaturas ao longo da folha.

THERMOFORMING HEATERS

Figura 3: Aquecedores de termoformacéo por radiacao [8]

Na Figura 4 encontra-se exposto o gradiente de temperaturas de uma folha aquecida ao longo dos eixos
P1 e P2, em graus Celcius, é possivel verificar que a folha encontra-se mais aquecida ao centro da

mesma do que na periferia, ou seja, a quantidade de radiacdo que incide na parte central da folha é
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superior a que incide na sua periferia, se a poténcia dos radiadores for constante. De forma a uniformizar
este aquecimento desigual ao longo da folha, diminui-se a temperatura dos aquecedores ao centro e
aumenta-se a temperatura dos restantes, de forma controlada e devidamente calculada. De notar, que
0s materiais poliméricos sdo maus condutores de calor, pelo que, sera dificil obter uma temperatura

uniforme ao longo do comprimento e espessura. Diferentes materiais requerem diferentes quantidades

de energia para atingir a temperatura desejada.

R - =

nu

Figura 4: Variacdo da temperatura ao longo da folha antes da termoformacéo [9]
Dentro dos materiais utilizados para a termoformacao existem duas subcategorias. Os polimeros amorfos
que, como se encontra explicito na Figura 5, sdo materiais com uma ampla janela operatoria de
temperaturas para enformacao, ou seja, com uma transicdo solido-liquido mais suave ao contrario da
outra subcategoria. Os polimeros semicristalinos, estes apresentam um transicdo solido-liquido abrupta,
como se encontra representado na Figura 5, e, consequentemente, uma janela operatoria visivelmente
mais estreita [10] [11]. De notar que, nestes ultimos polimeros mencionados, é necessaria uma especial
atencéo no controlo da temperatura aquando do processamento, estes devem ser, entdo, operaveis a

uma gama de temperaturas muito proxima da sua temperatura de fusao [11] [12].
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Figura 5: Variacao do mdaulo de elasticidade com o aumento da temperatura que definem as janelas de operatdrias dos polimeros
amorfos vs semicristalinos [13]

Um material ideal para termoformacao tera de possuir um bom equilibrio entre o comportamento da
componente elastica e a componente viscoso presentes em cada polimero [10] [11]. Sendo assim, a
componente elastica encontra-se responsavel pela resposta do material & cedéncia por peso proprio,
este deve possuir uma elevada resisténcia a deformacao pelo proprio peso, sob acdo da gravidade,
aquando do aquecimento da folha [10] [11]. Por outro lado, a componente viscosa também possui um
papel importante no processo de termoformacao, encontrando-se responsavel pela fluidez do material
aquando da enformacao, isto &, permite que o polimero flua com facilidade reproduzindo todos os
contornos do molde [10] [11]. Sendo a massa molecular, a fracao de massa das moléculas num mesmo
intervalo de volume, pode-se aferir que, outra caracteristica que deve estar presente nos materiais para
termoformacao é que estes devem possuir uma massa molecular relativamente elevada, apresentando-
se assim, como materiais mais viscosos.

Numa fase prévia a producao de uma peca para uma determinada aplicacao, existe a necessidade de
verificar a viabilidade da folha a termoformar, isto €, conhecer a sua termoformabilidade. Este conceito
retrata a capacidade da folha de um material se deformar quando aquecido, de modo, a reproduzir todos
os contornos do molde. Na literatura encontram-se presentes diversas propostas de ensaios com vista a
avaliacao do comportamento dos materiais a quente, dentro dos quais, a tracao a quente, o DMA, teste
a deformacao por peso proprio a quente, entre outros [14] [15] [16] [17].

No ensaio de tracdo a quente, tem-se como principal objetivo a simulacdo do comportamento dos
materiais a uma temperatura semelhante a temperatura efetuada no processo de termoformacéo,

quando sujeitos a esforcos. De notar, que no ensaio de tracao nao se consegue replicar os esforcos
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presentes durante a fase de enformacao do processo de termoformacao. Deste modo, um ensaio de
tracao tem por base o estiramento uniaxial de um corpo de teste, previamente preparado, com uma
velocidade de estiramento da amarra superior previamente estipulada [18] [19]. O equipamento possui
um dispositivo de condicionamento por temperatura, como se encontra representado na Figura 6, sera
possivel estipular uma temperatura a qual a amostra devera ser aquecida para realizar o ensaio sob as
condicoes pretendidas. Nos graficos representados na Figura 7, é possivel observar de que modo a
temperatura influencia as caracteristicas de um polimero estando este sujeito a esforcos de tracéo
uniaxial, de notar que estes graficos sdo meramente ilustrativos e 0s seus valores ndo foram obtidos no

ambito deste projeto [18].

Figura 6: Equipamento de tracédo a quente com uma camara termoestatica acoplada [65]

2 35 45 55 65 7 85 95 108 15 25 35 45 55 65 75 85 95 105 115
Temperatura (*C) Temperatura (°C)

Figura 7: Efeito do aumento da temperatura nas caracteristicas do material (a) Tensao em funcao da tempertura (b) Deformacéo em
relacdo a temperatura [64]

O ensaio de DMA, Dynamic Mechanical Analyser), tem como objetivo a obtencdo de elementos que
permitam quantificar as propriedades mecanicas e viscoelasticas dos diversos tipos de materiais [16].
Deste modo, ¢ aplicada numa amostra com geometria conhecida, previamente preparada, uma
deformacao periodica sinusoidal [16] [21]. A amostra é sujeita a uma forca oscilatoria predefinida ao
longo do tempo de aquecimento, obtendo-se resultados como o modulo de elasticidade ou 0 modulo

viscoso [21].
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2.2 Materiais compositos

Um material compdsito é constituido por diferentes componentes, como se pode observar na Figura 9,
a matriz, as cargas e a interface carga-matriz. A matriz é a base do composto, é responsavel pela uniao
integral do composto, sendo esta, a que determinara a forma do produto final, assim como, a sua
aparéncia superficial, e também conferira a sua resisténcia a fatores externos adversos [22] [23]. As
cargas/fibras desempenham, neste caso, a funcao de enchimento do composto. Por fim, a interface
entre a matriz e as cargas é responsavel pela boa adesdo carga-polimero, pois é nesta que existe a
transmissao de tensdes/esforcos as cargas [22] [23]. De notar, que, uma vez que as cargas nao se
deformam, é de extrema importancia a existéncia de uma boa interface de adesdo carga/polimero, para
que quando o material se encontre sujeito a esforcos o polimero se deforme “arrastando” a carga sem
que ocorra a rotura do material na zona da interface. Para melhorar a adesao entre a carga e a matriz
podem ser utilizados aditivos. Em suma, os parametros que determinam as propriedades futuras de um
material composito sao o tipo de carga e matriz utilizadas, assim como, as quantidades adicionadas a
mistura, a geometria das cargas, o processo de producdo ao qual o compdsito foi submetido e a
qualidade da interface, Figura 8[22].

Reforgo
(fase dispersa)

Matriz

(fase continua) — Interface

Figura 8: Matriz polimérica com adi¢do de cargas [22]

Na Tabela 1 é possivel observar-se uma compilacao de algumas pesquisas existentes na literatura de
possiveis formulaces de compoésitos para termoformacao envolvendo, biopolimeros e cargas/residuos

de origem natural.

Tabela 1. Alguns estudos ja elaborados na incorporacdo de fibras em matrizes poliméricas [24] [25]

TPO+cargas Aldenie: 500-1000pm 15%
coco
TPO+cargas Fibras de sisal 500-1000pum 15%
Graos de café - o
+ %
PLA+cargas infundidos Nao especificado 10%
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Encontra-se presente na Tabela 1, uma compilacdo de alguns estudos de biocompositos para
termoformacao ja elaborados. Num primeiro estudo, & possivel observar o comportamento de alguns
compésitos contendo algumas fibras longas durante o processo de termoformacéo. Neste estudo, foram
analisados, separadamente, compositos com fibras de coco e com fibras de sisal, verificando-se, assim,
que o material se deformava até a uma taxa de deformacao ndo superior a 150% do seu tamanho inicial.
De notar, que como se trata de compositos com fibras longas, quanto maior a percentagem de fibras
maior a dificuldade de enformacao durante o processo de termoformacéo, devido ao facto das fibras ndo
se deformarem.

Num segundo estudo, presente na mesma tabela, observou-se o comportamento dos materiais
biocompositos com cargas provenientes de residuos de borras de café numa matriz de PLA, observando-
se que até 10% de carga a folha de biocompésito tem capacidade de enformar. Em ambos os estudos
nao se verificou a utilizacdo de aditivos.

Deste modo, no procedimento experimental de producao de folha para o processo de extrusao, estipulou-
se uma percentagem maxima de carga de 15%. Como discriminado na Tabela 2, verifica-se que, a
incorporacao das fibras naturais nas matrizes poliméricas reduz de uma forma consideravel as suas

propriedades mecanicas, o que possui um elevado impacto ao nivel do processo de termoformacao.

Tabela 2. Propriedades mecanicas de algumas fibras naturais (adaptada) [26]

Fibras Massa Modulo de Tensio de Alongamento apos
Especifica Elasticidade rutura (MPa) rutura (%)
og/cm”™ 3 GPa
Fibras do Caule

Linho i 27.6-80 345 -1500

Juta 26,5 393-773

Kenaf 53 930

Rami 61.4-128 400 - 938

Canhamo 70 550 - 900
Fibras das folhas

Sisal . 511 - 635
Fibras do Fruto

Algodao 287 - 597
Coco 175 -220
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3.PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

0 trabalho experimental deste projeto foi realizado em varias etapas de acordo com o apresentado na

Figura 9.

Preparacdo das cargas

Caracterizagao das cargas

*Microscopia de transmissdo por campo claro
*Ensaios de termogravimetria: dindmica e estatica

Producao de um masterbatch

Producao da folha

Caracterizacao dos compdsitos e pecas termoformadas

eAvaliagdo da termoformabilidade

eCaracterizacdo mecanica: Ensaios de tragdo

eDistribuicdo das cargas no compdsito antes e depois da termoformacgao:
*Microscopia por transmissdo por campo claro
*Microscopia de reflexao

eAdesdo carga/matriz antes e depois da termoformacéo: ensaios SEM

Figura 9: Organizacao do procedimento experimental

Na etapa inicial, recolhem-se e preparam-se as cargas a serem utilizadas na producao de compasitos.
Estas cargas provém da industria da embalagem, e como caso de estudo considerou-se as embalagens
de cartao de caixas de ovos. Apesar de usar como caso de estudo as caixas de ovos, pretende-se que 0s
resultados obtidos sejam usados no futuro para a utilizacdo de desperdicios gerados nas industrias que
produzem caixas de cartdo em geral. Seguidamente, as cargas serdo submetidas a ensaios de
termogravimetria para se averiguar o potencial de degradacdo térmico aquando da producdo dos
compositos. As cargas serdo também observadas por microscopia de transmissdo por campo claro para
uma melhor compreensdo da morfologia. Depois de caracterizadas as cargas, sera produzido um
masterbatch, ou seja, um concentrado com 50% de carga e 50% de polimero. Um dos masterbatch foi
preparado usando como matriz o polimero base a estudar e o outro, um agente de acoplamento e
dispersdo. Na preparacdo dos masterbatch foram usados polimeros com menor viscosidade (maior

MF1/MVR), tanto do polimero da matriz como do agente de acoplamento, de modo a permitir uma melhor
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mistura carga/polimero e simultaneamente minimizar o risco de excesso de amperagem do
equipamento. Na fase seguinte serdo produzidas folhas, por extrusdo, com diferentes concentracoes de
carga diluindo adequadamente os masterbatch previamente preparados, de modo a obterem-se folhas
com 5%, 10% e 15% de carga. As folhas produzidas serado cortadas em porcoes, aquecidas a diferentes
temperaturas e termoformadas usando um molde prototipo com diversas razdes de estiramento, de
modo, a avaliar a sua termoformabilidade. As porcdes de folhas serdo também usadas para cortar
provetes de forma a avaliar as propriedades mecanicas dos compdsitos. Sera também avaliada a
dispersao das cargas e a adesdo entre cargas e a matriz polimérica, antes e depois da termoformacao.
Por fim, serdo realizados alguns ensaios de degrabilidade, com o intuito de se observar de que modo
estes compositos se comportaram, durante um periodo de tempo definido, em contacto direto com trés
componentes distintos, agua doce (canalizada), agua salgada (mar) e terra. Estes procedimentos serdo

abordados de uma forma mais precisa ao longo deste capitulo de procedimento experimental.

