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RESUMO

Moldacao por injecao de componentes com gradiente de transparéncia

A crescente preocupacdo com a sustentabilidade e a necessidade de facilitar a reciclagem de produtos
plasticos motivaram o desenvolvimento deste projeto. Este visa a producao, através de moldacédo por
injecdo, de componentes com gradiente de transparéncia, utilizando um Unico material. O objetivo
principal é reduzir a utilizacdo de componentes multimaterial, simplificando o processo de reciclagem e
promovendo uma economia circular. O estudo focou-se na utilizacdo do polipropileno (PP). A técnica
proposta baseia-se na introducdo de gradientes térmicos durante o processo de injecao, utilizando um
molde prototipo com zonas de refrigeracao independentes. Esta abordagem permite controlar a taxa de
arrefecimento em diferentes zonas das pecas injetadas, induzindo variacdes na cristalizacéo e resultando
em pecas com diferentes niveis de opacidade. As amostras injetadas foram submetidas a ensaios de
turbidez, calorimetria diferencial de varrimento (DSC) e microscopia de luz polarizada. Os resultados
indicaram que o tipo de material dos insertos da cavidade moldante (aco ou aluminio), bem como a
espessura dos provetes, influenciam o gradiente de turbidez. A investigacdo demonstrou que o
arrefecimento rapido, induzido pelos insertos de aluminio, resultou numa menor cristalizacao e,
consequentemente, maior transparéncia, enquanto os insertos de aco promoveram maior opacidade
devido ao arrefecimento mais lento. Este projeto proporciona uma nova abordagem para a producéo de
componentes plasticos com propriedades o¢ticas diferenciadas, contribuindo para o design sustentavel

de produtos monomaterial, com beneficios claros na eficiéncia de reciclagem e reducao do desperdicio.

Palavras-chave: Cristalizacao; Gradiente de transparéncia; Moldacao por injecao; Polipropileno.



ABSTRACT

Injection molding of components with a transparency gradient

The growing concern with sustainability and the need to facilitate the recycling of plastic products
motivated the development of this project, which aims to inject components with a transparency gradient,
using a single material. The primary objective is to reduce the use of multi-material components,
promoting a circular economy and simplifying the recycling process.

The study focused on the use of polypropylene (PP). The proposed technique is based on inducing thermal
gradients during the injection process, using a prototype mold with independent cooling zones. This
approach allows controlling the cooling rate in different areas of the injected parts, inducing variations in
crystallization and resulting in parts with different levels of opacity.

The injected samples were subjected to haze tests, differential scanning calorimetry (DSC), and polarized
light microscopy. The results indicated that the type of material used in the molding inserts (steel or
aluminum), as well as the thickness of the specimens, influenced the haze gradient. The investigation
demonstrated that rapid cooling induced by aluminum inserts resulted in lower crystallization and,
consequently, greater transparency, while steel inserts promoted greater opacity due to slower cooling.
This project provides a new approach to producing plastic components with differentiated optical
properties, contributing to the sustainable design of mono-material products, with clear benefits for

recycling efficiency and waste reduction.

Keywords: Crystallization; Injection molding; Polypropylene; Transparency gradient.
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1. INTRODUCAO

1.1 Enquadramento

Atualmente os plasticos desempenham um papel crucial na sociedade, proporcionando inovacdes e
melhorias na qualidade de vida. A sua versatilidade e disponibilidade levaram a um aumento significativo
no uso de produtos plasticos, impulsionando setores diversos. Este aumento do consumo resultou numa
crescente preocupacao ambiental devido a poluicao gerada. Assim, a gestao responsavel dos residuos
plasticos tornou-se uma prioridade. No entanto, a complexidade de produtos multimaterial e a falta de
infraestruturas adequadas, verificada em muitas regides, tém dificultado a eficacia da reciclagem,
levando a um aumento da acumulacéo de plasticos em ambientes inadequados. A procura por solucoes
inovadoras e praticas, juntamente com uma consciencializacdo global, é essencial para enfrentar os
desafios ambientais provocados pelo uso abundante de plasticos na sociedade atual. Neste sentido, este
projeto visa facilitar a reciclagem e contribuir para uma economia circular, estudando a viabilidade de
utilizar um unico material na producao de pecas com um gradiente de transparéncia, moldadas por
injecao.

O projeto para dissertacdo de mestrado "Moldacdo por injecdo de componentes com gradiente de
transparéncia" surge no seguimento de uma investigacado focada na reducdo do nimero de materiais
distintos utilizados em componentes multifuncionais, na qual se avaliou o potencial de graus de
polipropileno (PP) para moldacdo por injecdo na producdo de pecas com gradientes de transparéncia.
Este efeito é obtido através do uso de um molde de injecdo desenvolvido com 3 zonas de refrigeracéo e
controlo de temperatura independentes, de modo a induzir taxas de arrefecimento diferentes em zonas
diferentes das pecas moldadas.

Este trabalho surge na sequéncia de um anterior em que foram identificados varios tipos de polipropileno
(homopolimeros e copolimeros) e injetados sob diversas condicdes térmicas de processamento,
nomeadamente, temperatura de injecao e temperatura do molde, num molde convencional. O intuito foi
variar a taxa de arrefecimento, variando assim a taxa de crescimento das esferulites e, eventualmente, a
presenca/auséncia de zonas cristalinas [1]. As propriedades oticas das pecas injetadas foram
posteriormente caracterizadas, sendo os graus de PP mais promissores identificados e selecionados para
trabalhos subsequentes, nomeadamente o grau DR 7037.01 (um copolimero), que apresentou a gama

de turbidez mais ampla, e 0 PP0O70G2M (um homopolimero), que exibiu o valor mais elevado de turbidez
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[1]. Os resultados dessa investigacdo deram origem ao artigo “From Transparent to Opaque: A Route

towards Multifunctional Parts Injected with a Single Material”.

1.2 Objetivos

O presente trabalho tem como objetivo investigar a viabilidade da utilizacdo de um Unico material na
producao de pecas moldadas por injecao realcando um gradiente de transparéncia. Para alcancar este
objetivo, serao conduzidos ensaios experimentais sob diversas condicbes de processamento, com
recurso a um molde prototipo ja desenvolvido, visando avaliar os efeitos destas variaveis nas
propriedades finais das amostras produzidas. A analise sistematica e detalhada das amostras obtidas
permitira identificar as condicées mais promissoras para uma producao eficiente e consistente de pecas
com gradiente de transparéncia. Desta forma, este estudo contribuira para o avanco do conhecimento
na area de moldacdo por injecdo, fornecendo detalhes valiosos para a otimizacdo do processo,
aprimoramento das propriedades dos produtos finais e, principalmente, contribuira para a melhoria do
fim de vida de produtos que de outro modo seriam constituidos por dois materiais distintos, incitando

uma economia circular.

1.3 Estrutura da dissertacao

A presente dissertacdo organiza-se em sete capitulos, abordando de forma sistematica as diferentes
fases e objetivos do estudo desenvolvido.

O Capitulo 1, "Introducao", contextualiza o trabalho, descrevendo a motivacédo para a realizacdo deste
projeto, os objetivos a atingir, bem como o enquadramento do tema no contexto da moldacéo por injecao
de componentes com gradiente de transparéncia e a estrutura da dissertacdo. No Capitulo 2, "Estado
da Arte", é apresentada uma revisdo detalhada das tematicas relevantes para o estudo. Sao explorados
topicos como as propriedades do polipropileno (PP) e os efeitos da cristalinidade nas mesmas. O Capitulo
3, "Materiais selecionados e Molde Protdtipo", descreve as caracteristicas dos materiais selecionados e
as especificacoes técnicas do molde prototipo utilizado no estudo. O Capitulo 4, "Metodologia e
Procedimento Experimental", detalha as metodologias aplicadas ao longo do estudo, incluindo o processo
de producéao dos provetes, a calibracdo dos equipamentos e as técnicas de caracterizacao térmica, otica
e estrutural. No Capitulo 5, "Apresentacao e discussao dos resultados", sao analisados os dados obtidos,
incluindo os efeitos das condicdes de processamento nas propriedades dos provetes e a influéncia das

configuracées do molde na obtencdo de gradientes de transparéncia. O Capitulo 6, "Conclusdes e

13



sugestoes de trabalhos futuros", sintetiza os principais resultados alcancados, destacando o impacto do
estudo e propondo direcdes para investigacdes futuras no ambito da moldacao por injecdo monomaterial.

Por fim, o Capitulo 7, "Referéncias", apresenta a lista completa das fontes consultadas e utilizadas ao

longo da dissertacdo.[1]
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2.ESTADO DA ARTE

2.1 Polipropileno (PP) e Cristalizacao

O polipropileno ¢ uma poliolefina obtida através de polimerizacdo por adicdo do propileno, um
hidrocarboneto saturado composto por atomos de hidrogénio e carbono e um grupo funcional metilo

(figura 1).

II-I CH3| Grupo metilo
l

o ((|: T (|:)n _
H H

Figura I- Unidade repetitiva do PP

Dependendo do mecanismo e das condicdes de polimerizacdo, o PP pode adotar trés tipos de

configuracao espacial das unidades repetitivas (taticidade): isotatica, sindiotatica e atatica (figura2).