3.1 Materiais

3.1.1 Cargas de cartao

No presente trabalho, utilizou-se cartdo proveniente de embalagens de ovos, como sendo representativa
de desperdicios de cartao de diversas industrias de embalagem/ cartonagem. De modo a permitir o seu
manuseamento aquando da extrusao e de modo a ser possivel utilizar estes desperdicios nos
alimentadores, as embalagens, previamente recolhidas, foram trituradas até se obter uma espécie de po

fibroso com o auxilio do triturador Grindo.

Dada a baixa densidade aparente do po gerado, e de modo a permitir a alimentacao por gravidade, as
cargas foram compactadas com o auxilio de agua, originando pequenos aglomerados, secos

posteriormente a temperatura ambiente, Figura 10.
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Figura 10: Carga proveniente dos residuos de cartao a ser utilizada

3.1.1.1 Medicao do tamanho das fibras/particulas

0 ensaio de microscopia de transmissdo por campo claro visa a percecdo otica da morfologia das cargas,
e perceber de que modo estas poderdo se distribuir na matriz polimérica, a sua tendéncia ou nao na

criacao de emaranhados de fibras, e também obter algumas dimensdes das fibras presentes nas cargas.

Dada a dificuldade em dispersar as fibras das cargas, prepararam-se amostras em ambientes seco e
humido. As amostras em ambiente seco foram preparadas colocando uma pequena porcdo do material
em lamelas separando-as manualmente com pequenos toques. As amostras em ambiente humido foram
preparadas diluindo uma pequena porcao de cartao em agua destilada num disco de Petri,
posteriormente evaporada. Ambas as amostras foram observadas ao microscépio utilizando uma ética
de ampliacdo de 2,5. As dimensdes das fibras foram registadas usando um software acoplado ao

microscopio.

Na Figura 11 (1) e (2) encontra-se representada as fibras dispersas com algumas medicdes retiradas

com o auxilio do software acoplado ao microscépio.
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Figura 11. Ensaios de microscopia de campo claro (1) Fibras dispersas (2) Medicao de algumas fibras dispersas

Foram retiradas diversas medicdes para se conseguir obter uma gama mais ampla e dimensoes, como

se pode observar na Tabela 3.

Tabela 3. Dados obtidos através das medicoes das fibras de cartiao

N¢ de . Maximo Minimo Desvio
L Média (um) .
medicoes (um) (1m) padrao (um)

Amostra

143 507,407 1175,628 77,626 336,502
lamela
Amostra

caixa de 109 907,428 4090,047 108,915 647,905

Petri

Tendo em conta os dois procedimentos experimentais verifica-se, que em ambos, existe uma grande
dificuldade em separar todas as fibras para conseguir ter uma gama de medidas mais ampla e realista

gue a obtida.

No entanto, é possivel verificar uma ampla distribuicdo de comprimentos, sendo que as fibras de maior

comprimento foram retiradas da medicao das cargas dispersas em ambiente humido.

3.1.1.2 Termogravimetria

Os ensaios de termogravimetria dindmica foram realizados de modo a conhecer a perda de massa das
cargas em temperatura, enquanto que, no ensaio de termogravimetria estatica, também conhecida pelas
suas curvas isotérmicas, foi realizado de modo a observar a estabilidade térmica e a percentagem de
componentes volateis presentes na amostra, e conhecer, deste modo, a sua estabilidade no contexto do
processamento aquando da sua incorporacdo na matriz polimérica. Por essa razdo os ensaios foram

realizados utilizando ar como gas de purga. Os ensaios foram realizados no equipamento de
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termogravimetria presente no departamento de engenharia de polimeros, TGA Q 500 em ambiente de

ar, entre os 30°C e os 800°C com uma taxa de aquecimento de 20°C/minuto. Para os ensaios de

termogravimetria estatica foi utilizada uma temperatura de setup de 30°C, iniciando-se, posteriormente,

aquecimento da amostra a uma velocidade de 20IC/minuto até a uma determinada temperatura,

permanecendo a amostra a essa temperatura durante um periodo de tempo predefinido de 20 minutos.

Foram realizados quatro ensaios distintos com as temperaturas patamar escolhidas de 160°C, 180°C,

200°C e 220°C, respetivamente, que representam os valores limite das temperaturas de processamento

dos biopolimeros a usar.

Na Figura 12, encontra-se representada a curva de perda de massa e a sua respetiva derivada ao longo

do aumento da temperatura. Estas curvas permitem avaliar a perda de massa aquando do aumento de

temperatura e, no caso das isotérmicas, a perda de massa a uma temperatura constante ao longo de

um periodo de tempo pré-definido.

TGA File: C:_\Francisca Marinho\Cartao_ar 001
Size: 3.3710mg Operator: Francisca
Run Date: 24-Nov-2021 12:15
Instrument: TGA Q500 V6.7 Build 203
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Figura 12: Ensaio de termogravimetria dinamica em ambiente de ar
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Os resultados mostram que, inicialmente ha uma perda de massa correspondente a humidade e a outros
componentes volateis presentes na amostra, observa-se também que a amostra comeca a degradar-se
perto dos 250°C. Com a analise da derivada da curva da perda de massa & possivel aferir que a
degradacao decorre em trés fases, com os respetivos picos de degradacao aos 338,1°C, aos 420,2°C e
aos 656,0°C. As curvas do comportamento isotérmico das amostras encontram-se representadas no

grafico da Figura 13.

Curvas Isotéermicas

100
99 /—\ﬁm
98
97
96

95

94
g3 — 200°C

—160°C

180°C

Massa (%)

92 —220°C
91
[0

6,5 11,5 16,5 21,5 26,5 31,5

Tempo (min)

Figura 13: Curvas isotérmicas a 160°C, 180°C, 200°C e 220°C - Percentagem de perda de massa em funcao do tempo

Verifica-se um ligeiro aumento da massa inicial devido ao facto destes ensaios serem realizados em
ambiente de ar. Sendo assim, devido a utilizacdo do ar como gas de purga, podera existir a interacao
entre 0os componentes da amostra e 0s componentes presentes no ar, verificando-se um ligeiro aumento
da massa inicial. De notar, que o ensaio inicia-se aos Omin, contudo, e para facilitar a observacéo
apresentam-se as curvas apenas a partir do minuto 6,5, pois até esse minuto a temperatura ainda esta
a estabilizar até atingir a temperatura patamar pré-definida. Ao longo do ensaio, observa-se por fim, um
ligeiro decréscimo da massa ao longo do tempo. Contudo, a perda de massa ao longo destes ensaios é
praticamente nula, sendo na sua maioria, a evaporacao dos volateis presentes na amostra, pelo que se
pode considerar que as cargas de RC encontram-se aptas para serem submetidas ao processo de

extrusao, cujas temperaturas envolvidas nao ultrapassam os 200°C.
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3.1.2 Biopolimeros

Os biopolimeros utilizados sao da gama Inzea, uma gama de biopolimeros pertencentes a empresa Nurel.
e Biopolimero - F38

O biopolimero F38, da gama de biopolimeros Nurel da Inzea, foi utilizado em duas etapas diferentes.
Utilizou-se com o grau de injecdo com um MVR (Melt Volume-flow Rate) de 20cm:/10min a
190°C/2,16Kg para producao do masterbach, e F38, grau de extrusdo com MVR de 1,8cm:/10min a
190°C/2,16Kg, para extrusdo da folha.

Este biopolimero é constituido pela mistura do poliacido lacteo (PLA) com o polissacarideo amido
termoplastico (PSAC) [27] [28]. No Anexo 1 encontra-se a ficha técnica do fornecedor com as principais
caracteristicas deste material [29]. Este biopolimero contém na sua composicdo 70% de material

renovavel e a sua temperatura de fusdo situa-se entre os 140-155°C.
e Biopolimero - F10

O biopolimero F10, da gama de biopolimeros Nurel da Inzea, constituido pela mistura do poliacido lacteo
(PLA) com o polissacarideo amido termoplastico (PSAC). [28] [30] Como se encontra presente na ficha
técnica do fornecedor, presente no Anexo 2, possui na sua composicdo cerca de 40% de conteudo
renovavel, 32% de contelido de base bioldgica. A sua temperatura de fusdo inicia-se aos 120°C. O
fabricante indica, ainda que este material ¢ compostavel em ambiente caseiro e possui excelentes

propriedades de barreira.

3.1.3 Aditivos

Os aditivos utilizados neste projeto foram o Vinnex 8880 e o Vinnex 2504, com as respetivas fichas
técnicas apresentadas nos anexos 3 e 4, respetivamente. O Vinnex 8880 que possui uma massa
molecular relativamente baixa, e sera apenas utilizado na producdo do concentrado. O Vinnex 2504,
apenas sera utilizado na producéo da chapa. Trata-se de um aditivo com um elevado peso molecular,
que visa auxiliar a producéo de folhas de forma a obter melhores caracteristicas de termoformabilidade

e serem mais aptas para o processo de termoformacao.
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3.2 Preparacao do masterbatch

O masterbatch das cargas e polimero foram preparados na extrusora de duplo fuso com movimento
corotativo Leistritz AG (modelo LSM 34 6 L). Foram preparadas duas misturas, uma de F38 e outra de
Vinnex, ambas com 50% de polimero e 50% de carga pelas razoes referidas anteriormente. Antes da
extrusdo todos os materiais foram secos numa estufa Binder, a 70°C, durante 3 horas. Inicialmente,
procedeu-se a calibracao dos doseadores, presentes na linha de producao, de modo, a perfazer o débito
previamente estipulado de 3kg/h, ou seja, 1,5kg/h de RC e 1,5kg/h de F38 ou Vinnex 8880. Estes
doseadores foram os responsaveis pelo doseamento do material na tremonha da extrusora, pois este

tipo de extrusora nao apresenta um doseador acoplado a tremonha, como é possivel observar na Figura
14.

Figura 14. Doseadores de material, Departamento de Engenharia de Polimeros

A velocidade de rotacao dos fusos foi de 150 r.p.m., de modo a proporcionar uma mistura eficaz entre
0s materiais, e o perfil de temperaturas definido em funcdo do material, Tabela 4 e Tabela 5. Os
compositos, recolhidos em forma de pequenos trogos de varao, foram posteriormente granulados usando
um moinho GRIND.

Tabela 4: Perfil de temperaturas masterbatch baseado em F38, na extrusora de duplo fuso com movimento corotativo Leistritz AG

Zona 1 2 3 4 5 6 7 8

Temperatura

+C) 120 150 160 160 160 145 145 140
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Tabela 5: Perfil de temperaturas masterbatch baseado em Vinnex 8880, na extrusora de duplo fuso com movimento corotativo Leistritz AG

Zona 1 2 3 4 5 6 7 8

Temperatura

(*C)

105 125 135 135 120 115 110 125

3.3 Extrusao de folha

Numa primeira fase, tendo por base valores ja obtidos noutros trabalhos, mencionados anteriormente
no capitulo do estado de arte, estipulou-se como limite de percentagem de carga 15%. Numa segunda
fase, estipulou-se como base da matriz o biopolimero F38 com grau de extrusdo, a este foi entdo
adicionado, em diferentes fases 10%, 20% e 30% de masterbach com F38, 5%, 10% e 15% de carga,
respetivamente. Em seguida, a uma base de matriz F38 grau de extrusao, foi adicionado o mastertbach
com vinnex 8880 nas quantidades de 10%, 20% e 30%, que possui, respetivamente, 5%, 10% e 15% de
aditivo e carga. Por fim, fixando a percentagem de 15% de carga, 30% masterbach, baseada em F38 ou
em vinnex 8880, e o polimero base da matriz, F38. Acrescentou-se numa composicao 10% de um outro
biopolimero F10, também da Inzea, na composicdo com o masterbach baseado em F38 e noutra
composicao adicionou-se o aditivo vinnex 8880 e 10% do vinnex 2504, com o masterbach baseado em
vinnex 8880.