000000000
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®
@
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PP Isotatico PP Sindiotatico PP Atatico

@ crurotietic @ Carbono @ Hichogenio
Figura 2 - Configuracdes espaciais do PP [2]

A disposicao do grupo metilo na cadeia polimérica influencia diretamente as caracteristicas do material,
nomeadamente a sua cristalinidade e viscosidade. A cristalizacdo ¢ um fenomeno fundamental no
comportamento do polipropileno e desempenha um papel crucial na determinacéo das propriedades
finais do produto moldado. A cristalizacao refere-se a organizacao molecular de uma estrutura cristalina,
resultante da transicéo de uma fase amorfa para uma fase ordenada e regular estando entao diretamente
relacionada a estrutura molecular.

Comercialmente, o PP existe sobre as seguintes formas esquematizadas:
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Homopolimero

PP
Random ’

Copolimero

Block ’

Figura 3 - Formas existentes do poljpropileno

O homopolimero é a forma mais comum e utilizada por ser a mais barata, representado a forma mais
convencional do PP. Possui esta designacao por apenas resultar da polimerizacdo de monomeros
propileno. Por outro lado, o copolimero possui a insercdo de grupos etileno na sua constituicao. A
presenca deste grupo funcional nas cadeias poliméricas reduz o nivel de compactacdo entre estas,
aquando do arrefecimento, reduzindo o grau de cristalizacdo do polimero e o tamanho das esferulites
formadas. Assim, e comparativamente com o homopolimero, o copolimero possui menor mddulo,
dureza, Tg, ponto de fusdo e maior transparéncia [3].

O copolimero existe sob duas formas: aleatorio (random) ou bloco (block), cujas estruturas se encontram

representadas na figura 4.

-~—-—P—P—P—E—-P—E—P—P—P—P—P—P—E—P—E—P—P—P—E—P-
Copolimero random
-»—-e—k—k—pP—pP—P—P—P—E—E—P—P—P—E—E—E—E—P—P—P-

Copolimero block

Figura 4 - Estruturas dos copolimeros de PP: P - Poljpropileno, E - Etileno.

O copolimero aleatorio tem grupos de etileno dispersos aleatoriamente na sua cadeia, traduzindo-se
numa diminuicdo da cristalizacao e melhor resisténcia ao impacto. Ja o copolimero em bloco possui
dispersos na sua constituicao grupos etileno agrupados, ou em blocos, fazendo com que apresente mais
grupos etileno que o aleatdrio. Isto torna o material mais rigido e menos fragil, demonstrando 6tima

resisténcia ao impacto.
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2.2 Efeitos da cristalinidade nas propriedades oticas e de processamento

A relacdo entre cristalinidade e transparéncia em polimeros é inversamente proporcional. Polimeros
amorfos, com baixa cristalinidade, geralmente apresentam maior transparéncia, pois a falta de uma
estrutura cristalina ordenada permite que a luz seja transmitida através do material de maneira mais
eficiente. Por outro lado, polimeros semi-cristalinos, com maior organizacdo molecular, tendem a ser
menos transparentes devido a dispersdo da luz na regido cristalina. A estrutura cristalina do PP é afetada
nao so pela taxa de arrefecimento, ou pelas condicdes de processamento no geral, mas também por
parametros moleculares como a massa molecular (Mw). As diferentes configuracdes (isotacticidade) ou
a adicdo de pequenas unidades monoméricas e agentes nucleantes podem também influenciar a
estrutura final [4]. De acordo com a literatura, podem ser usadas diversas abordagens para otimizar a
transparéncia do polipropileno controlando a sua cristalizacao. Estas incluem o aumento da fase amorfa
por sintese quimica e a reducdo do tamanho das esferulites através da incorporacdo de agentes
nucleantes. Esta Ultima destaca-se como a abordagem mais eficaz para conferir transparéncia ao PP,
com estudos indicando uma reducdo significativa de turbidez com apenas 0,1-1,0% de incorporacéo
desses agentes [5].

Na moldacao por injecdo, compreender os fatores que influenciam a cristalizacdo é essencial para
alcancar os resultados desejados. A temperatura desempenha um papel crucial no fenémeno de
cristalizacdo, pois influencia a mobilidade das moléculas e o desenvolvimento da estrutura cristalina. A
taxa de arrefecimento desempenha um papel crucial nesse processo. Taxas de arrefecimento rapidas
promovem uma solidificacdo rapida, levando a formacdo de uma estrutura cristalina pouco organizada
[6, 7]. Isto deve-se ao facto de, a baixas temperaturas, a mobilidade molecular ser mais reduzida
dificultando o arranjo das moléculas. Estudos prévios [1] mostraram que, para polipropileno injetado, as
diferencas de turbidez observadas podem ser atribuidas ndo apenas ao tamanho das esferulites, mas
também a presenca de camadas internas com diferentes birrefringéncias e indices de refracao. Estas
camadas, formadas durante o arrefecimento, evidenciam o impacto das condicdes de processamento,
como a temperatura do molde e a taxa de arrefecimento, na estrutura interna final e, consequentemente,
nas propriedades ¢ticas do material.

A temperatura de injecdo e a espessura da peca influenciam positivamente o grau de cristalinidade a
medida que os seus valores aumentam [6, 8]. O aumento da temperatura de injecdo favorece a
mobilidade das moléculas e o aumento da espessura implica um prolongamento do tempo de
arrefecimento. Todos estes fatores permitem que a fase cristalina fique mais desenvolvida traduzindo-se

num maior grau de cristalinidade.
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3.MATERIAIS SELECIONADOS E MOLDE PROTOTIPO

Os dois graus de polipropileno destacados para o desenvolvimento deste projeto foram o PPO70G2M e
0 DR 7037.01, no entanto, de modo a simplificar o estudo, apenas um deles foi selecionado para avancar
para realizacdo do projeto. PPO70G2M é um polipropileno homopolimero (hPP) produzido pela empresa
Repsol e é o tipo de PP mais utilizado para fins gerais. Na sua constituicdo apresenta apenas monoémeros
de propileno. As principais aplicacdes incluem a industria da embalagem alimentar. Apresenta uma
fluidez média, apresentando um valor de MFI de 12 g/10min, e é caracterizado por boas propriedades
de fluidez que permitem encher o molde mais facilmente. Os produtos fabricados com este grau de PP
tém uma excelente resisténcia quimica [9]. O material eleito para prosseguir o estudo foi o DR7037.01,
uma vez que este apresenta a mais vasta gama de variacao de turbidez quando comparado com o outro
polipropileno selecionado para o projeto [1]. Este é caracterizado por uma boa rigidez e resisténcia ao
impacto e principalmente pelas suas 6timas propriedades oticas e processabilidade [10]. O DR 7037.01
¢ um polipropileno copolimero aleatorio (rPP), fabricado pela empresa Braskem. Este possui um valor
de MFI de 23 g/10min e foi desenvolvido para moldacdo por injecao de parede fina [10]. As diferencas
nas propriedades destes dois tipos de polipropileno refletem-se em diferentes comportamentos aquando
do processo de cristalizacdo. Dai ser possivel observar, em estudos ja realizados, que o homopolimero
evidenciou o valor mais elevado de turbidez e o copolimero, a gama de turbidez mais ampla [1].

Para o desenvolvimento do presente estudo, foi concebido e utilizado um molde de injecao protétipo
especialmente projetado para a producao de provetes com gradiente de transparéncia. Este molde,
ilustrado na figura 5, desempenha um papel crucial na investigacdo, permitindo a introducdo de
diferentes condicdes térmicas durante o processo de injecdo, fator essencial para alcancar as variacdes

oticas desejadas nas pecas.
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(a) (b)
Figura 5 - Molde protdtipo: (a) parte fixa, (b) parte movel.

0 molde foi desenvolvido com trés zonas de refrigeracdo independentes, o que possibilita a inducdo de
taxas de arrefecimento diferenciadas em distintas regides das pecas injetadas. Esta abordagem permite
manipular a taxa de crescimento das esferulites, resultando em zonas com diferentes graus de
cristalinidade.

Foram fabricados insertos centrais do molde (figura 6) em trés materiais distintos: aco, aluminio e cobre-
berilio. Esta diversidade material foi escolhida com o proposito de explorar como diferentes
condutividades térmicas afetam o processo de arrefecimento e, consequentemente, as propriedades

oticas dos provetes. Os insertos localizados nas extremidades do molde (esquerda e direita) foram apenas

fabricados em aco como se pode observar na figura 7.

(a) (b) (c)
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(d) (e) ()

Figura 6 - Insertos centrals maquinados para a parte fixa (a, b, ¢) e parte movel (a, e, 1) do molde: (a) e (d) insertos em aco,
(b) e (e) insertos em aluminio, (c) e (1) inserfos em cobre berilio.

(a) (b)

Figura 7 - Insertos laterias em aco. (a) parte movel do molde, (b) parte fixa do molde.

0 aco apresenta a menor condutividade térmica, aproximadamente 45 W/mK [11], promovendo um
arrefecimento mais lento e favorecendo uma maior cristalizacdo, enquanto o aluminio, com a
condutividade térmica a rondar os 237 W/mK [12], conduz a um arrefecimento mais rapido, esperando-
se que resulte numa menor cristalizacdo e maior transparéncia. O cobre-berilio, por sua vez, apresenta
uma condutividade térmica intermédia, variando entre os 105 e os 133 W/mK [13]. Os insertos centrais
foram adicionalmente envolvidos por placas de teflon, com o objetivo de reduzir a transferéncia de calor
com as restantes partes do molde, maximizando assim o gradiente térmico e as diferencas de
temperatura entre os insertos. De modo a simplificar o estudo e maximizar a diferenca nas condicoes de
arrefecimento, o trabalho prosseguiu apenas com os insertos centrais fabricados em aco e aluminio,
representando os extremos das condutividades térmicas disponiveis.