Efetivamente, estas composicdes foram pensadas de modo a definir os limites de carga que cada
composicao é capaz de suportar para que esta possua uma boa termoformabilidade. De notar que, foram
extrudidas folhas de biopolimeros virgens, que nos permitirdo observar o efeito das cargas na matriz
polimérica. Sendo que, em primeiro lugar se extrudiu folha do biopolimero F38, em seguida do
biopolimero F10 e por fim uma mistura de ambos, 50%F38| 50%F10.

Na Através da consulta das fichas técnicas dos materiais em questao, assim como os dados inerentes a
caracterizacao das cargas, foi possivel definir os perfis de temperatura ao longo da extrusora e da fieira,

como se apresenta nas da Tabela 7 a Tabela 10.

Tabela 7, encontram-se, entdo, discriminadas as composicdes a serem produzidas.
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Tabela 6: Composicoes a serem produzidas

Composicoes com masterbatch

baseado no biopolimero F38 (grau de Composicao detalhada
injecao)
10%masterbach + 90% F38 5% RC + 95% F38
20%masterbach + 80% F38 10% RC + 90% F38
30%masterbach + 70% F38 15% RC + 85% F38

30%masterbach + 10% F10 + 60%

F38 15% RC + 10% F10 + 75% F38

Composicoes com masterbatch
baseado no aditivo Vinnex 8880

Composicao detalhada

10%masterbach + 90% F38 5% RC + 5% Vinnex8880 + 90% F38
20%masterbach + 80% F38 10% RC + 10% Vinnex8880 + 80% F38
30%masterbach + 70% F38 15%RC + 15% Vinnex8880 + 70% F38

30%masterbach + 10% Vinnex2504 + 15% RC + 15%Vinnex8880 + 10%Vinnex2504
60% F38 + 60%F38

Tendo por base as composicoes previamente apresentadas na Tabela 3, iniciou-se a preparacao de cada
composicao, para, posteriormente, ser iniciado o processo de extrusao da folha, na extrusora de duplo
fuso com movimento corotativo Leistritz AG (modelo LSM 34 6 L). Antes da extrusao, todos os materiais
foram secos 0s numa estufa durante pelo menos duas horas a 70°C. Depois de secos, 0 masterbatch e
o F38 foram pesados nas proporcdes devidas, para se obter a percentagem de carga pretendida, 5%,
10% ou 15%, e misturados manualmente até se obter uma mistura homogénea. O alimentador foi
calibrado de modo a obter-se um débito massico de extrusao de 3 kg/h. A velocidade de rotacdo dos
fusos foi de 150 rpm, e a temperatura das resisténcias variou entre os 120°C junto a tremonha até
170°C, na fieira. Para a producao da folha plana foi acoplada a extrusora uma fieira, conjuntamente
com a calandra composta pelos rolos de calibracdo e os rolos de puxo, Figura 15. A abertura dos labios

da fieira e abertura dos rolos da calandra foram ajustados de modo a produzir folha com espessura de
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0.8 mm. As calandras situam-se proximas a fieira com uma temperatura de 70°C, sendo que, estas

visam a calibracao da folha e o arrefecimento da mesma por conducéo. Por fim, a folha sera arrefecida

por conveccao a temperatura ambiente.

[ Fieirae
calandras
Figura 15. Linha de producao da folha

A fieira a ser utilizada durante o processo de extrusdo tera de ser compativel com as dimensdes minimas
correspondentes a largura da folha requerida. De notar, que o fluxo obtido através deste tipo de fieiras
difere, possuindo um de fluxo mais abundante ao centro da folha do que na sua periferia. Este fenomeno
¢ recorrente aquando da utilizacdo deste tipo de fieiras pois, 0 material tende a seguir o percurso com
menos resisténcia ao fluxo, como é possivel observar na Figura 16. Uma particularidade presente na
fieira, utilizada neste processo de producéo de folha para posterior termoformacao, é que esta possui
uma zona de regulacao do fluxo. Esta zona permite 0 aumento da resisténcia ao fluxo na zona central,

fazendo que o material escoe pelas zonas com menor resisténcia ao fluxo.

Figura 16. Frente de fluxo mais abundante ao centro
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Através da consulta das fichas técnicas dos materiais em questdo, assim como os dados inerentes a
caracterizacao das cargas, foi possivel definir os perfis de temperatura ao longo da extrusora e da
fieira, como se apresenta nas da Tabela 7 a Tabela 10.

Tabela 7: Perfil extrusora duplo fuso com movimento corrotativo Leistritz AG (modelo LSM 34 6 L) — Composicées com F38
como base do masterbatch

Zona 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Temperatura

(*C)

170 170 170 160 160 160 170 170 170 170

Tabela 8: Perfil extrusora duplo fuso com movimento corrotativo Leistritz AG (modelo LSM 34 6 L) — Composi¢cbes com F38
como base do masterbatch e F10

Zona 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Temperatura

(*C)

150 160 170 160 160 160 170 170 170 170

Tabela 9: Perfil extrusora duplo fuso com movimento corrotativo Leistritz AG (modelo LSM 34 6 L) — Composi¢Ges com
Vinnex 8880 como base do masterbatch

Zona 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Temperatura

(*C)

50 110 170 160 160 160 165 165 165 165

Tabela 10: Perfil extrusora duplo fuso com movimento corrotativo Leistritz AG (modelo LSM 34 6 L) — Composi¢des com
Vinnex 8880 como base do masterbatch e Vinnex 2504

Zona 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Temperatura

(*C)

50 100 170 160 160 160 165 165 165 165
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3.4 Caracterizacao dos compdésitos

3.4.1 Caracterizacao mecanica: Ensaios de tracao

Para a avaliacdo mecanica dos materiais compositos, foi necessario preparar provetes a partir das folhas
previamente extrudidas. Para isso, utilizou-se um cortante com a forma desejada, Figura 17, Figura 18
e Figura 19. Foram cortados pelo menos 10 provetes no sentido longitudinal, sentido da extrusao, e no
sentido transversal, sentido perpendicular a extrusdo, com uma largura de 25mm e um comprimento de

120mm, Figura 19.

120mm

Figura 17: Cortante em forma de provete Figura 18: Prensa Figura 19: llustracéo de um provete obtido
com medidas standarizadas para o os ensaios de tracao

Depois de cortados, mediu-se as espessuras de cada nos trés pontos assinalados na Figura 19, com um
micrometro da MITUTOYO Absolute, com precisao de 0.01mm. Os ensaios foram realizados na maquina
de ensaios de tracdo universal, INSTRON 5969, considerando uma distancia entre amarras de 75mm

e uma velocidade de 50mm/min, Figura 20.

43



e

Figura 20. Equijpamento de tracao, INSTRON 5969 Figura 21. Colocacdo da amostra nas amarras do equipamento

3.4.2 Avaliacao da termoformabilidade
3.4.2.1 Projeto de um molde para avaliacao da termoformabilidade

Para melhor compreenséo da termoformabilidade do material a ser utilizado, foi projetado um molde que
permite simultaneamente incorporar a termoformacdo com molde macho e com molde fémea. O molde
retangular é constituido pela sobreposicdo de diversas placas com diferentes raios de curvatura em cada
um dos quatro cantos e com um angulo de saida constante de 60. Pode ser utilizado com todas as
placas em conjunto, ou com apenas algumas, permitindo deste modo induzir diferentes razoes de
estiramento. O molde foi projetado para a maquina de termoformar Formech 450DT que contém uma
abertura para o molde com as seguintes dimensdes, 230mm de comprimento por 140mm de largura.

As dimensoes da primeira placa do molde foram ajustadas de modo a assegurar uma distancia de 10mm
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as paredes do sistema de fixacdo da folha, Figura 22, de modo a permitir um com funcionamento do

conjunto. O projeto do molde foi realizado no programa SolidWorks.
230mm

wuwort

Figura 22: Disposicao do molde no interior do equipamento

As placas, ttm em comum os raios laterais e os fillets de arredondamento das arestas. A altura de cada
placa ¢ de 15 mm e contém uma cavidade interior com 3 mm de profundidade, permitindo a correta
sobreposicao entre placas e evitando, simultaneamente, o deslize entre elas. Esta solucao permite ainda
a utilizacao de vacuo lateral para que as partes macho do molde, exteriores, sejam replicadas. Na Figura
23, pode-se observar algumas das dimensoes presentes na primeira placa, e os raios dos quatro vértices

que serao igualmente colocados nas trés placas restantes.
210

& &P

120

Figura 23 Dimensoes da primeira placa

Na Tabela 11, encontram-se representadas as dimensdes gerais de cada placa, enquanto que, na Figura

24 mostra-se 0 molde completo.

Tabela 11: Dimensdes de cada placa do molde

Dimensoes
N¢ de Profundidade
llustracao C*l (mm?) da cavidade

cavidades (mm)
(mm?)
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2107120 0 — —

1907100 1 26,72726,72 15
17080 2 28,41728,41 15
150*60 3 30*30 15

Figura 24. Molde completo

Furos de vacuo:
Os furos de vacuo do molde fémea estdo localizados nas extremidades de modo a permitir que a folha

aquecida, aquando da sua moldacao, reproduza de um modo mais adequado todas as caracteristicas e
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dimensdes do molde. Usou-se furos de vacuo com 1mm com didametro, com a disposicao representada

na Figura 25.

Figura 25: Layout dos furos de vacuo em cada orificio, com dimensdes em mm

De notar que, os furos de vacuo criados sao colocados na placa abaixo do orificio quadrangular aberto
na placa acima. Nas placas abaixo dos furos de vacuo, existe um orificio com 5mm de diametro (back
drill) que atravessa a(s) placa(s) restante(s) até a base do molde, como discriminado na Tabela 12 e

observado na figura Figura 26.

Tabela 12: Furos de vdcuo e suas respetivas dimensoes

Nede O back
& furos de N de
llustracao back drills
vacuo(mm) quadrados
drills (mm)
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Figura 26. Vista interna do molde completo com respetivos furos de vacuo e dos respetivos furos de remogdo

3.4.3.2 Testes para avaliacao da termoformabilidade

Para a andlise da termoformabilidade de cada compésito, submeteram-se as folhas previamente
extrudidas ao processo de termoformacdo. As folhas previamente extrudidas foram cortadas nas
dimensdes pretendidas para se poder iniciar o processo de termoformacao. A técnica inicia-se com o
encastramento da folha no equipamento que serda, posteriormente, aquecida por umas resisténcias
presentes no equipamento com 70% da sua poténcia, durante um determinado periodo de tempo,
denominado tempo de aquecimento. A poténcia de aquecimento foi ajustada, com experiéncias
anteriores, de modo, a assegurar a temperatura uniforme da folha. Em seguida, o molde sobe e ativa-
se 0 vacuo para que a folha aquecida consiga reproduzir todos os contornos do molde sendo,
posteriormente, desmoldada e arrefecida com o auxilio de jatos de ar e a temperatura ambiente
envolvente. A temperatura da folha antes da termoformacéao doi registada por uma camara termografica

FLIR, Figura 27.
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Figura 27: Maquina termografica FLIR [68]

Antes do processo de enformacao foram retirada imagens termograficas, que permitiram posteriormente
a relacédo da temperatura média da folha a enformar, com a capacidade de enformacao de cada folha.
Para a obtencao do valor médio de temperatura de cada folha, as imagens previamente obtidas foram
analisadas através do software ThermoCAM Researcher Professional, permitindo o calculo da

temperatura média de cada folha antes de termoformar, como se encontra representado na Figura 28.