O design do molde permite uma rapida substituicdo dos insertos centrais e, além disso, o0 molde foi

concebido para a producdo de provetes com duas espessuras distintas (1 mm e 2 mm) gracas a
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existéncia de umas placas que permitem alterar a altura dos insertos da parte movel do molde,
permitindo estudar o efeito da espessura no arrefecimento e na distribuicdo do gradiente de
transparéncia. Para assegurar a monitorizacdo térmica, o molde foi desenvolvido com pequenas
cavidades laterais, tanto na parte moével como nos proprios insertos. Estas cavidades foram
especificamente projetadas para a insercao dos termopares, garantindo um contacto direto e eficiente
com as superficies metalicas, o que permitiu a recolha de dados térmicos em tempo real. Esta
abordagem foi fundamental para assegurar a calibracdo do sistema, verificar a uniformidade do

aquecimento e validar as condicdes experimentais definidas ao longo dos ensaios.
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4.METODOLOGIA E PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

4.1 Metodologia

Ao longo da dissertacdo sera seguida a metodologia apresentada na figura abaixo de modo a cumprir os

objetivos do projeto.

C Metodologia )

v

Calibragéo

Camara Termogréfica

v
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resultados

Figura 8 - Fluxograma geral da metodologia
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4.2 Producao de provetes

4.2.1 Calibracéo da camara térmica e do molde

A calibracdo da camara térmica e do molde é uma etapa critica para o estudo. A analise dos resultados
obtidos nas calibracdes permite avaliar a consisténcia e a precisao dos sistemas de medicao utilizados.
Estes dados sdo importantes para assegurar a fiabilidade dos parametros de temperatura, garantindo a
solidez das medicdes essenciais para a caracterizacdo dos provetes. Neste estudo foi realizada,
primeiramente, a calibracdo da camara térmica. Na figura 9 encontra-se o equipamento em questao e

na figura 10 é possivel observar um esquema do setup experimental.

Figura 9 - FLIR i7 Thermal Imaging Camera

® |

5/4,

2 g

Figura 10 - Setup da calibracdo da camara térmica: 1- placa de aquecimento, 2- termopar embutido,; 3- termopar de
contacto,; 4 camara térmica, 5- fita mate
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A metodologia usada consistiu na medicdo de uma gama de temperaturas, entre os 30 °C e os 110 °C,
induzidas numa placa de aquecimento. Esta foi revestida com fita adesiva de papel mate, uma vez que
superficies brilhantes ou polidas, como a superficie da placa ou do molde, apresentam uma emissividade
muito baixa dificultando medicdes na gama dos infravermelhos como as da camara térmica [14]. A
emissividade programada na camara para realizar as leituras foi de 0,95. Esta foi definida com base no
valor médio de emissividade para o polipropileno, que pode variar conforme a transparéncia das pecas
e a sua temperatura.

Durante o processo de calibracdo, as medicdes de temperatura foram realizadas utilizando
simultaneamente trés instrumentos: um termopar embutido na placa de aquecimento, a camara térmica,
e um termopar de contacto. Esta abordagem foi adotada para garantir maior precisao na comparacao
entre as temperaturas medidas pela cadmara térmica e as registadas diretamente nas superficies da placa
e da fita mate. O termopar embutido monitorizava a temperatura interna da placa de aquecimento,
enquanto o termopar de contacto registava as temperaturas superficiais da fita mate e da placa.
Paralelamente, a camara térmica captava as emissdes infravermelhas da superficie da fita, permitindo
assim a comparacao direta entre as diferentes medicoes. Para cada temperatura de referéncia, variando
entre 28 °C e 100 °C, foram realizadas quatro medicdes independentes, de modo a garantir a
consisténcia dos valores obtidos e assegurar que os valores captados pela camara térmica estivessem
devidamente calibrados em relacao as temperaturas reais da superficie.

No que toca a calibracdo do molde esta é também uma etapa fundamental para garantir a precisao e a
consisténcia do processo de injecdo. Este procedimento foi realizado com o molde aberto, utilizando
apenas a parte fixa e o lado com os insertos todos em aco, ilustrado abaixo na figura 11. Para controlar
as temperaturas do molde, este foi conectado a um termorregulador, permitindo controlar a temperatura

da agua de refrigeracdo do molde.

Figura 11 - Parte fixa do molde preparada para calibracdo
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De modo a facilitar a leitura das temperaturas com a camara térmica, foi colocada fita mate nas
superficies dos insertos, diminuindo os reflexos e interferéncias que poderiam comprometer as medicoes.
Além disso, um termopar de contacto foi colocado no interior de cada inserto, mais especificamente
numa cavidade projetada para esse fim, possibilitando a medicdo da temperatura interna do mesmo.
Foram realizadas um total de sete medicdes de temperatura. Nas cinco medicdes iniciais, os trés insertos
foram aquecidos simultaneamente a temperaturas de 30 °C, 45 °C, 60 °C, 75 °C e 90 °C, até que as
mesmas estabilizassem. Nas duas ultimas medicdes foram testadas diferentes configuracdes de
temperaturas, na sexta medicéo o inserto central foi aguecido a 90 °C, enquanto os insertos exteriores
foram mantidos a 30 °C e na ultima realizou-se o inverso, com os insertos exteriores a 90 °C e o inserto
do meio a 30 °C.

As medicoes realizadas permitem uma analise detalhada da distribuicao da temperatura pelos insertos.
Esta abordagem metddica assegura a eficacia do processo e contribui para um melhor controlo do

processo de injecao.
4.2.2 Injecao de provetes

A escolha das variaveis do processo e o controlo das mesmas é essencial para assegurar uma producao
estavel. Alguns dos parametros selecionados para a injecdo apresentados na tabela 1 variaram conforme
a espessura dos provetes a ser injetados (1mm e 2 mm). A configuracdo dos insertos e temperaturas de
arrefecimento também variaram com o objetivo de identificar a opcao mais eficaz para induzir o maior

gradiente de transparéncia possivel. Essas condicdes estdo apresentadas na tabela 2.

Tabela 1 - Pardmetros do processo de injecao

Parametro Espessura - 1mm Espessura - 2mm
Ty (°C) 210 210

P pj(bar) 700 700
Dosagem (cm3) 12,5 16
segunda pressio(S) 3 5
Larrefecimento(S) 25 25
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Tabela 2 — Configuracdo dos insertos e suas temperaturas

Configuracao Inserto Inserto Inserto Material do Espessura
dos insertos  esquerdo (°C) central ("C) direito ("C) inserto central (mm)
Configuracéo 1 90 30 90 Aco 1
Configuracéo 2 30 90 30 Aco 1
Configuracéo 3 90 30 90 Aluminio 1
Configuracéo 4 30 90 30 Aluminio 1
Configuracao 5 90 30 30 Aco 2
Configuracao 6 30 90 30 Aco 2
Configuracéo 7 90 30 30 Aluminio 2
Configuracao 8 30 90 30 Aluminio 2

Procedeu-se entao a injecao dos provetes com todas as configuracoes descritas. Foram injetados um
minimo de 30 provetes por condicdo. Apos extracao do molde, 15 destes provetes continuaram a ser
arrefecidos submersos em agua e outros 15 arrefecidos ao ar (exposicao ao ambiente). A implementacao
destes dois tipos de arrefecimento resultou num total de 16 conjuntos de provetes produzidos em
diferentes condicdes. O arrefecimento controlado (no interior do molde) dos provetes foi monitorizado
com o auxilio de uma ferramenta de aquisicdo de dados (figura 12), conectada aos insertos através de
termopares, registando a temperatura dos mesmos durante os ciclos de injecdo. O arrefecimento dos
provetes apds a sua extracdo do molde também foi monitorizado com o auxilio de uma camara
termografica colocada num tripé em posicao fixa. Esta monitorizacao foi realizada para todos os provetes
produzidos. Foram capturadas imagens térmicas de 10 em 10 segundos até se observar a uniformizacao

da temperatura ao longo da amostra.

PRIAMUS
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o
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Figura 12 - Priamus DAQ
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4.3 Caracterizacao dos provetes

Sendo o objetivo deste projeto estudar a viabilidade da injecdo monomaterial para conseguir pecas com
gradiente de transparéncia, foram realizados ensaios de modo a caracterizar as propriedades 6ticas dos
provetes produzidos, e tentar coompreender as mesmas a partir das suas propriedades térmicas e
estruturais. Assim, deu-se particular énfase a relacdo entre as condicdes de processamento, cristalizacédo

e transparéncia do material. Os ensaios realizados foram os seguintes:
o Ensaios de turbidez

Estes ensaios foram realizados com o medidor de turbidez ‘Byk Gardner al-211 a’, para avaliar e
quantificar a opacidade dos provetes nas suas 3 zonas, esquema representado na figura 13, seguindo a
norma ASTM D 1003 [15]. Em seguida as amostras foram colocadas no local de medicdo onde
intercetam o percurso da luz e sdo entao retirados os valores das transmitancias difusa (T) e total (T¢)
de cada zona das amostras. A transmitancia difusa refere-se a quantidade de luz que atravessa um
material mas € dispersa em varias direcoes, enquanto a total representa toda a luz que atravessa a
amostra, independentemente de ser transmitida diretamente ou dispersa. Através da equacao abaixo

(equacdo 1) é possivel obter o valor de turbidez das superficies medidas.

Haze = % x 100 (%) (1)
t

Figura 13 - Esquema das diferentes zonas consideradas na caracterizacdo dos provetes: E — Zona esquerda,
C - Zona central; D - Zona direita

Foram selecionados quatro provetes para os ensaios subsequentes, de acordo com os resultados obtidos.
Cada um destes foi cortado a meio, na direcédo longitudinal. Uma metade foi utilizada para os ensaios de
DSC e a outra para a analise microscopica, permitindo uma caracterizacao detalhada e facilitando a

associacao entre cristalizacao e estrutura. Apenas as zonas dos provetes que representam a maior
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variacdo de turbidez é que foram utilizadas. Este procedimento esta ilustrado abaixo na figura 14,

assumindo que as zonas assinaladas apresentaram a maior diferenca de turbidez no provete.

Figura 14 - llustracdo do corte dos provetes e preparacdo das amostras: azul - amostras para DSC; vermelho -
amostras para microscopia dtica.

o (Calorimetria Diferencial de Varrimento

0 ensaio de DSC foi realizado para avaliar as propriedades térmicas dos provetes. Este método permite
uma analise detalhada das transicdes térmicas do material, como a temperatura de fusdo e a
temperatura de transicao vitrea. O principal objetivo desta analise foi determinar o grau de cristalinidade
das amostras selecionadas. Para tal, foram analisadas oito amostras de quatro provetes diferentes, ou
seja, duas amostras por cada provete. Estes provetes foram selecionados com base na maior diferenca
de turbidez entre duas zonas distintas.

0 ensaio de DSC consiste na colocacdo de uma amostra numa capsula que por sua vez é colocada no
equipamento em simultdneo com uma capsula vazia usada como referéncia. As amostras sdo sujeitas
simultaneamente a determinados fluxos de calor. A diferenca na energia necessaria para igualar a
temperatura da amostra a da referéncia representa a quantidade de calor extra absorvido ou libertado
pela amostra na capsula (num processo endotérmico ou exotérmico, respetivamente)[16]. O resultado
de um ensaio de DSC é a curva de fluxo de calor em funcédo do tempo ou temperatura como esta
representada na figura 15.

Tm
Pico exotérmico —

endotérmico

Fluxo de calor (mW/mg)

Tc

Temperatura (°C)

Figura 15 - Curva tipica de um ensaio de DSC [3]
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Esta curva pode ser usada para calcular entalpias de transicoes, integrando o pico correspondente a
determinada transicéo. A area correspondente ao pico exotérmico permite a determinacao da entalpia

de fuséo (AHg)[17], que por sua vez foi usada para o calculo do grau de cristalinidade (x) das amostras
através da equacéo 2, onde AH° corresponde a entalpia de fusdo do material em estudo 100%

cristalino.

¥ =221 % 100 (%) 2)

- AHf°

0 equipamento utilizado para os ensaios foi 0 Netzsch DSC 200 F3 Maia seguindo a norma ASTM E1356.
0 ensaio foi realizado dos 30 °C aos 200 °C a uma taxa de aquecimento de 10 °C/minuto. Foi apenas
realizado um aquecimento dado que o objetivo foi obter a entalpia de fusdo de modo a ser possivel

calcular o grau de cristalinidade. O valor utilizado para o0 AHg° do PP foi 207J/Kg [18-20].

e Microscopia Otica de Luz Polarizada

A analise da estrutura interna dos provetes foi complementada com ensaios de microscopia ética de luz
polarizada, tendo como objetivo observar as esferulites formadas durante o processo de cristalizacao do
material. A microscopia de luz polarizada é uma técnica baseada na utilizacao de filtros polarizadores
que permitem captar informacdes relevantes sobre as propriedades éticas do material em observacao
[21]. Este método baseia-se na birrefringéncia das regides cristalinas do polimero que alteram a
polarizacao da luz permitindo observar padrdes caracteristicos da organizacdo interna do material.
Materiais com esta caracteristica tm a capacidade de dividir a luz em dois componentes de onda
individuais polarizados em planos mutuamente perpendiculares (refracao). Estes dois componentes de
onda possuem diferentes velocidades e direcoes de propagacdo através do material [22]. Ao sair do
material estes dois componentes de onda sao recombinados ao passar pelo analisador podendo resultar
em efeitos de cor como anéis e iluminacéo de estruturas [23].

Para a realizacdo desta analise, primeiro foi necessario preparar as amostras para a sua observacao ao
microscopio. Foram cortados excertos do centro da zona do provete em estudo com o auxilio de uma
lamina e posteriormente foram fixos no micrétomo de lamina de vidro para extrair um perfil transversal.
O perfil transversal permite observar a estrutura da amostra ao longo da espessura facilitando o estudo
da influéncia do arrefecimento. As amostras retiradas do micrétomo tinham uma espessura de 15

micrometros. De seguida essas amostras foram colocadas nas laminas previamente revestidas com
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balsamo do canada e, apos a colocacao da lamela, as amostras foram deixadas sob pesos durante 24h.

Para observacao e analise das amostras foi utilizado o Microscopio de Transmissao Leica DM 1500P.

5.APRESENTACAO E DISCUSSAO DOS RESULTADOS

5.1 Calibracao da camara térmica e do molde

Na tabela 3 estao apresentados os resultados de medicdo de um dos ensaios realizados. Os valores das
leituras foram apresentados em funcdo da temperatura interna da placa. As designacdes utilizadas foram
as seguintes: “T_placa” representa a temperatura superficial da placa medida com o termopar de
contacto, “T_embutido” corresponde a temperatura interna da placa de aquecimento, “T_fita” refere-se
a temperatura da fita medida com o termopar de contacto e “T_caémara” indica a temperatura da fita
registada pela camara. A temperatura lida pelos instrumentos foi registada, permitindo a identificacdo de

discrepancias entre os métodos de medicao.

Tabela 3 - Temperaturas registadas pelos instrumentos na calibracdo da camara térmica (3° ensaio)

T_embutido (°C) T_placa (°C) T_fita (°C) T_camara (°C)
29,7 31,2 29,7 31,8
35,9 36,1 35,8 35,9
39,8 41,2 39,2 39,8
43,6 45,1 42,1 42,8
49,0 50,3 48,8 50,4
51,2 52,2 50,8 52,8
57,4 58,1 57,1 59,7
64,3 64,9 63,2 65,2
70,3 70,7 69,9 71,2
76,4 77,3 75,7 78
82,4 82,7 81,3 83,7
88,9 89,7 88,1 90,4
94,1 95,1 93,7 97,4
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A Tabela 3 apresenta uma visao geral das leituras obtidas pelos diversos instrumentos para diferentes
valores de temperatura da placa, demonstrando que estas se mantém estaveis e com uma variacao
reduzida em torno dos valores dos setpoints. No entanto, para este procedimento, o parametro
determinante para avaliar se a camara térmica esta devidamente calibrada e apta a avancar para a
calibracdo do molde ¢ a diferenca entre a temperatura da fita medida pelo termopar e a registada pela
camara térmica, uma vez que essa discrepancia reflete a precisao da leitura da camara e permite verificar
se ha necessidade de ajustes na emissividade ou na metodologia de medicdo. Na Tabela 4 s&o
apresentados os valores desta diferenca para os ensaios realizados. E importante salientar que os
setpoints de temperatura tiveram de ser segmentados em intervalos, uma vez que ndo foram uniformes
em todos os ensaios. A figura 16 ilustra a dispersdo das leituras registadas pela camara térmica em
relacdo a da superficie da fita medida pelo termopar de contacto, permitindo uma analise visual da

consisténcia das medicdes.

Tabela 4 — Média das diferencas entre T_camara e T_fita para diferentes intervalos de temperatura

Intervalo de temperatura (°"C) Média da diferenca (°"C) Desvio padrao (°C)

25-35 1,95 0,50
35-45 0,76 0,49
45-55 1,85 0,83
55-65 1,78 0,86
65-75 2,02 1,74
75-85 1,67 0,78
8595 2,42 1,25
95-105 4,03 0,60
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Figura 16 - Comparacdo da temperatura da fita lida com o termopar com a lida pela camara térmica

A analise da tabela 4 revela uma tendéncia clara, a diferenca entre a temperatura medida pela camara
térmica e a registada pelo termopar de contacto na fita aumenta progressivamente com a subida da
temperatura. Nos intervalos de temperatura mais elevados, essa discrepancia atinge valores proximos
de 4,6°C, evidenciando um desvio mais significativo em temperaturas mais altas. Este comportamento
sugere que, embora a camara térmica seja sensivel as variacdes da emissividade da superficie, a sua
capacidade de replicar as leituras do termopar de contacto torna-se mais desafiadora a medida que a
temperatura aumenta. Apesar desta tendéncia, é importante destacar que os valores das diferencas e
dos desvios padrao se mantém relativamente baixos, considerando as temperaturas envolvidas, ou seja,
embora haja um aumento da discrepancia com a temperatura, a medicdo com a camara térmica ainda
apresenta uma boa consisténcia global.