2

osition | %, Obj. Par | @ image | B¥ Text comment|
| avg|l  stdev| Resut| Expression|

Figura 28: Software que permite a obtencdo aa temperatura média da folha antes de termoformar
A termoformacao inicia-se com o molde completo, isto ¢, as 4 placas, sendo progressivamente removidas
se a enformacdo nao se der por completo ou se a folha romper. Este cenario de tentativa e erro no
sentido de encontrar a razdo de estiramento maxima para cada composicdo é acompanhado de

alteracoes da temperatura da folha antes da enformacao.
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Para uma melhor caracterizacao e avaliacao dos resultados obtidos, consideraram-se duas variaveis
distintas, a capacidade de termoformar e a temperatura a qual ocorre. Isto &, com o auxilio do programa
SolidWorks, no qual foi desenvolvido o projeto do molde, foi possivel a obter a area da peca termoformada

possui em cada um dos patamares que a peca atinge. Em seguida, procede-se a um calculo de um racio

menos restritivo, o racio de areas, R..... Este racio provém da razado entre a area apds o processo de

enformacao e a area inicial da folha. Sera também elaborado um racio mais restritivo, o racio entre
comprimentos, R...mms €St€ Sera a razao entre o comprimento da peca enformada em relacdo ao
comprimento inicial da folha. Por fim, através do cruzamento de dados entre a capacidade de cada
enformacdo chegar a um determinado racio e a temperatura da folha antes do processo de enformacéo.
Serao elaborados dois tipos de graficos para essa avaliacdo, um grafico com a relacdo entre as areas e
a razdo entre comprimentos, presentes nas equacdes (1) e (2), respetivamente, em funcdo da
temperatura. Na Figura 29, encontra-se presente um esquema ilustrativo da designacdo de cada placa
do molde, para uma melhor compreensao dos dados calculados na Tabela 24. Na Figura 30, encontra-
se presente um esquema ilustrativo para melhor compreensao do calculo das areas na parte fémea do

molde apresentadas na Tabela 25.

Area peca enformada

Rireas = (1)

Area inicial da folha

Na Figura 29, encontra-se representado um esquema ilustrativo referente ao layout do molde,

contabilizando apenas a sua parte macho.
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Figura 29 Esquema ilustrativo da designacao de cada placa no molde, com a respetiva vista do topo

Na Figura 30 encontra-se representado um esquema ilustrativo que permite perceber de que modo a
parte fémea do molde esta inserida no molde, contudo, tal como foi caracterizada a parte macho do

molde, a parte fémea do molde sera caracterizada a parte.

>
&2

4% Patamar

Figura 30: Esquema flustrativo da parte fémea do molde
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Para o calculo das razdes de comprimento mediu-se o perfil de comprimentos como demonstrado na
Figura 31, onde x1 representa metade do comprimento inicial da folha, y1 representa a altura de cada
patamar e x2 a distancia longitudinal entre as placas do molde, considerando E como eixo de simetria

do molde.

Gg 42 patamar

32 patamar

22 patamar

12 patamar

vyl

x1

Figura 31 Esquema ilustrativo do perfil do molde com os patamares referentes a cada placa

Sendo assim, tem-se que o comprimento inicial da folha, transversal ao fluxo de extrusao, de 120mm,
sendo o valor de x1=60, y1=15mm e x2=10mm, Figura 31. Tendo por base estes valores sera possivel
para cada patamar, inicialmente para a parte macho do molde e seguidamente para a parte fémea do
molde, calcular o comprimento final, que permitira obter a razao entre comprimentos, R.mpimens, €qUACA0

(2), para cada patamar.

comprimento peca enformada

Rcomprimentos -

(2)

comprimento inicial da folha
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Para o calculo da razdo de comprimentos incluindo a parte do molde fémea procede-se de uma forma

muito semelhante a que apenas inclui a parte macho, tendo como comprimento inicial 30 mm.

3.4.3 Distribuicao das cargas

A avaliacao da distribuicao das cargas foi feita por microscopia de campo claro, para a folha antes de
termoformar, e por microscopia de reflexdo, para as pecas depois de termoformar. A opcdo de se usar
a microscopia de reflexdo para analisar as pecas depois de termoformar prende-se exclusivamente com
a dificuldade na preparacdo das amostras, uma vez que estas se desintegravam facilmente devido a

reduzida espessura.

Iniciou-se com a preparacdo das amostras antes de termoformar, cortando pequenas camadas com
10um com o auxilio de um micrétomo, Figura 32. As seccoes foram cortadas da seccao transversal das
folhas de compésito, previamente extrudidas. Em seguida, os pequenos filmes de amostras foram
colocados entre duas lamelas, utilizando o balsamo do Canada como auxilio para que as amostras se
encontrassem planas, como se encontra representado na Figura 33. De forma, a remover as bolhas de
ar presentes entre as duas lamelas, foram colocados pesos de 0,5kg durante um periodo de tempo,
como se pode observar na Figura 34. Efetivamente, foram cortadas amostras das folhas de cada
composicao extrudida, estas amostras foram cortadas no sentido longitudinal e transversal ao fluxo. Apds
a preparacao das amostras, procedeu-se a observacao das mesmas através do microscépio Olympus
BH2 com o software LAS, tendo uma camara Leica com resolucéo de 1,67 com uma lente de ampliacdo

a 10x.
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Figura 32: Micrdtomo Figura 33 Am ,05” a en,z‘r € duas Figura 34: Amostras com pesos de 0,5kg
lamelas, embebida em balsamo do

Canada

Para a caracterizacdo morfologia das pecas depois de termoformadas, embebeu-se as amostras de cada
composicao, retirada da zona assinalada na Figura 35, em resina e deixou-se endurecer a temperatura

ambiente por um periodo de 24 horas, conforme representado na Figura 36.

B s
BRI A S

<«

Figura 35. Selecéo da zona a analisar da peca termoformada
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Figura 36. Amostras envolvidas em resina dentro de um molde indicado para o efeito

As amostras foram de seguida polidas com a utilizacao de seis tipos de lixas de agua, iniciando-se na
mais abrasiva, com gramagem de 500, e a menos abrasiva, com gramagem de 4000. O equipamento
utilizado para polir as amostras foi o Minitech 233 da Presi, com se encontra ilustrado na Figura 37Erro!
A origem da referéncia nao foi encontrada.. Para cada lixa, estipulou-se um periodo de tempo
para polir, de forma, a garantir que os riscos criados pela lixa anterior eram retirados pela seguinte e que
esta faca a sua funcao no polimento, e assim consequentemente. Posteriormente, coloca-se as amostras
no microscopio Olympus BH2 com uma camara Leica com resolucéo de 1,67 e inicia-se 0 processo de

observacao das amostras.

Figura 37 Equijpamento de polimento Minitech 233 da Presi
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3.4.4 Adesao carga/matriz

A avaliacdo da adesao entre carga e matriz das folhas obtidas por extrusdo e nas pecas termoformadas,
i.e., depois de sofrerem o estiramento, foi realizada no microscépio eletrénico de varrimento (FEG/SEM),

Nova Nano SEM 200, da marca FEI, do laboratério SEMAT/UM da Universidade do Minho.

Relativamente as folhas, foi analisada tanto a superficie como a seccao transversal no sentido da direcao
do fluxo, de amostras cortadas do centro das folhas. As amostras das pecas termoformadas foram
cortadas das regides apresentadas na Figura 35. Depois de cortadas as amostras foram colocadas em
azoto liquido, partidas manualmente e observada a zona da fratura. Apesar de neste procedimento de
preparacdo das amostras ser usual, é relevante mencionar que o esforco aplicado para fraturar as

amostras pode influenciar alguns resultados, nomeadamente a adesdo entre a carga e o polimero.

3.4.5 Testes de biodegrabilidade

Na impossibilidade da realizacao de ensaios de biodegradabilidade em ambientes controlados, procedeu-
se a sua realizacao em ambiente domeéstico. De realcar de que o periodo de tempo, no qual algumas
amostras das diferentes composicdes foram sujeitas a estes ensaios, foi de apenas de trés meses. Sendo
assim, as amostras foram previamente pesadas para que no fim seja possivel observar se houve perda
de massa aquando da exposicdo das mesmas em trés ambientes diferentes como amostras em agua
doce (canalizada), agua salgada (mar) e também no solo. Foram cortadas seis amostras por composicao
em tiras a partir das folhas extrudidas de cada composicao, sendo posteriormente, duas para agua
salgada, duas para agua doce e duas para o solo. Para ser possivel a observacdo a olho nu das
alteracdes, possivelmente, provocadas pelo ambiente que no qual estavam inseridas, foi colocada uma
marca que dividia a parte que se encontrava dentre de agua ou terra, da parte da tira que se encontrava

ao ar.
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4. DISCUSSAO DE RESULTADOS

4.1 Caracterizacao dos compositos

4.1.1 Caracterizacao mecanica: Ensaios de tracao

Nas Tabela 13 a Tabela 22 e nas Figura 38 a Figura 46encontram-se representados os valores médios
da tensao a rotura, deformacao a rotura e do médulo de elasticidade dos materiais avaliados, obtidos no
sentido longitudinal e no sentido transversal. Os valores apresentados na Tabela 13 e Tabela 14 dizem
respeito aos materiais sem adicao de carga.

Tabela 13: Caracteristicas mecanicas do F38 - Ensaio de tracao

0%carga F38
Longitudinal Transversal
Tensao a rotura
(MPa) 46,8+ 4,9 249+1,1
Deformacéao (%) 49,94 + 28,2 31,1+6,3
Maodulo de
elasticidade 1143,1 +113,7 894,6 + 51,9
(MPa)
Tabela 14: Caracteristicas mecanicas do F10 - Ensaio de tracdo
0%carga F10
Longitudinal Transversal
Tensao a rotura
(MPa) 10,4+0,8 10,1+0,2
Deformacéo (%) 51,6 + 24,7 38,6 +5,7
Modulo de
elasticidade (MPa) 91,1+13.2 95,7482

A partir das fichas técnicas do F38 e F10, anexos 1 e 2, respetivamente, verifica-se que o modulo de
elasticidade do biopolimero F10 é bastante inferior ao do F38, o que também se verifica nos modulos
acima calculados na Tabela 13 e na Tabela 14. De salientar que, o valor do médulo de elasticidade que
se encontra presente na ficha técnica do biopolimero F38 esta afastado do valor calculado provavelmente
devido ao processamento ao qual foi sujeito entre outras variaveis como a temperatura a qual o ensaio
foi realizado, assim como, as condicdes inerentes ao equipamento. Posto isto, pode-se concluir que, o
biopolimero F10 é mais flexivel que o F38 e que a juncdo deste a uma mistura no processamento visa

suavizar a rigidez presente na chapa a termoformar. Como se trata de corpos de teste provenientes do
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corte de uma folha produzida através de extrusdo, esta folha possui uma orientacdo do material no
sentido preferencial ao fluxo do material, pelo que, é visivel uma elevada diferenca entre o sentido
transversal e longitudinal. Os ensaios de tracdo apenas foram realizados nos materiais virgens com o

intuito destes servirem como referéncia para a posterior comparacdo com as composicoes produzidas.