O grafico da figura 16 permite avaliar a linearidade e a consisténcia entre os valores da camara e os
valores de referéncia na superficie da fita mate. E observavel uma boa concordéancia geral entre as
leituras da camara e os valores de temperatura da fita, indicada pela proximidade dos pontos em relacao
a linha de referéncia de 45° (que representa o alinhamento perfeito entre os dois valores). Sdo percetiveis
alguns desvios em alguns pontos, especialmente a temperaturas mais elevadas, o que é espectavel
devido as limitacbes de precisao da camara em condicdes mais extremas e possiveis variacoes da
emissividade com o aumento da temperatura. Este grafico evidencia a eficacia da fita mate como
superficie de medicao, confirmando que a calibracao da camara térmica foi bem-sucedida. As diferencas

observadas entre as medicoes sdao minimas e consistentes, mesmo ao longo de uma ampla faixa de
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temperaturas testadas. Desta forma, a cAmara térmica demonstra-se capaz de medir as temperaturas
da superficie do molde de injecdo nos intervalos relevantes para este estudo, garantindo a fiabilidade e
precisao dos dados recolhidos.

Quanto a calibracdo do molde, os resultados obtidos foram transcritos na tabela abaixo, onde estao
organizados por combinacao de temperaturas e onde estao apresentadas as respetivas temperaturas

dos insertos medidas com a camara termografica.

Tabela 5 - Resultados da Calibracdo Térmica do Molde

Combinacao de Inserto Inserto Inserto Diferenca maxima de
temperaturas ("C) esquerdo (C) central (°C) direito ("C) temperatura entre

insertos (°C)

30-30-30 27.7 29.4 28 1.7
454545 40.1 43 40.4 2.9
60-60-60 50.3 56.6 50.5 6.3
757575 67.9 72.1 68 4.2
90-90-90 80.4 85.7 80.7 5.3
30-90-30 42.6 80.8 39.4 -

90-30-90 79.4 46.4 80.6 .

Os resultados obtidos com a calibracdo do molde indicam que o sistema de controlo térmico foi eficaz e
consistente, tanto em condicdes de aquecimento homogéneo quanto em configuracdes de arrefecimento
assimétrico. Inicialmente, as medicdes de temperatura foram realizadas com os trés insertos aquecidos
simultaneamente a 30 °C, 45 °C, 60 °C, 75 °C e 90 °C. Durante este processo, pode-se observar uma
boa uniformidade nas temperaturas registadas apos a estabilizacao térmica, corroborada pela diferenca
maxima de temperatura entre os insertos ser de 6.3 °C para a temperatura de 60 °C, embora nos outros
essa diferenca seja menor. E também possivel observar que os insertos centrais, nas 5 primeiras
configuracoes, tendem a registar temperaturas ligeiramente mais altas que os restantes. Este
comportamento ¢ compreensivel, dado que o inserto central esta rodeado por outras fontes de calor,
sofrendo uma transferéncia térmica adicional e/ou perdendo menos calor para zonas vizinhas. Nas
medicdes finais, foi aplicada uma configuracdo de temperaturas diferenciadas, com o inserto central a
ser aquecido a 90 °C enquanto os laterais se mantinham a 30 °C, e, posteriormente, o inverso. Estas

configuracdes visam avaliar a capacidade do sistema em criar gradientes térmicos controlados, que sao
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relevantes para a investigacdo dos efeitos de arrefecimento assimétrico na cristalizacdo e,
consequentemente, nas propriedades finais dos provetes. Mais uma vez, a transferéncia de calor entre
zonas causa uma ligeira diferenca nas temperaturas pré-configuradas, a rondar os 10 °C. No entanto,
0s resultados evidenciam que o molde é capaz de manter temperaturas diferenciadas nos insertos de
forma estavel e sem variacoes significativas apos a estabilizacao.

Mesmo com algumas diferencas de temperatura, o sistema provou ser suficientemente robusto e
confiavel para assegurar que os provetes produzidos sdo reprodutiveis. Esta capacidade de minimizar os
gradientes térmicos indesejados € essencial para garantir um processo de injecao consistente e uma

cristalizacao controlada do material.

5.2 Injecao

Monitorizacao da temperatura dos insertos (priamus)

O objetivo principal desta analise foi verificar a fiabilidade do sistema de controlo de temperatura,
conferindo se as temperaturas programadas se estdo a refletir corretamente na pratica. Além disso,
pretende-se identificar e compreender as condicdes que apresentaram as maiores diferencas em relacdo
as temperaturas programadas, e quais os fatores que contribuem para essas mesmas variacdes. O
sistema de aquisicdo de dados “PRIAMUS” permitiu a recolha de 8000 valores de temperatura por ciclo
de injecdo, para cada termopar ligado ao sistema. Isto possibilitou a obtencdo de graficos que ilustram
a variacdo da temperatura ao longo dos multiplos ciclos de injecdo, como exemplificado na Figura 17.

A Tabela 6 contém os valores médios de temperatura, T1 e T2, medidos nos insertos durante o processo
de injecdo, para diferentes condicdes de material do inserto, espessura, configuracao térmica e método
de arrefecimento. T1 e T2 representam os dois termopares utilizados para monitorizar a temperatura
interior dos insertos com temperaturas diferentes durante a producao dos provetes, ou seja, um para o
inserto central e outro para um dos insertos laterais. Apenas foram considerados os valores que se
encontravam dentro do intervalo definido por dois desvios padrao acima e abaixo da média, garantindo

a exclusado de valores atipicos que pudessem comprometer a fiabilidade da analise.
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Temperaturas Médias de T1 e T2 ao Longo dos ciclos de Injecao
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Figura 17 - Temperatura média de T1 e T2 durante os ciclos de injecdo (Aco/ 1mm | 30-90-30)

Tabela 6 - Temperatura média de T1 e T2 durante o processo de injecdo

MAT. DO ESPESSURA CONFIGURACAO TEMPERATURA TEMPERATURA

INSERTO (mm) DE MEDIA T1 (DRT) MEDIA T2 (CNTR)
TEMPERATURA (°C) (°C)
30-90-30 37,27 81,94
1mm
90-30-90 80,64 37,55
ACO
30-90-30 50,91 92,37
2mm
90-30-90 90,61 49,78
30-90-30 52,68 93,81
1mm
. 90-30-90 86,62 72,92
ALUMINIO
30-90-30 38,59 77,79
2mm
90-30-90 82,13 48,89

De forma geral, os valores médios para as configuracdes com o inserto central em aco demostraram
uma maior proximidade em relacao as temperaturas programadas, com desvios relativamente pequenos,
tanto em T1 quanto em T2. Este efeito verifica-se para ambas as espessuras, com a espessura de 2mm
a exibir uma maior temperatura tanto para T1 como para T2. Estas variacdes de temperatura menos
pronunciadas podem ser justificadas pela condutividade térmica mais baixa do aco (relativamente ao

aluminio), garantindo que, assim que atinge a temperatura desejada, esta ndo varia acentuadamente.
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Isto sugere que o sistema de controlo térmico é estavel para este material, possibilitando a obtencéo das
temperaturas definidas.

Por outro lado, nos insertos de aluminio, observam-se desvios mais acentuados, especialmente nas
configuracées em que os insertos das extremidades se encontram a 90 °C. Nestes casos é notéria a
condutividade térmica superior do aluminio que se reflete numa maior uniformizacao de temperaturas
pelos insertos. Estes desvios revelam que a alta condutividade térmica do aluminio influencia o sistema,
resultando numa maior redistribuicao de calor, dificultando a estabilizacdo exata das temperaturas pré-
definidas. Para a espessura de 1mm registou-se a maior diferenca de temperatura em relacdo a pré-
definida, com o inserto central de aluminio a atingir uma média de 72,92 °C quando o ideal seria 30 °C.
Esta diferenca de 42,92 °C pode ter sido provocada, para além da alta condutividade térmica do aluminio,
por alguns danos no equipamento de regulacdo da temperatura de arrefecimento, que acabaram por

provocar uma ma regulacao da temperatura da agua que arrefecia o molde.
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Monitorizacao do arrefecimento (fotos térmicas)

Com o intuito de investigar melhor a influencia da temperatura na opacidade das pecas, o arrefecimento
nao controlado (fora do molde) foi monitorizado com a utilizacdo de uma camara termografica. A figura
18 exemplifica uma sequéncia tipica das imagens obtidas e a figura 19 mostra a evolucao da temperatura

em funcao do tempo.

Spotl 4&6 °C 79.7 Spotl. 3Z6 [|°C 50.5
Spot 2 47.5 Spot2 37.8
Box 22,5 877 Box 22,7 57.5
Max.  55.3 Max. 4185

24, . 240

45, 3516

8717 575
. 2.7
29.3

Sp -Ref 17.6

$FLIR
Dist = 0.4 Trefl = 20.0 € = 0.95 Dist = 0.4 Trefl = 20.0 € = 0.95

Spot1l 28.3 °
Spot 2 28.5
Box
a 295
pic] -]
278 "

30.0
22.9

Difference
Sp -Ref 11.1

$FLIR
Dist = 0.4 Trefl = 20.0 £ =095 : Dist = 0.4 Trefl = 20.0 € = 0.95

(c) (d)

Figura 18 - Imagens térmicas correspondestes a configuracdo Aco | 1mm | 90-30-90: (a) imediatamente depois de
desmoladar; (b) 2 minutos depois de desmoldar; (c) 4 minutos depois de desmoldar; (d) apds atingir uma temperatura
maxima de 30 °C.
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Temperatura das zonas dos provetes ao longo do arrefecimento
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Temperatura das zonas dos provetes ao longo do arrefecimento
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Figura 19 - Variacdo da temperatura das zonas fdentificadas nos provetes em funcdo do tempo: (a) Aco/ 1mm | 90-30-90;
(b) Aluminio | Zmm | 90-30-90; (c) Aco | 1mm | 30-90-30; (d) Aluminio | 2mm | 30-90-30.

Observando as imagens térmicas é possivel verificar que os valores de temperatura variam ao longo do
tempo de arrefecimento. Apos desmoldar, o provete mantém, durante algum tempo, uma boa diferenca
entre as temperaturas das varias zonas. Apos 2 minutos ja se verifica o efeito da conveccado natural que
arrefece mais facilmente o contorno exterior da peca, e da transferéncia por conducao, entre zonas, que
tende a uniformizar as temperaturas. No final do tempo de arrefecimento monitorizado, e pela mesma
razao, a temperatura maxima continua a ocorrer no centro das zonas das pecas e a uniformidade de
temperaturas ao longo da peca continua a aumentar. Este comportamento ¢ comum em todas as
amostras analisadas.

Com base nos dados obtidos durante a monitorizacao do arrefecimento, foi possivel identificar diferencas
maximas de temperatura entre as zonas dos provetes para as diferentes condicdes de temperatura e
materiais dos insertos. As maiores diferencas foram registadas para as configuracdes de 30-90-30 °C
em ambos 0s materiais, aco e aluminio, com valores de 28,7 °C e 22,0 °C, respetivamente (figuras 19¢
e 19d). Esta diferenca de temperatura é particularmente relevante no contexto do processo, uma vez
que valores mais elevados estdo diretamente associados a maiores variacdes no tempo de arrefecimento,
contribuindo assim para diferencas mais acentuadas na turbidez entre as diferentes zonas do provete.
Como esta demonstrado na figura 19 (a), sao necessarios mais de 5 minutos para a temperatura maxima
do provete atingir 30 °C assim que este é desmoldado. Para os provetes arrefecidos com insertos em
aluminio, apesar de terem o dobro da espessura, o tempo que demoraram a atingir uma temperatura

maxima de 30 °C foi de pouco mais de 3 minutos.
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O tempo que as diferentes zonas dos provetes demoram a atingir a uniformidade térmica durante o
arrefecimento é também um fator de estudo relevante, pois influencia diretamente o gradiente de
cristalizacado e, consequentemente, a turbidez final do provete. As condicdes configuradas para 30-90-
30 °C, apresentadas nas imagens 19 (c) e (d), demonstraram um tempo superior a 6 minutos para a
uniformizacdo térmica, para ambos os materiais do inserto central. Esta diferenca prolongada permite
um gradiente térmico mais acentuado, favorecendo variacdes na cristalizacao das varias zonas e um
gradiente de turbidez mais acentuado. Por outro lado, na condicdo apresentada na figura 19 (b), a
uniformizacdo ocorreu em apenas 1 minuto e meio, limitando o desenvolvimento de diferencas
significativas na cristalizacdo das diferentes zonas do provete. Assim, as condicées com a configuracao
30-90-30 °C apresentam maior potencial para alcancar os objetivos do projeto, pois o prolongamento do

tempo até a uniformizacdo térmica favorece um gradiente de cristalizacdo mais acentuado.

5.3 Caracterizacao

Turbidez

Os provetes foram divididos em trés zonas distintas: esquerda, centro e direita, sendo que cada uma
delas foi submetida a medicdo da turbidez. Esta abordagem permitiu avaliar a variacado da turbidez ao
longo do provete e identificar se as condicdes de processamento conduzem a um gradiente de
transparéncia bem definido. Na figura 20 estdo apresentados os resultados dos ensaios de turbidez. Em
cada grafico estdo representados os resultados para as condicdes com o respetivo material do inserto
central e a espessura referida no titulo, e por cima de cada “provete” a respetiva configuracdo de
temperatura dos insertos e 0 meio de arrefecimento a que foi sujeito fora do molde (adgua ou ar). Para
garantir a precisdo dos resultados, foram excluidos valores fora do intervalo de dois desvios padréo a

cima e a baixo da média.
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Figura 20 - Turbidez média dos provetes. (a) Inserto de Aco, Espessura 1 mm, (b) Inserto de Aco, Espessura 2 mm; (c)
Inserto de Aluminio, Espessura 1 mm, (d) Inserto de Aluminio, Espessura 2 mm

Os graficos de turbidez revelam uma clara correlacdo entre a temperatura dos insertos, o meio de
arrefecimento, a espessura dos provetes e a distribuicdo da turbidez nas trés zonas dos provetes. De
uma forma geral, as zonas submetidas a uma menor taxa de arrefecimento, aquelas em contacto com
insertos a temperaturas mais elevadas, apresentaram maiores valores de turbidez, indicando um maior

grau de cristalizacao.
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Comparando os insertos de aco e aluminio, verificou-se que o aluminio proporcionou, em média,
menores valores de turbidez nas amostras. Esta diferenca esta relacionada com a maior condutividade
térmica do aluminio, que promove uma transferéncia de calor mais eficiente e um arrefecimento mais
rapido, resultando numa menor cristalizacao e, consequentemente, numa maior transparéncia das
amostras.

Ainfluéncia da espessura dos provetes também foi significativa. Observou-se que os provetes com 2 mm
de espessura apresentaram, em geral, maiores valores de turbidez em comparacdo com os de 1 mm.
Esta diferenca pode ser atribuida ao maior tempo necessario para o arrefecimento de provetes mais
espessos, permitindo um crescimento mais prolongado das esferulites e, portanto, um maior grau de
cristalizacdo. Contudo, a maior diferenca de turbidez foi registada para a espessura de 1 mm na
configuracdo com o inserto central em aco a 90 °C.

Na tabela abaixo encontra-se a diferenca de turbidez média para cada condicéo injetada.

Tabela 7 - Diferenca média de turbidez, considerando apenas a maior diferenca para cada condicdo

MATERIAL ESPESSURA CONFIGURACAO MEIO DE DIFERENCA DE
DO INSERTO DO INSERTO ARREFECIEMNTO TURBIDEZ MEDIA
Agua 6,7
90-30-90
Ar 7,3
1Imm )
Agua 17,32
30-90-30
Ar 16,98
ACO :
Agua 9,97
90-30-90
Ar 10,16
2mm )
Agua 12,07
30-90-30
Ar 11,84
Agua 8,62
90-30-90
Ar 9,89
Imm )
Agua 13,69
30-90-30
i Ar 13,17
ALUMINIO )
Agua 8,57
90-30-90
Ar 8,13
2mm }
Agua 15,97
30-90-30
Ar 14,76
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Outro aspeto relevante é a comparacao entre os dois meios de arrefecimento utilizados: agua e ar. No
geral, os dois tipos de arrefecimento demonstraram um desempenho idéntico, visivel em todos os
graficos, observando-se valores idénticos para todas as condicdes de injecao.

No que toca as configuracdes de temperatura dos insertos, conclui-se que as configuracdes com o inserto
central a 90 °C proporcionaram as maiores diferencas de turbidez registadas em todos os provetes
injetados. Isto deve-se ao facto de haver uma menor uniformizacdo da temperatura nas configuracoes
em que ha apenas uma fonte de calor mais elevada, ou seja, 30-90-30.

Em alguns casos notou-se também uma tendéncia para a zona direita do provete apresentar valores de
turbidez ligeiramente inferiores a zona esquerda. Isto deve-se ao facto da zona direita estar mais afastada
do ponto de injecéo e pelo que o fundido arrefece mais até a encher, levando a um arrefecimento mais
rapido.

Feita a analise dos resultados, decidiu-se avancar com quatro condicdes especificas (salientadas na
tabela 5) para uma caracterizacdo mais detalhada. Escolheram-se os provetes que foram injetados com
insertos de aco com 1 mm de espessura e arrefecidos a ar em ambas as configuracdes de temperatura,
assim como 0s provetes com insertos de aluminio com 2 mm de espessura, também arrefecidos a ar
em ambas as configuracdes. Optou-se por estas condicdes porque, para cada material de inserto, foi na
espessura escolhida que se observaram as maiores diferencas de turbidez entre as zonas dos provetes.
Além disso, selecionou-se o arrefecimento a ar porque ¢ o método mais amplamente utilizado na
industria, sendo, portanto, o0 mais relevante para este estudo.