Tabela 15: Caracteristicas mecanicas do 5%carga(F38) - Ensaio de tracdo

5% carga(F38)
Longitudinal Transversal
Tensao a rotura
(MPa) 40,0+0,8 25,4+0,6
Deformacéo (%) 14,4 + 5,7 85+1,7
Médulo de
+ +

elasticidade (MPa) 1086,3+ 42,5 922,3+100

Tabela 16: Caracteristicas mecéanicas do 5%carga(Vinnex 8880) - Ensaio de tracdo

5% carga(Vinnex8880)
Longitudinal Transversal
Tensdao a rotura
+ +
(MPa) 32,3+1,5 16,1+0,9
Deformacéo (%) 7,0+1,0 44+10
Mdédulo de
o + +
elasticidade (MPa) 1029,6 £ 38,2 766,1+56,8
5% carga
60
50
= m 0%carga(F38)_T
a.
E 40 - 5%carga(F38)_T
?ﬁ' I 5%carga(Vinnex8880)_T
© 30
st _ M 0%carga(F38)_L
e§ 20 5%carga(F38)_L
Pt - 5%carga(Vinnex880) L
10

Transversal Longitudinal

Figura 38: Gréfico de barras do valor médio da tenséo a tracéo para as composicoes com 5% de carga
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Figura 39. Gréfico de barras do valor médio da percentagem de deformacao para as composicoes com 5% de carga
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Figura 40: Grafico de barras do valor médio do mdodulo de elasticidade para as composicoes com 5% de carga

Tabela 17: Caracteristicas mecénicas do 10%carga(F38) - Ensaio de tracéo

10%carga(F38)
Longitudinal Transversal
Tensdo a rotura
+ +
Deformacéo (%) 8,1+1,2 6,9+£1,0
Mddulo de
elasticidade (MPa) 1142,0£08 9084+ 0.9
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Tabela 18: Caracteristicas mecanicas do 10%carga(Vinnex8880) - Ensaio de tracao

10%carga(Vinnex8880)
Longitudinal Transversal
Tensao a rotura
(MPa) 33,1+£1.2 128+1,1
Deformacéo (%) 72+1,3 3,0+0,6
Maodulo de
+ +

elasticidade (MPa) 10758+ 25,1 706,0 53,8

10% _carga

=1}
[=]

w
o

W 0%carga(F38)_T

B
o

10%carga(F38) T
I I W 10%carga(Vinnex8880) T
W 0%carga(F38) L
10%carga(F38) L

Tensdo a tragdo (MPa)
w
o

20 I
W 10%carga(Vinnex8880)_L
10
0 _
Transversal Longitudinal

Figura 41: Grafico de barras do valor médio da tensao a tracao para as composicoes com 10% de carga
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Figura 42. Gréfico de barras do valor médio da percentagem de deformacéo para as composicées com 10% de carga
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Figura 43: Gréfico de barras do valor médio do modulo de elasticidade para as composicoes com 10% de carga

Longitudinal

Tabela 19: Caracteristicas mecanicas do 15%carga(F38) - Ensaio de tracdo

15% carga(F38)
Longitudinal Transversal
Tensdo a rotura
+ +
Deformacéo (%) 6,8+1,4 58+1,1
Modulo de 1182,5 + 80,0 967,8 + 30,1

elasticidade (MPa)

Tabela 20: Caracteristicas mecanicas do 15%carga(Vinnex8880) - Ensaio de tracdo

15% carga(Vinnex 8880)

Longitudinal Transversal
Tensao a rotura
+ +
Deformacéo (%) 6,8+25 3,0+0,8
SO 1026,0 + 38,9 706,0 + 48,5

elasticidade (MPa)

Tabela 21: Caracteristicas mecanicas do 15%carga(F38) + 10%F10 - Ensaio de tracao

15% carga(F38) + 10% F10

Longitudinal Transversal
Tensao a rotura
+ +
(MPa) 27,1+1,0 14,9 £ 0,6
Deformacéo (%) 8,2+1,0 56+0,7
LD G2 897,1 + 47,1 687,5 + 28,4

elasticidade (MPa)
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Tabela 22: Caracteristicas mecanicas do 15%carga(Vinnex8880) + 10%Vinnex2504 - Ensaio de tracdo

Longitudinal Transversal
Tenséo a rotura
Deformagcéo (%) 70+1,0 4,6 +0,5
Médulo de
+ +
elasticidade (MPa) 822,2+414 463,0+218
15%_carga

60

50

40

Tensdo a tragdo (MPa)

30
20
10 . I |
0
L I J
T

Transversal

Longitudinal

W 0%carga(F38)_T

B 15%carga(F38)_T
 15%carga(Vinnex8880)_T

® 15%carga(F38)_F10_T

m 15%carga(Vinnex8880)_Vinnex2504_T
W 0%carga(F38)_L

m 15%carga(F38)_L

W 15%carga(Vinnex2504)_L

m 15%carga(F38)_F10_L

m 15%carga(Vinnex8880)_Vinnex2504_L

Figura 44.Gréfico de barras do valor médio da tenséo a tracéo para as composicoes com 15% de carga
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Figura 45. Gréfico de barras do valor médio da percentagem de deformacéo para as composicées com 15% de carga
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Figura 46.Grafico de barras do valor médio do modulo de elasticidade para as composicoes com 15% de carga

Com a analise dos graficos acima apresentados, da Figura 38 a Figura 46, é possivel observar que a
presenca dos aditivos Vinnex 8880 e o Vinnex 2504 influenciam diretamente as propriedades mecanicas
das composicdes devido ao facto de estes apresentarem um modulo de elasticidade e uma tensao de
cedéncia bastante inferior ao dos biopolimeros em uso nas composicoes. Assim, 0s compositos como

os aditivos apresentam sempre um valor inferior do médulo e da tensdo quando comparados com o0s
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compositos sem Vinnex. Relativamente a percentagem da carga, observa-se que o modulo tende a
aumentar ligeiramente com o aumento da carga, enquanto que a tensdo maxima e a deformacao a rotura
decrescem. Contudo, é visivel que a deformacdo maxima apresentada é ligeiramente superior nas
composicdes que possuem a presenca de aditivos compatibilizadores na sua constituicao, estes aditivos

sd0 materiais mais flexiveis, pelo que suportam uma maior deformacéao.

4.1.2 Distribuicao das cargas antes de termoformar

Na Tabela 23, encontram-se representadas as imagens obtidas pelo microscopio Olympus BH2 com o
software LAS. De notar, que neste ensaio foram obtidas representacdées de todas as composicoes

transversal e longitudinalmente.

Tabela 23: Ensalos de microscopia de campo claro_Folha antes de termoformar

Composicao Longitudinal Transversal

5%carga_F38+F38

10%carga_F38+F38
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2504

15%carga_Vinnex88
80+F38+10%Vinnex

Com estas imagens é possivel observar a orientacdo preferencial das cargas em direcdo ao sentido do
fluxo de extrusdo e a concentracdo das mesmas mais ao centro da espessura da folha. Tendo em conta
que todas as imagens foram obtidas com a mesma resolucao e lente de ampliacao, consegue-se verificar
que a folha que possui na sua composicdo 15% de carga baseada em Vinnex8880 com a adicdo de
Vinnex2504, possui uma espessura relativamente mais reduzida que a composicdo com 15% de carga
baseada em F38 com a adicdo de F10. Estas diferencas na espessura da peca podem ter sido originadas
pela permanéncia dos valores da velocidade de extrusao e dos rolos de puxo ser a mesma em todo o
processo de producdo das diferentes composicées. E possivel também aferir que quanto maior a
percentagem de carga adicionada maior a desintegracao das cargas aquando do corte. Por fim, é possivel
verificar um bom envolvimento das cargas pela matriz, assim como, uma boa dispersdo das mesmas na

matriz.

4.1.3 Distribuicao das cargas depois de termoformar

Na Figura 52 observa-se um conjunto de imagens relativas ao ensaio de microscopia por reflexao.
Verifica-se ao centro uma faixa com textura diferente, que representa a amostra a analisar, rodeada pela
resina usada na preparacao das amostras. E possivel verificar a presenca de riscos devido ao polimento,
sendo mais evidentes na Figura 52 (B) e (D). A presenca de alguns vazios podem ter tido origem aquando
do polimento com lixa de agua, ocorrendo a desintegracdo das cargas da matriz, apresentando-se com

maior detalhe na Figura 52.
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Figura 47: Imagens ilustrativas do processo de analise microscopica de microscopia por reflexao

4.1.4 Avaliacao da termoformabilidade

Da Figura 48 a Figura 50, mostra-se a termoformabilidade dos compositos com 5%, 10% e 15% de carga,

respetivamente, medida como racio de areas para o molde macho. Na diversas figuras, os ponto

representam valores experimentais. A area limitada pelos tracos continuos na horizontal e pelas linhas

verticais a traco interrompido, representam o conjunto de condicdes (pares de estiramento e

temperatura) em que é possivel obter as pecas. Os pontos experimentais isolados em patamares dos

graficos, representam que apenas se realizou um ensaio nessas condicoes. As diversas razdes de

estiramento sao apresentadas na Tabela 24.
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Tabela 24: Calculo das razoes entre as areas por patamar: Parte macho

Area inicial

Area final 12 patamar

Area final 22 patamar

Area final 32 patamar

Area final 42 patamar

2,5

1,5

Récio de areas

0,5

100 110

24910 mm?

32430 mm?

38962 mm?

44620 mm?

_ o

5%carga

120 130 140 150 160

Temperatura (2C)

Raziao entre as
areas

1,30

1,56

1,79

1,92

® 5%carga(F38)

® 5%carga(Vinnex8880)

Figura 48: Grafico da relacao entre o rdcio de dreas com as temperaturas de cada composicdo_5%carga
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Observando o grafico da Figura 53, para a composicao de 5% de carga baseada em F38 regista-se um
racio de areas entre 1,5 e 2, segundo e quarto patamar do molde, respetivamente, para um intervalo de
temperaturas aproximado de 110 a 150°C. Para 5% de carga baseada em Vinnex8880, verifica-se uma
janela de temperaturas aproximada de 105 a 130°C, para um racio entre 1,5 e 2, equivalentes a razao
das areas do segundo e quarto patamar. Este resultado seria espectavel, uma vez que o Vinnex8880
possui uma temperatura de fusao inferior ao F38. Contudo, como a temperatura de fusao do F38 é

superior, este ainda ndo se encontrava fundido, o que se tornou vantajoso neste processo.

10%carga
2,5
2
n —>
© H H
‘g 1,5 H H
3
o 4 ® 10%carga(F38)
o
s 10%carga(Vinnex8830)
0,5
0 i i
100 110 120 130 140 150 160

Temperatura (2C)

Figura 49: Grafico da relacao entre o réacio de dreas com as temperaturas de cada composicao_ 10%carga

Com o aumento da carga para 10%, verifica-se que o racio de deformacéo é ligeiramente mais baixo em
ambas as composicdes como também o intervalo de temperaturas ao qual & operavel. Para a composicao
baseada em F38, como seria de esperar apresenta um intervalo de temperaturas relativamente mais
alto do que para o baseado em Vinnex8880, entre 135 e 150°C. Para 10% de carga baseada em
Vinnex8880 para um racio de deformacdo mais elevado apresenta um intervalo de temperaturas entre
0s 115 a 135°C, enquanto que para um racio de deformacdo que ronde 1,4 tem-se uma janela mais

ampla de temperaturas, entre os 120 aos 145°C.
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Figura 50: Gréfico da relacdo entre o rdcio de dreas com as temperaturas de cada composicao_ 15%carga

Por fim, para uma taxa de incorporacdo de carga de 15% nao foi possivel termoformar com sucesso 0s
compésitos baseados no F38, tendo-se obtido uma moldacdo para os compdsitos com o F10.
Relativamente a presenca do Vinnex nas composicoes, os resultados mostram a sua grande importancia
para a termoformacao. De facto, tanto os materiais compésitos obtidos com a carga preparada com
Vinnex 8880 como materiais compdsitos onde foi adicionado o Vinnex 2504, permitiram a sua
termoformacao. No grafico da Figura 55, para a composicdo de 15% de carga baseada em Vinnex8880
¢ possivel obter-se com um racio entre areas perto de 1,5 uma janela de temperaturas entre os 120 e
0s 140°C. Para 15% de carga baseada em Vinnex8880 com Vinnex2504, obteve-se racios entre 1,5 e 2
num intervalo de temperaturas entre os 115 e os 135°C. Nesta analise, sé foram mencionados valores
referentes as pecas termoformadas sem defeito.

Na Figura 51 a Figura 53, mostra-se a termoformabilidade dos compdsitos com 5%, 10% e 15% de carga,
respetivamente, medida como racio de areas para o molde fémea. Na Tabela 25, encontram-se presentes
as areas por cada patamar, assim como, as razdes de areas respetivas. De notar, que cada altura de

uma cavidade sdo 15mm.
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Tabela 25: Calculo das razoes entre as areas por patamar: Parte fémea

Area inicial 900 mm? Razio entre as
areas
30mm
30mm
Area final cavidade 2700 mm? 3
com uma altura 15mm
: 30mm
Area final cavidade 4500 mme 5
com duas alturas 15mm
15mm
- 30mm
Area final cavidade 6300 mm: 7

com trés alturas 15mm

15mm

15mm

30mm



5%carga

@ 5%carga(F38)

Racio de éreas
Ll
°
.
'

2 ® 5%carga(Vinnex8880)

100 110 120 130 140 150 160

Temperatura (°C)

Figura 51. Gréfico da relacdo entre o racio de areas com as temperaturas de cada composicdo_b%carga
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Figura 52: Grafico da relacao entre o racio de areas com as temperaturas de cada composicdo_10%carga

® 10%carga(F38)

® 10%carga(Vinnex8880)
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Figura 53.Gréfico da relacao entre o racio de dreas com as temperaturas de cada composicdo_ 15%carga

Observando os resultados, é possivel concluir que na maioria das composicoes é possivel obter-se uma
area final até 3 vezes superior a area inicial (um patamar), e que apenas numa formulacao, 15% carga
baseada em Vinnex8880 com Vinnez2504, é possivel observar a obtencado de razdes de 5 e 7, ou seja,
tem a capacidade de deformar até 7 vezes mais do que a sua area inicial em molde fémea (2 e 3
patamares). De facto, a obtencao de uma maior razao de enformacao com uma percentagem de carga
de 15% deveu-se ao facto desta ser proveniente de um masterbatch com outros 15% do aditivo
Vinnex8880, que no caso desta composicao ainda foi adicionada uma percentagem de 10% de um outro
aditivo, o Vinnex2504. Como ambos os aditivos possuem uma temperatura de fusao relativamente baixa,
aquando da fase de enformacdo estes encontrem-se ja no estado fundido, auxiliando as restantes
matérias a reproduzir corretamente todos os contornos do molde.

Os resultados relativos aos racios de comprimento da parte macho do molde sado apresentados nas
Figura 54 a Figura 56 enquanto que na Tabela 26 se encontra representado o calculo dos comprimentos
finais apos o processo de enformacdo e as suas respetivas razdes de comprimentos. De notar, que
apenas a composicdo com carga baseada em F38 sem adicao de qualquer agente compatibilizador nao
foi possivel a sua enformacao. As razdes presentes nestas composicoes sao bastante proximas pelo que,

praticamente todas as composicdes sdo capazes de enformar em molde macho.
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Tabela 26: Célculo das razoes entre comprimentos por patamar: Parte macho

Calculo das razdoes entre comprimentos por patamar: Parte macho

Comprimento inicial 2%
Comprimento final 2%+2Y,
1¢ patamar
Comprimento final 4y, +2x,
2° patamar
Comprimento final 6y,+2x,
32 patamar
Comprimento final 8y, +2x,
4° patamar
5%carga
8
= o -
E 15 L L]
3
o 1
o
o
g 05
(=

100 110 120 130 140

u 1500 1&0)

lemperatura (“C)

120mm Razao entre
Comprimentos
150mm 1,25
180mm 1,5
210mm 1,75
240mm 2

® 5%carga(F38)

150 160

Figura 54. Grafico da relacdo entre o racio de comprimentos com as temperaturas de cada composicao_5%carga
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Figura 55: Grafico da relacao entre o racio de comprimentos com as temperaturas de cada composicao_10%carga
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Figura 56 Grafico da relacao entre o racio de comprimentos com as temperaturas de cada composicdo_15%carga

Na Tabela 27 encontra-se representado o calculo das razdes de comprimento com molde macho e fémea
enquanto que entre a Figura 57 e a Figura 59 apresentam-se os resultados para o racio de comprimentos
para todas as composicdes. Observa-se que com excecao da composicdo com 15% da carga baseada
em F38 sem adicao de qualquer agente compatibilizador, conseguiram deformar a nivel de comprimento
até duas vezes do seu comprimento inicial antes do processo de termoformacdo. A composicdo que
possui 15% de carga baseada em Vinnex8880 com a adicdo de Vinnex2504 conseguiu obter

deformacoes até quatro vezes o seu comprimento inicial.
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Tabela 27: Célculo das razoes entre comprimentos por patamar. Parte fémea
Calculo das razdoes entre comprimentos por patamar: Parte fémea

Comprimento inicial 30 mm Razao entre
Comprimentos

Comprimento final 60 mm 2
da cavidade com 15mm
uma altura
Comprimento final 90 mm 3
da cavidade com 15mm

duas alturas

15mm

Comprimento final 120 mm 4
da cavidade com 15mm
trés alturas

15mm

15mm
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Figura 57: Grafico da relacao entre o rdcio de comprimentos com as temperaturas de cada composicao_5%carga
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Figura 58: Grafico da relacao entre o racio de comprimentos com as temperaturas de cada composicao_10%carga

77



15%carga

=
o
[}

=
-
[§s}

® 15%carga(Vinnex3880)

=
b
¥,

® 15%carga(F38)_F10

=
-
ca

® 15%carga(Vinnex8880)_Vinnex2504
1,75 L L L]

Réacio de comprimentos

=
-
]

100 110 120 130 140 1350 160
Temperatura (°C)

Figura 59: Gréfico da relacdo entre o racio de comprimentos com as temperaturas de cada composicao_15%carga

Aquando do processo de termoformacao foram criadas diversas pecas das quais foram obtidos alguns
registos fotograficos, como é possivel observar na Figura 60, onde se podem observar de que forma a
folha reproduziu os contornos do molde, como defeitos originados no processo, ou mesmo defeitos da

folha que proporcionaram uma ma performance da folha aquando do processo de termoformacao.

Processo de Termoformacao das composicoes

(B) Efeito ca concentracdo de material numa
zona da folha, originando um defeito na peca

A) Efei a fl
(A) Efeito da concentracao do fluxo na zona final (10%carga(Vinnex8880))

central da folha (10%carga(Vinnex8880))
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(C) Folha da composicéo de 15% de carga (D) Peca termoformada de 15% de carga
baseada em F38 baseada em F38

(E) Peca termoformada no molde com 2 (F) Peca termoformada no molde com 2
patamares e 1 furo — vista de topo patamares e 1 furo - vista lateral
(15%carga(F38)+F10) (15%carga(F38)+F10)

(H) Peca termoformada no molde com 3
(G) Peca termoformada no molde com 3 patamares sem furos — vista lateral
patamares sem furos — vista de topo (15%carga(Vinnex8880)
(15%carga(Vinnex8880))



(I) Peca termoformada no molde com 3 (J) Peca termoformada no molde com 3
patamares com 2 furos - vista de topo patamares com 2 furos - vista lateral
(10%carga(F38)) (10%carga(F38))

V

(K) Peca termoformada no molde com 4

patamares com 3 furos - vista de topo

(5%carga(F38)) (L) Peca termoformada no molde com 4

patamares com 3 furos - vista lateral

(5%carga(F38))

Figura 60: Processo de termoformacao das composicoes - Registos fotograficos

Inicialmente, como demonstrado na Figura 60 (A), existiam alguns fragmentos da folha produzida que,
quando colocados sobre uma lampada era visivel uma concentracdo de carga na zona central.
Consequentemente, quando esta é sujeita ao processo de termoformacdo, na zona de maior
concentracdo de carga, esta ndo acompanha o restante material de uma forma téo fluida, Figura 60 (B).
Na Figura 60 (C) é possivel observar uma distribuicdo homogénea das cargas ao longo da folha antes
desta ser termoformada. Contudo néo foi possivel a enformacdo da mesma, como verificado na Figura
60 (D). Esta composicdo possuia na sua composicao 15% de carga baseada em F38, sendo uma das
principais causas da sua rotura precoce a elevada percentagem de carga que originaram diversos pontos

de descontinuidade provocando a sua rotura precoce durante o processo de termoformacao.
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Por fim, na Figura 60 (E) e na Figura 60 (F) é possivel observar pecas produzidas com apenas duas
placas do molde com um furo. Na Figura 60 (G) e na Figura 60 (H) s&o visiveis algumas pecas produzidas
com trés placas do molde sem furos. Na Figura 60 (l) e na Figura 60 (J) encontram-se duas pecas
enformadas somente em trés placas do molde com dois furos. Sendo possivel observar na Figura 60 (K)
e na Figura 60 (L) a enformacado de algumas pecas com o molde completo com trés furos apenas com

uma altura.

4.1.5 SEM

Neste ensaio, foram utilizadas amostras dos extremos de cada composicdo, 5% e 15% de carga, a
excecao da composicdo com a carga baseada em F38 sem a adicdo de qualquer agente compatibilizador.
Efetivamente, nesta composicdo nao foi possivel obter uma peca termoformada, pelo que, optou-se por

usar a composicao de 10% para ser possivel uma comparacdo com a amostra da peca termoformada.

Aquando da observacdo através do microscopio eletronico SEM, foi possivel a obtencado de diferentes
imagens com diferentes ampliacdes. Os resultados deste ensaio serdo apresentados em diferentes
tabelas antes e depois da termoformacao de compositos. Inicialmente, sera apresentada uma imagem
superficial da amostra com uma ampliacdo de 1000x, em seguida uma imagem que nos permitira
observar toda a espessura da amostra, com ampliacdo de 250x e, por fim, duas ampliacdes das zonas

assinaladas a laranja com 1000x e 5000x de ampliacdo, respetivamente.

Na Tabela 28 e na Tabela 29 mostra-se as imagens obtidas por SEM com 5% carga/F38 e com 5%
carga/Vinnex8880, respetivamente, enquanto que na Tabela 30 e na Tabela 31, mostra-se as imagens

obtidas por SEM 10% carga/F38 e 15% carga/Vinnex8880.

Na Tabela 32 e na Tabela 33, é possivel observar a composicao de 15% de carga baseada em F38 com
a adicao de um agente compatibilizador o F10 e a composicdo com 15% de carga baseada em
Vinnex8880 com a adicao de Vinnex2504, respetivamente, antes e depois de termoformar. No primeiro,
¢ possivel observar a presenca das duas fases ndo misciveis de F38 como a presenca de outro
biopolimero, o F10. Do mesmo modo, é também possivel na composicdo com 15% de carga baseada

em Vinnex8880 com a adicdo de Vinnex2504, a presenca das duas fases dos dois aditivos distintos.

No que respeita as imagens da superficie da folha, e independentemente da composicao e percentagem
de carga, observa-se um excelente envolvimento das cargas pelos polimeros. Essa observacao mantém-
se apos a termoformacdo, onde o polimero é obrigado a estirar, denotando uma boa adesao

carga/matriz. Relativamente as imagens obtidas na seccao transversal, observa-se que as composicdes
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com Vinnex8880 apresentam umas “esferas” representando a presenca de duas fases de polimeros
imisciveis. As “esferas” correspondem ao aditivo Vinneex8880 enquanto que o polimero envolvente
corresponde ao F38. Para além do F38 e o Vinnex serem polimeros imisciveis, observa-se uma excelente
distribuicdo das duas fases. Este efeito, apenas visivel nas ampliacdes maiores, é naturalmente

independentemente da percentagem de carga usada.

Nas imagens obtidas apds a termoformacdo, observa-se que a auséncia do Vinnex8880 promove a
presenca de “vazios”, que parecem corresponder ao “escorregamento” interno das diversas camadas
de polimero ao longo da espessura. Devido a menor adesao entre camadas, potenciada pelo aumento
de carga, as camadas vizinhas cedem originando espacos vazios. Este comportamento também se

observa com a adicdo do F10 que é um polimero menos flexivel do que o Vinnex8880.