As amostras injetadas foram posicionadas em frente a um texto impresso, a distanciasentre 0 e 2 cm e
foram capturadas fotografias destas experiéncias com as condicdes previamente destacadas (observar
tabela 5). Na Figura 21 estao apresentadas as condicdes que revelaram os resultados mais notérios, as
restantes encontram-se no anexo B. Esta abordagem permite o estudo do efeito das condicdes de

processamento e da distancia no efeito ético final.
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Figura 21 - Efeito do valor de turbidez no desempenho dtico dos provetes injetados
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Numa primeira analise, com a amostra pousada diretamente sobre o texto, verifica-se em todas as
condicoes fotografadas que nao se evidenciam diferencas oticas significativas entre as zonas dos
provetes. Contudo, a medida que a distancia entre a amostra e o texto aumenta, a nitidez do texto através
dos provetes diminui progressivamente. Nos dois casos apresentados na Figura 21, é percetivel uma
diferenca na turbidez entre as zonas dos provetes, que se traduz em distintos niveis de nitidez do texto.
Este efeito torna-se mais pronunciado para distancias provete-texto de 10 mm ou superiores, sendo que,
para 0s 20 mm, a perda de nitidez geral do texto é consideravel. Assim, pode concluir-se que, para a
espessura de 2 mm e com o inserto central de aluminio, sdo visiveis efeitos praticos em ambas as
combinacdes de temperatura testadas. No entanto, este fendmeno nao se verifica nos provetes
produzidos com o inserto central em aco, sugerindo que a condutividade térmica do material do inserto

e a espessura do mesmo desempenham um papel determinante na variacao o6tica observada.

DSC

Para os ensaios de DSC e microscopia o6tica as amostras foram preparadas e identificadas da seguinte

forma:
e Provete A: Aco/ 1mm / Ar / 30-90-30

PP_A_c (zona centro);

PP_A_d (zona direita).
e Provete B: Aco/ 1mm / Ar /90-30-90

PP_B_c (zona centro);

PP_B_e (zona esquerda).
e Provete C: Aluminio / 2mm / Ar / 30-90-30

PP_C_c (zona centro);

PP_C_e (zona esquerda).
e Provete D: Aluminio / 2mm / Ar/ 90-30-90

PP_D_c (centro);
PP_D_d (direita).
Os gréficos da analise de DSC obtida dos provetes A, B, C e D (figura 22) permitiu determinar os
respetivos graus de cristalizacao, que fornecem informacdes cruciais sobre como as condicdes de

processamento influenciam a estrutura cristalina do material. Os valores de cristalinidade de cada uma
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das oito amostras foram calculados utilizando a area dos picos exotérmicos extraidos das curvas dos

respetivos ensaios de cada amostra e apresentados na tabela 8.

DSC (provetes A e B)

1,8
16
14
— —PP_Ac
212
= —FPP_Ad
E
3 08 —FPPBC
(=)
06 ——FPP_B_e
0,4
0,2
0
0 50 100 150 200
Temperatura (°C)
(a)
DSC (provetes C e D)
1,8
16
14
12 —PPCc
20
= 1 ——PPCe
rg_ L
E
o 08 —FPP D
(73]
(]
06 ——PP_D_d
0,4
0,2

0 50 100 150 200

Temperatura (°C)

(b)

Figura 22 - Curvas de DSC dos provetes selecionados. (a) Provetes A e B; (b) Provetes B e C.

47



Tabela 8 - Grau de cristalinidade das amostras e respetiva diferenca entre provetes

AREADO PICODE  GRAU DE DIFERENCA DE
AMOSTRA )
FUSAO (J/G) CRISTALINIDADE (%) CRISTALINIDADE (%)
PP_A_c 90,28 43,61
0,25
PP_A_d 89,75 43,36
PP_B_c 78,63 37,99
0,25
PP_B_e 79,16 38,24
PP_C_c 76,72 37,06
411
PP_C_e 68,21 32,95
PP_D_c 76,24 36,82
2,65
PP_D_d 70,71 34,17

Pela observacéo dos resultados apresentados na tabela, podemos concluir que os graus de cristalinidade
foram consistentemente mais elevados nas amostras produzidas com os insertos de aco em comparacao
com os de aluminio. Este resultado alinha-se com o que foi constatado anteriormente atendendo ao
arrefecimento mais eficaz promovido pelo aluminio, que resulta em amostras com menores graus de
cristalizacéo. No entanto, nos provetes produzidos com insertos de aluminio, apesar dos valores do grau
de cristalizacdo serem mais baixos, observou-se uma maior diferenca de cristalizacdo entre as zonas
analisadas.

Este facto é particularmente relevante, pois esta diretamente relacionado com as variacdes de turbidez
observadas anteriormente. Os provetes C e D (aluminio), que exibiram as maiores diferencas de
cristalinidade, coincidiram com aqueles que apresentaram as maiores diferencas de turbidez, no entanto,
para os provetes A e B (aco), nos quais se registaram valores de diferencas de turbidez semelhantes, a
diferenca no grau de cristalinidade foi bem mais reduzida. A diferenca de cristalinidade ndo se traduz
diretamente numa diferenca de turbidez, uma vez que esta depende nao apenas do grau de
cristalinidade, mas também de fatores como o tamanho, a distribuicao e a orientacéo das esferulites,
que influenciam a passagem da luz. Assim, mesmo com diferencas menores de cristalinidade, outros

fatores estruturais podem justificar este fenémeno.
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Microscopia

A microscopia de luz polarizada foi o método utilizado para avaliar as alteracdes morfolégicas induzidas
nos provetes, tanto pelo processamento como pelo meio de arrefecimento. Esta analise pretende
caracterizar a estrutura interna dos provetes de modo a compreender os resultados obtidos nos ensaios

de turbidez. Para efeitos de analise de resultados foram selecionadas e abordadas as imagens que se
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Figura 23 - Imagens obtidas por microscopia de luz polarizada. (a) PP_B_e Ampliacdo. 10x; (b) PP_D_c Ampliacao. 4x; (c)
PP_B_c Ampliacéo: 4x; (d) PP_D_c Ampliacdo. 40x. Nota. 1- casca orientada, 2- sobre-casca, 3- zona de esferulites bem
desenvolvidas, 4- marcas promovidas pelo micrétomo.

As imagens evidenciam diferentes zonas estruturais dentro dos provetes, que refletem as dinamicas de
arrefecimento e fluxo do material durante a moldacéao por injecao.

Nas regides externas dos provetes, observa-se uma casca orientada (1), uma camada fina onde a
orientacao molecular é mais pronunciada devido as elevadas taxas de corte desenvolvidas junto a parede
das cavidades moldantes durante a injecao, e ao arrefecimento mais rapido nesta mesma zona. Logo

apos esta camada, a sobre-casca (2) surge como uma regido de transicdo, onde o arrefecimento menos
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abrupto permite o inicio do desenvolvimento de esferulites, embora ainda limitado pela proximidade a
superficie do molde. No "nucleo" dos provetes, ¢ visivel uma zona de maior desenvolvimento de
esferulites (3), onde as condicdes sao mais favoraveis a um arrefecimento mais lento. Este
arrefecimento gradual promove o crescimento de esferulites maiores e mais definidas, resultando numa
estrutura mais densa e cristalina. A partir destas observacdes, fica evidente que as diferentes taxas de
arrefecimento e orientacdes induzidas durante o processo de injecao originam camadas bem distintas
dentro do material. Espera-se que essas camadas apresentem indices de refracdo diferentes, desviando
a propagacao da luz ao atravessar os provetes. Quanto maior for o nimero de camadas desenvolvidas,
mais vezes a luz é refratada, promovendo um aumento da turbidez.

Por fim, observam-se algumas marcas nas zonas exteriores das amostras, sendo essas, marcas
promovidas pelo micrétomo (4) no momento de preparacao das amostras. Embora estas sejam

visiveis na periferia das amostras, nao interferem na observacao e caracterizacao das camadas internas.

6. CONCLUSOES E SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

Neste projeto foi explorada a viabilidade da producao de componentes monomaterial com gradiente de
transparéncia através do processo de moldacédo por injecdo, com foco no Polipropileno (PP). Através da
utilizacdo de um molde prototipo capaz de gerar gradientes térmicos durante o processo de injecéo, foi
possivel induzir variacdes de cristalinidade nas pecas produzidas, resultando em pecas com variacoes
de opacidade entre diferentes zonas.

0 trabalho experimental iniciou-se pela calibracdo da camara térmica. Este processo foi bem-sucedido,
com o grafico de dispersao das temperaturas medidas a evidenciar consisténcia nas medicdes realizadas
nos intervalos relevantes para o estudo. Esta etapa permitiu avancar para a calibracao térmica do molde.
Durante essa fase, cujo objetivo foi verificar a eficacia do sistema de controlo térmico, todas os valores
de temperatura definidos apresentaram resultados praticos semelhantes. Apesar das ligeiras variacoes
observadas, com a diferenca maxima de 6,3 °C (para a temperatura de 60 °C), que eram expectaveis
devido a inevitavel transferéncia de calor entre insertos e zonas vizinhas, o sistema demonstrou ser
confiavel.