Tabela 28: Imagens retiradas pela andlise SEM: 5% carga(F38)

5% de carga(F38)

Antes de termoformar Depois de termoformar

mag HV |mode| det | WD
1000x|10.0 SE |[ETD |63 mm | 2
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T

mag HV |mode| det | WD | HFW 20 ym 5000%|10.0kV| SE |ETD|4.3 mm 59.7 ym SEMAT/UM 2
5000/ 10.0kV| SE |ETD|7.6 mm [59.7 ym SEMAT/UM 1

mag | HV |mode det| WD | HFW | 20 ym




(6)

Tabela 29: Imagens retiradas pela analise SEM: 5% carga(Vinnex8880)

5% de carga(Vinnex8880)

Antes de termoformar Depois de termoformar

mag HV |mode| det | WD HFW | ——100 ym ——— mag HV |mode| det | WD HFW |  »~——100 ym
1000x[10.0kV| SE |ETD|7.1 mm |298 ym SEMAT/UM 5 SUP *11000x|10.0kV| SE |ETD|5.6 mm | 298 ym SEMAT/UM 6 SUP

(A) (B)

(C)
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Tabela 30: Imagens retiradas pela analise SEM: 10% carga(F38)

10% de carga(F38)

Antes de termoformar Depois de termoformar

mag HV |mode| det | WD HFW —— 100 ym ——
1000x|10.0kV| SE |ETD|6.7 mm|298 ym SEMAT/UM 4 SUP

(B)
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g mode
x| 10.0kV| SE |ETD| 7.9 mm |59
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Tabela 31: Imagens retiradas pela andlise SEM: 15% carga(Vinnex8880)

15% de carga(Vinnex8880)

Antes de termoformar Depois de termoformar

mag HV |mode| det | WD HFW — 100 ym ———— HV | mode| det
1000x|10.0kV| SE |ETD|7.4 mm|298 ym SEMAT/UM 7 SUP 1000x|10.0kV| SE |ETD

(R) (B)

(C) (D)
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HV | mode| det [ HY | mode| det
10.0 kV | 7.7 n T 5 \ 7 x| 10.0kV| SE [ETD
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Tabela 32: Imagens retiradas pela andlise SEM: 15% carga(F38)_F10

15% de carga(F38)_F10

Antes de termoformar Depois de termoformar

mag HV |mode| det | WD HFW — 100 ym =
1000x|10.0kV| SE |ETD|7.3 mm|298 ym SEMAT/UM 9 SUP

(R) (B)
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mode | det
SE |ETD
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Tabela 33: Imagens retiradas pela andlise SEM: 15% carga(Vinnex8880)_Vinnex2504

15% de carga(Vinnex8880)_Vinnex2504

Antes de termoformar Depois de termoformar

mag HV |mode| det | WD HFW | »——100 ym ———— . mag HV |mode| det | WD HFW | »——100 ym
1000x|10.0kV| SE |ETD|7.1 mm| 298 pym SEMAT/UM 11 SUP *11000x|100kV| SE [ETD mm | 298 um SEMAT/UM 1

(R) (B)

92



HV |mode| det | WD HFW 20 pym

! mag HV mode | de
Q.0kV| SE |ETD 80 mm |59.7 um SEMAT/UM 11

5000x|10.0kV| SE |ETD

(G)

4.1.6 Ensaios de biodegrabiliade

Para cada composicdo foram colocadas duas amostras nos trés ambientes diferentes. O periodo de
tempo no qual as amostras estiveram diretamente expostas foi de 118 dias. Nas figuras abaixo
representadas, da Figura 61 a Figura 63, representadas, é possivel observar de que modo algumas

composicdes reagiram enguanto se encontravam nos diferentes ambientes.
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Figura 63: Amostra com 15% carga(F38)_Agua doce

Foi possivel aferir que apenas nas amostras que possuem F10 na sua composicdo existe alguma
alteracdo visual, em terra e em agua doce. Posto isto, e tendo por base as informacdes referidas nas

fichas técnicas dos biopolimeros, verifica-se que apenas o biopolimero F10 é compostavel em ambiente
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doméstico. As restantes composicdes possuem o F38 como biopolimero base, sendo que este nao é

compostavel em ambiente caseiro, mas em ambiente industrial.
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5.CONCLUSOES E PROPOSTAS DE TRABALHOS FUTUROS

Neste projeto foram desenvolvidos compésitos de biopolimeros com residuos de cartdo para serem
utilizados na producao de embalagens pelo processo de termoformacao. Como caso de estudo utilizou-
se caixas de ovos como uma amostra de residuos de cartdo. Efetivamente, o cartdo proveniente das
caixas de ovos, previamente recolhido e triturado, foi caracterizado termicamente e morfologicamente,
de modo a averiguar se este se encontra apto para ser processado por extrusao durante o processo de
criacdo das composicdes. Com a avaliacdo morfolégica das cargas foi possivel perceber uma elevada
dispersao de tamanhos das fibras, enquanto que, a nivel térmico os resultados obtidos pelo TGA mostram
que existe uma estabilidade térmica até cerca dos 2000C. O cartao triturado apresentava uma densidade
aparente relativamente baixa, o que, impedia a alimentacao da extrusora por gravidade sendo, assim,
necessario a aglomeracdo do material em pequenos grdos com o auxilio de dgua. Estes, foram secos a
temperatura ambiente durante uns dias e por fim secos numa estufa para serem, em seguida, inseridos
na zona de alimentacao da extrusora. Devido a possuirem uma maior quantidade de massa permitiram
a alimentacéo por gravidade. Conclui-se deste modo que a preparacédo do cartdo moido é um aspeto a
melhorar em trabalhos futuros. Numa segunda fase, prepararam-se compositos com o biopolimero Inzea
F38 da Nurel e cartdo com diferentes taxas de incorporacdo, nomeadamente, 5%, 10% e 15%. Numa
primeira fase preparam-se dois masterbatch com 50% de carga, um com o F38 de injecédo e outro com
o Vinnex 8880, um agente dispersante e de acoplamento que visa melhorar a interacado entre carga-
polimero e adequado para biopolimeros. Na segunda fase do trabalho, foram preparadas por extrusao
as varias composicdes em forma de folha, diluindo nas proporcdes adequadas o masterbatch, tanto de
F38 como de Vinnex 8880, para se obter composicoes com 5%, 10% e 15% de carga. Para as
composicdes de 15% de carga, estudou-se ainda a influencia da adicao de outros polimeros,
nomeadamente do biopolimero da Inzea, o F10 e do Vinnex 2504, com ductibilidade superior ao F38,
para mitigar o possivel aumento de rigidez provocado pela incorporacdo das cargas. Para a
caracterizacao mecanica dos materiais compositos foram  preparados provetes a partir das folhas,
cortados no sentido da extrusao e no sentido perpendicular a da extrusao. Os resultados mostraram que
compésitos sdo materiais com menor deformacao a rotura e tensdo maxima e maior modulo quando
comparados com o material sem cargas, mantendo o seu carater ductil. Com esta caracterizacao é
possivel concluir que a incorporacao de cargas, desta natureza, nas matrizes poliméricas, verifica-se que
estas nao atuam como reforco, mas sim um enchimento. A adesao carga/matriz foi observada por SEM

em amostras cortadas em folhas antes de termoformar e em regides das pecas termoformadas que
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sofrerem maior deformacdo. Em ambas as situacdes, antes e depois de termoformar, os resultados
mostraram uma excelente compatibilidade e adesao entre a carga e a matriz polimérica. A presenca do
aditivo, também identificada nas imagens de SEM como uma fase ndo miscivel e muito bem distribuida,
facilita o processo de adesao. A termoformabilidade dos materiais compositos foi estudada termoformado
as folhas obtidas, usando um molde prototipo com diferentes razdes de estiramento e a varias
temperaturas. Os resultados mostraram que a termoformabilidade é fortemente dependente da
percentagem de incorporacao de carga, obtendo-se um racio de area maximo de 2 para 5% e de 7 para
15% de carga em molde fémea. Por fim, para se obterem dados mais especificos para a industria da
embalagem sugere-se como trabalhos futuros a realizacdo de uma caracterizacdo dos compdsitos mais

especifica, como ensaios de flexao, de impacto, entre outros.
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ANEXO | — FICHA TECNICA DO BIOPOLIMERO DA INZEA F38

Inzea® F38

(PLA+PSALC) Murel S.A.
Mechanical properties Value Unit Test Standard
IS0 Data

Tensile Modulus 2300 MPa 150 537
Tensile Strength 45 MPa 150 527

Yield strain 2.7 5 150 527

Straim &t break 20 L) 150 527
Flexural modulus, 23°C 2200 MPa 150178
Charpy notched impact strength, +23*C 5.6 kjfm® 150 179 1eA
Thermal properties Value Unit Test Standard
IS0 Data

Melting temperature, 10°Cimin 147 C 150 11357-1/-3
Temp. of deflection under load, 0.45 MPa &0 o 150 75142
Other properties Value Unit Test Standard
Biobased comtent 70 ® -

Moisture Comtent 1 L] -

Processing Recommendation Injection Maolding Value Unit Test Standard
Pre-drying - Temperature 50 o -

Melt temperature 170 - 180 o -
Characteristics

Processing Reglonal Avallabilicy

Injection Molding, Blow Molding Ewrope, South and Central America

Certifications

Contains renewable resources, Biodegradable, Food contact,
Food approval 1062011, Compostable 150 13432 (Prodwcer),
Compostable 150 134332 (Certificate)

Cneaned: 12003027 Sounoe: wiss Mates| iy center. com Page: 141
Copyright Mralr Engineering GmbH. Altslr Enginesring Genls assumes o Iability for the Syszem to be free of ermers. The user takes sols resporaibiling for the Use of this dats under
che exdushon of every Eabiivy from Alale Enginesring Gk this s espedally valld for claims of comperdation resulting from conseguental dam ages. Altalr explicity poims out that
any dectsion about the application of materals muss be double checked with the producer of this material, This indudies all ooneenes of this system. Copyright ks are applicable for
the comtent of this system.
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ANEXO Il — FICHA TECNICA DO BIOPOLIMERO DA INZEAF10

Inzea® F10
(PLA+PSALC) Nurel S.A.
Processing/Physical Characteristics value Unit Test Standard
I50 Data
nelt wolume-flow rate. MVE 7 crm& 1 Omin 1501133
Temperature 190 “C -
Load 2.6 kg -
Optical properties value Unit Test Standard
ASTM Data
Haze &0 w ASTM D 1003
Other properties Value Unit Test Standard
Biobased content 33 w -
holsoure Content 0.5 k] -
Fllm Properties value Unit Test Standard
I50 Data
Tensile Modulus, parallel 100 MPa 150 527-3
Stress at yield, parallel 6 MPa 150 527-3
Strain at yield, parallel 15 % 150 537-3
Stress at break, parallel 25 MFa 150 527-3
Maximum strain, parallel 300 % 150 537-3
Trouser Tear recistance, parallsl 45 Mmm 150 6383-1
Thickness of specimean [ ] mm -
Characteristics
Processing Applications
Blown Film Extrusion, Film Extresion Packaging
Certifications Reglonal Avallabilicy
Contains renewable resources, Biodegradable, Food contact, Ewrope, Sowth and Central America

Food approval 1002011, Compostable 150 13432 (Producer),
Compostable 150 13432 (Certificate)

Created: 12093122 Sounce: waw. materiadaaoentes. oom Page 141
Copyright Altair Engineering GmbH. Altair Engireering Gmbs assumes ro labilicy for dhe syien 0o be free of ernors, The user Gikes sobs resporaibiliny for e use of this data under
this exdusion ol swery Eabiity from Altalr Enginesring Genbs, this i espedally valld for claims of comperaation rewiting ram onseyuental damages. Altal eplicitly poinis out that
any declskn about the application of materdaks muss be double checked with the producer of this manerial. This indudes all comsens of this system. Copyrighs lres are applicable for
the cornen of this system.
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ANEXO Il — FICHA TECNICA VINNEX 8880

Universal Sclector. ... pe———

\/

NNEX® 8880
Technical DataSheet | Supplied by Wacker

inyl acetate-vinyl laurate copolymer. Acts as an impact modifier. Exhibits enhanced flexibility, higher mechanical
foughness & optimized crystallinity and enables film blowing with PHB. It has increased melt strength, improved
processability, reduced noise of PLA films, maintained transparency. good performance in film sealing and improved
adhesion to paper. It does not show reduction in hardness or modulus and enables improved stiffness without affecting
biedegradability. Suitable for extrusion (Sheet & blown film), injection molding, calendaring and thermoforming. Used in
cutlery, packaging (boxes, bags. foams), mulch films, office supplies (pens), toys and household wares. Also used in
medical applications, disposable tableware & cups and non-woven fabric.

Product Type Impact Modifiers

Chemical Composition Vinyl acetate-vinyl laurate copolymer
Physical Form Granules

Appearance Transparent

Product Launch Date Jul 1, 2013

Product Status COMMERCIAL

Applications/ Recommended for Bioplastic > PHA

Bioplastic > PLA

Households products/ Consumer Goods = Toys
Staticnary = Pens & Pencils

Fibers! Textiles! Carpets > Non wovens
Agriculture > Mulch films

Electronics / Computers

Packaging » Food > Bags & sacheis

Buildings & constructions

Packaging ® Food > Cups & Pots

Healthcare / Medical = Medical goods
Packaging » Food > Boxes

Fibers! Textiles! Carpets > Fabrics

Injection molding - thermoplastics
Thermoforming' Vacuum forming

Calendering

Extrusion > Films {blown)

Mechanical’ physical performance > Stiffness
Mechanical’ physical performance > Flexibility
Visual aspect & aesthetics > Transparency
Safety, regulation & environment *» Bicdegradability
Folymer surface adhesion » Adhesion to subsirates
Polymer Conversion = Melt stability

Food contact approval Na

v J
\/

NNEX® 8880 Properties

Lasted edited December 18, 2017 hitp:!ipolymer-additives. specialchem.com 1
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Wiew online product page

Universal Selector. ...

Property Value & Unit Test Condition Test Method
Glass transition 21 *C

temperature (Tg)

Density 1120 kgim®

Bulk Density 700 - BOD kg/m®

MFR melt index, 100 286

°CI2 16 kg/2 mm

Help us improve the Universal Selector

You can't find what you are looking for? Please report missing products § suppliers, point out errors, or simply tell us how
we could make the Universal Selector better.

Send a Feedback

Lasted edited December 18, 2017 htip://polymer-additives. specialchem.com
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ANEXO IV - FICHA TECNICA DO VINNEX 2504

Universal Selector. ...

VINNEX® 2504

Technical DataSheet | Supplied by Wacker

Vinyl acetate-ethylene copolymer. Acts as an impact modifier. Exhibits enhanced flexibility, improved performance in film
sealing. improved compatibility with other biopolymers and improved compatibility with polar fillers. Has improved
stiffness without affecting biodegradability. Increases impact and melt strength & therefore improves processability (e.g.
cutting, removing frem reel, separation of film). Suitable for extrusion (Sheet & blown film), injection molding. calendaring
and thermoforming. Used in cutlery, packaging (boxes, bags. feams), mulch films, office supplies (pens), toys and
household wares. Also used in medical applications, disposable tableware & cups and non-woven fabric.

Product Type

Chemical Composition

Physical Form

Appearance

Product Launch Date

Product Status

Applications/ Recommended for

Food contact approwval

Labels/Agency Rating

Lasted edited December 18, 2017

Impact Medifiers > EVA-based

Vimyl acetate-ethylene copolymer

Powder

Opague

Jul 1, 2013

COMMERCIAL

Bioplastic > PHA

Bioplastic = PLA

Packaging > Food = Boxes

Packaging > Food = Cups & Pots

Packaging > Food = Bags & sachets

Fibers! Textiles/ Carpets = Fabrics
Healthcare / Medical > Medical goods
Stationary > Pens & Pencils

Electronics [ Computers

Fibers! Textiles/ Carpets = Mon wovens
Buildings & constructions

Households products! Consumer Goods » Toys
Agricutture > Mulch films

Injection maolding - thermaoplastics
Thermoferming! Vacuum foming

Calendering

Extrusion = Films (blown)

Safety, regulation & environment > Biodegradability
Safety, regulation & environment > FDA
Visual aspect & aesthetics > Opacity
Meachanical' physical performance > Flexibility
Mechanical' physical performance > Siiffness
Polymer Conversion > Melt stability

fes

FDA 175105, §175.300, §176.170 and §176.180

htto:{feolmer-additives_specialchermn_com

View online prosuct page
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Universal Selector. ... R

VINNEX® 2504 Properties

Property Value & Unit Test Condition Test Method

Glass transition -TC
temperature (Tg)

Density 1230 kgim®
Particle size, 4% > 400 pm

Bulk Density 400 - 550 tg.’ma
MFR melt index, 150 2.1 ccm/10 min

“Ci21.6 kg/2 mm

Tensile strength (DIN EN 5.58 MPa
IS0 527)

Elongation at break (DIN 408 %
EN 150 527T)

Ash content 8-12%

Help us improve the Universal Selector

You can't find what you are looking for? Please report missing preducts / suppliers, point cut ermors, or simply tell us how
we could make the Universal Selector better.

Send a Feedback

Lasted edited December 18, 2017 http:/ipolymer-additives. specialchem.com 2
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ANEXO V — GRAFICOS DE TENSAO-DEFORMAGAO: ENSAIOS DE TRACAO

Composicao 5%carga(F38) Longitudinal

a5
—AL1
40
— —A L2
& as L
2 3 AL 3
=]
5 25 AL 4
o
=20 ——ALS
=]
3 15 ——ALSG
E 10 —_—AL7
2 ALS
0 \ L
0 5 10 15 20 25 3p ——ALS
Deformacio (%) —A_L 10
Composicao 5%carga(F38) Transversal
30
—AT1
=25 —AT2
oo
2 5 —ATS3
o
5 ATA4
g 15
o ——ATS
o
2 10 { ——ATSE
=1
S —_—AT7
1] L N -
0 2 4 6 8 10 12 ——ATS
Deformacao (%) —A_T_10

109



Tensdo a tragdo (MPa) Tensdo a tragdo (Mpa)

Tensdo a tragdo (MPa)

= ROR W W s
[= I = R R = T A = T =T ]

P
L% ]

]
=]

=
4]

=
=]

w

[=]

S
o

W
4]

W
=]

o]
4]

o]
=]

=
4]

=
=]

wn

[=]

Composicao 10%carga(F38) Longitudinal

0 2 4 6 8 10 12
Deformacéo (%)

Composicao 10%carga(F38) Transversal

0 2 4 6 8 10
Deformacao (%)

Composicao 15%carga(F38) Longitudinal

.

0 2 4 6 8 10
Deformacao (%)

— T 1

——B L1
—B L2
—B L3
——B LA
——B L5
——BLS6
—B L7
—B LS8
——B L9

——B_L 10

—B T1
——B T2
——B.T3
——B_TA4
——B.T5
——B_T6
—BT7
——B. T8
——B_TS

——B_T 10

—_—cC L1
—C L2
——C_L 3
—cCLa
—cCL5
—cCL6
—cCL 7
—cC.L 38
—cCL9

—cC_L_10

110



Tensdo & tragdo (MPa) Tensdo a tragdo (MPa)

Tensdo a tragdo (MPa)

Composicao 15%carga(F38) Transversal

30
—cCT
25 —CT2
50 . ——C. T3
—CTA4
15
—cCT5
10 —CT6
5 —_—cCT7
—cCTs
0
0 2 4 6 g ——CIT>3
Deformacéo (%) —CT_10
Composicao 15%carga(F38) F10 Longitudinal
30
—F L1
25 ——F 12
50 ——FL3
——FLa4a
15
——F.L5
10 ——FL6
5 —F1l7
—FL8
0
0 2 a 6 8 10 —FL>3
Deformacéo (%) —F_L 10
Composicao 15%carga(F38) F10 Transversal
18
—FT1
16
14 —F T2
15 —F T3
10 ——FT.4
8 ——T.T15
6 ——FT56
N —FT17
2
—F T8
0
0 1 2 3 4 5 6 7 ——FI3
Deformacéo (%) ——F_T_10

111



Composicao 15%carga(Vinnex8880) Vinnex2504

_Longitudinal
30
—vVvi1
j22]
s 2 —VL2
o 20 ——V L3
en]
(o]
g 15 ——V L 4
0
—VLS5
9 10 L
£ —V LS
2 s -
—_— L7
0
0 2 4 6 8 ——Vv.Ls
Deformacéo (%) —V_LS9

Composicao 15%carga(Vinnex8880) Vinnex2504
_Transversal

Tensdo a tragdo (MPa)
[=]

0 1 2 3 4 ] 5]
Deformacao (%)

Composicao 5%carga(Vinnex8880) Longitudinal

40
—X L1
a5
3 2 —X L2
2 —XL3
8 25
T, ——X L4
£ 20
——XL5
T "
o 15
EE iy ——XL6
& —X L7
5
—X L8
0
0 2 4 6 8 10 ——XL3
Deformacao (%) —X_L 10

112



Composigao_5%carga(Vinne8880)_Transversal

18
16 —XxT1
'E 14 —X T2
= — XT3
= 12
R ——XT_4
® 10
s —XT5
3 g —XT6
=
g 6 —_—XT7
a —XT8
2 —XT59
0 — X T 10
0 1 2 3 4 5 L]
Deformacdo (%)
Composicdao 10%carga(Vinnex8880) Longitudinal
40
|
35
= —_—Y L2
& 30
=3 —Y L3
o 25
5 ——Y L4
£ 20
——Y L5
.rg 15 _L
3 —Y L6
£ 10
& —Y L7
i \
—vY L8
0 \ \ o
0 2 4 6 8 10 —VY.LS3
Deformacdo (%) —Y_L 10
Composi¢do 10%carga(Vinnex8880) Transversal
25
—_—YT1
™ 20 —YT2
o
2 ——Y T3
=]
@ 19 ——Y T4
p
® 10 ——Y TS5
=]
8 —Y 16
=
2 5 —_—y T 7
—vY T8
0
0 1 2 3 5 g — T3
Deformacao (%) —Y_T_10

113



W
4]

W
=]

Tensdo a tragdo (MPa)

Tensdo a tragdo (MPa)

Tensdo a tragdo (MPa)

o]
4]

o]
=]

=
4]

=
=]

w

=]

i
[%)]

18
16
14
12
10

=T S R - N = T«

14

12

[
=]

Composicao 15%carga(Vinnex8880) Longitudinal

A

[P 2 4 5] 8

Deformacao (%)

10

12

—7zZ 11
—Z 12
——7Z 13
—Z 4
—7Z 15
—7Z 16
—_—Z 17

—zZ L8

14 —_—Z L5

—z L 10

Composicao 15%carga(Vinnex8880) Transversal

Deformacéo (%)

F10 Longitudinal

o] 20 40 60

Deformacao (%)

80

100

6

—7T1
—_—ZT2
—7Z T3
—ZT A4
—7ZT5
—7ZT56
—_—T7
— 7738
— -

—7Z T 10

——F10_L 1
——F10_L 2
——F10_L 3
———F10_L 4
——F10_L5
——FI10_L6
——F10_L 7
——F10_L 8
——F10_L 9

——F10_L 10

114



Tensdo a tragao (MPa) Tensdo a tragdo (MPa)

Tensdo a tragdo (MPa)

30

25

20

15

10

16

14

12

10

(= O =

F10 Transversal

——F10T1

——F10. T2
———F10. T 3
~———F10.T 4
——F10.T5
——F10.T 6

=—F10_T_7

—F10_T_8

20 30 40 sp ——FIO_TS3

Deformacéo (%) ——F10_T_10

F38+F10 Longitudinal

F38+F10 L 1

—F38+F10 L 2

] ———F38+F10 L 2

———F38+F10_L 4
——F38+F10 L 5

——F38+F10 L 6

F38+F10_L 7

—— F38+F10 L 8

Deformacao (%)

——F38+F10 L 9

100 150 200

—— F38+F10_L_10

F38+F10 Transversal

F38+F10 T 1
—F38+F10 T 2
—F38+F10 T 3
—— F384F10 T 4
———F384F10 T 5

———F38+F10 T 6

F38+F10_T_7

——F38+F10 T 8

o] 5

10 15 —F38+F10_T_9

Deformacéo (%) —— F38+F10_T_10

115



Tensdo a tragdo (MPa)

Tensdo a tragdo (MPa)

=
=]

[=)]
=]

wn
=]

~
o

w
=]

]
=]

[
=]

(=]

23]
=]

o]
4]

o]
=]

[
L% ]

=
=]

wn

F38 Longitudinal

——F38 L1
——F38 L2
——F38 L3
~———F338 L4

——F38_ L5

e ——F38 L6

——F38 L7

——F33_L 8

50

100 150 200 250 300 350 ———F38_ L9

Deformacdo (%) ——F38_L_10

F38 Transversal

——F38 T 1
——F38 T2
——F38_T.3
~———F38 T4
——F38 TS5

——F38 T6

—F38 T7

——F38 T8

10

20 20 40 s ——F38 153

Deformacédo (%) ——F38_T 10

116



ANEXO VI — IMAGENS SEM: FOLHA ANTES DE TERMOFORMAR
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Amostra folha com 5% de carga baseada em F38 — Observacao do corte transversal ao

fluxo

(A)
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Amostra folha com 15% de carga baseada em Vinnex 8880 — Observacao do corte transversal

ao fluxo
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ANEXO VIl — IMAGENS SEM: PECAS TERMOFORMADAS
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