O material selecionado para a fase de injecao foi o DR7037.01 (polipropileno copolimero), por apresentar
a gama mais ampla de variacao de turbidez em comparacao com as outras opcoes de polipropileno

consideradas no projeto.
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Alguns parametros de injecdo variaram conforme a espessura dos provetes (1 mm e 2 mm). A
configuracdo dos insertos, o esquema de arrefecimento, as temperaturas e os meios de arrefecimento
fora do molde (ar e agua) foram combinados em diversas condicdes para maximizar o gradiente de
transparéncia.
Durante a producao de provetes, a monitorizacao das temperaturas dos insertos revelou oscilaces,
especialmente nas configuracdes com inserto central de aluminio onde, para a espessura de 1Imm foi
registada uma temperatura de 72,92 °C, significativamente acima dos 30 °C definidos como ideais. Este
fendbmeno pode ser atribuido a elevada condutividade térmica do aluminio, que facilita o arrefecimento
dos provetes.
A monitorizacao da temperatura dos provetes apos a sua retirada do molde indicou uma taxa de
arrefecimento no molde mais elevada no caso dos insertos de aluminio. A elevada condutividade do
material permitiu que os provetes saissem do molde a temperaturas mais baixas do que aqueles
arrefecidos com insertos de aco, mesmo para espessuras superiores. Esta fase do arrefecimento fora do
molde pode ter uma grande influéncia na cristalinidade e turbidez dos provetes dado que o tempo que
estes demoram a arrefecer é bastante significativo e pode ser um fator determinante no desenvolvimento
da estrutura cristalina.
Nos ensaios de turbidez, provetes produzidos com insertos de aluminio apresentaram, em média,
menores valores de turbidez, devido aos menores valores do grau de cristalinidade provocados por uma
elevada taxa de arrefecimento. A espessura dos provetes também influenciou os resultados, com
provetes mais espessos a apresentarem valores superiores de turbidez, uma vez que o arrefecimento
mais lento favorece o desenvolvimento das esferulites. A maior diferenca de turbidez foi registada em
provetes de 1 mm com inserto central de aco a 90 °C. Os diferentes meios de arrefecimento nao
demonstraram diferencas significativas nos resultados, pelo que foram selecionadas quatro condicdes
para avancar numa caracterizacdo detalhada:

e Aco (ar): Imm -90-30-90 e 30-90-30;

e Aluminio (ar): 2mm - 90-30-90 e 30-90-30.
Os ensaios de DSC permitiram calcular os graus de cristalizacao das diferentes zonas dos provetes
analisados. Os resultados revelam que os provetes fabricados com insertos de aluminio apresentam
variacbes mais acentuadas no grau de cristalinidade entre as zonas medidas, enquanto nos provetes
produzidos com insertos de aco, as diferencas de cristalinidade sdo minimas.
A analise microscopica revelou zonas de maior desenvolvimento da estrutura cristalina, com camadas

distintas dentro dos provetes, resultantes das diferentes taxas de arrefecimento e orientacdes induzidas
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durante o processo de injecdo. Estas camadas apresentam indices de refracao variados, influenciando a
propagacao da luz através dos provetes.

Futuramente seria interessante explorar novas formas de isolamento dos insertos de forma a diminuir a
transferéncia de calor entre os mesmos e até mesmo explorar outras opcdes de materiais para os
mesmos de modo a otimizar a diferenca de turbidez nos provetes. A implementacdo de modelacao
computacional poderia também ser uma técnica vantajosa na otimizacdo das condicbes de injecéao,
ajudando a prever a distribuicdo da temperatura e cristalinidade dos provetes. Por fim, seria relevante o
aprofundamento do estudo do arrefecimento fora do molde, uma vez que este representa a maior parte

do arrefecimento dos provetes.
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ANEX0S

Anexo A - Temperaturas registadas pelos instrumentos na calibracao da

camara térmica

Tabela 9 - Temperaturas registadas pelos instrumentos na calibracdo da camara térmica (2° ensaio)

T_embutido (°C) T_placa (°C) T_fita (°C) T_camara (°C)
28,3 29,4 28,4 30,3
29,5 30,5 29,5 30,8
38,2 38,9 37,1 37,9
44,1 44,8 43,2 43,7
51,0 51,8 47,8 48,7
57,5 57,7 56,8 57,4
63,7 64,2 62,2 63,4
71,8 71,9 70,6 70,6
76,9 77,3 75,2 76,2
85,5 86,1 84,7 85,8
92,1 92,6 91,1 92,4
99,5 100,2 98,6 102
104,3 104,4 102,9 107
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Tabela 10 - Temperaturas registadas pelos instrumentos na calibracdo da cémara térmica (3° ensaio)

T_embutido (°C) T_placa (°C) T_fita (°C) T_camara (°C)
30,1 31,2 29,2 31,7
36,4 37,3 36,2 37,9
42,2 43,4 41,2 421
47,0 47,9 46,2 491
57,3 58,1 56,4 58,9
66,7 67,6 65,3 69,3
74,1 74,8 73,1 75,9
82,0 82,9 81,4 82,4
90,8 91,7 88,6 92,3
99,2 99,7 97,4 102
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Anexo B - Efeito da turbidez no desempenho ético dos provetes
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Figura 24 - Efeifo da turbidez no desempenho dtico dos provetes: Aco/ Imm | 30-90-30
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Anexo C - Curvas de DSC

DSC /(mW/mg)
| exo
157
1.0 12
0.54 Complex Peak:
Area: 90.28 Jig
Peak™: 148.4 °C
Onset: 136.1°C
0 0 ] End: 1575°C
.05 4
PP_A ¢
101 —— bsc
.1 5 4
40 60 80 100 120 140 160 180 200

Temperature /°C

Main  2024-12-02 13:03 User: W7

Instrument : NETZSCH DSC 200F3 240-20-0924-L File : C:\UsersWW7\3D Objects\DEP\Alunos\Rui Dias\PP_A_c.ngb-sd5

Project : Sample : PP_A ¢ 5219mg Range : 30/10.0(K/min)f 200 Atmosphere :

Identity: PP_Ac Reference : Sample car/TC : DSC 200F3 t-sensor /E | Corr/m. range : 000/5000 pV
Dateftime : 02-12-2024 10:23:03 | Material : Modeftype of meas. : DSG/ Sample

Laboratory : Com/temp.cal : / Calibragao Temperatura 10 °C_min_14_04.ngb-td5 | Segments : 24

Operator : Sens.file : Calibracgo Entalpia 10 °C min 14 04.ngb-ed5 Crucible : Pan Al, pierced lid

Figura 26 - Primeira curva endotérmica para amostra PP_A_c

DSC /(mW/mg)
201 | exo
1.5
1.0 " , e

Complex Peak:
0.5 Area: 89.75 Jig
Peak*: 149.8 °C
Onset: 137.6°C

End: 158.4°C
0.0
-0.54
-1.0 1 PP A d
DsC
-1.54
2.0
40 60 80 100 120 140 160 180 200
Temperature /°C
Main  2024-12-02 13:05  User: W7
Instrument : NETZSCH DSC 200F3 240-20-0924-L File : C:\Users\W7\3D Objects\DEP\Alunos\Rui Dias\PP_A_d.ngb-sd5 Remark : PHA
Project : Sample : PP_A_d, 5.585mg Range : 30/10.0(K/min)/ 200 Atmosphere :
PP_A_d Reference : Sample car./TC : DSC 200F3 t-sensor /E | Corrfm. range : 000/5000 pV

Date/time :  02-12-2024 11:14:45  Material : Modeftype of meas. : DSC / Sample
Laboratory : Corrjtemp.cal : / Calibragao Temperatura 10 “C_min_14_04.ngb-td5 |Segments :
Operator : Sens.file : Calibragao Entalpia 10 °C_min_14_04.ngb-ed5 Crucible : Pan Al, pierced lid

Figura 27 - Primeira curva endotérmica para amostra PP_A_d
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DSC /(mW/mg)
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Complex Peak:
Area:  78.63 Jiy
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Temperature /°C
Main 2024-12-0213:22  User: W7
Instrument : NETZSCH DSC 200F3 240-20-0924-L File : C:\Users\W7\3D Objects\DEP\Alunosi\Rui Dias\PP_B_c.ngb-sd5 Remark : PHA
Project : Sample - PP_B_c, 5810 mg Range - 30/10.0(Kimin)/ 200 Atmosphere :
Identity : PP_B_c Reference : Sample car/TC : DSC 200F3 t-sensor /E | Corr/m. range : 000/5000 pV
Dateltime :  02-12-2024 12:45:33 | Material = Mode/type of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : Corr./temp.cal : [ Calibragao Temperatura 10 °C_min_14_04.ngb-td5 |Segments : 2/4
Operator : Sens file : Calibraco Entalpia 10 °C min 14 04.nab-ed5 Crucible : Pan Al pierced lid

DSC /(mW/mg)

Figura 28 - Primeira curva endotérmica para amostra PP_B_c
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Area:  79.16 Jig
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End: 157.9°C
0.0 1
-0.51
-1.01
PP B e
—— DsC
-1.54
-2.01
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Temperature /°C
Main  2024-12-02 13:07 User: W7
Instrument : NETZSCH DSC 200F3 240-20-0924-L File : C:\Users\W7\3D Objects\DEP\Alunos\Rui Dias\PP_B_e.ngb-sd5 Remark : PHA
Project : Sample : PP_B_e, 5.589 mg Range : 30/10.0(K/min)/ 200 Atmosphere :
Identity : PP_B e Reference : Sample car/TC : DSC 200F3 t-sensor/ E | Corr/m. range : 000/5000 pV
Dateftime :  02-12-2024 11:57:57  Material : Mode/type of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : Corr./temp.cal : /Calibragao Temperatura 10 °C_min_14_04.ngb-td5 |Segments : 2i4
Operator : Sens file : Calibragan Entalpia 10 °C_min_14_04 ngh-ad5 Crucible : Pan Al, piercad lid

Figura 29 - Primeira curva endotérmica para amostra PP_B_e
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DSC /(mW/mg)
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Laboratory : Cor.ftemp.cal :
Operator: BU Sens.file :

pha 330 5 %, 4.318 mg Range : 30/10.0(K/min)/ 200 Atmosphere :
Sample carJ/TC : DSC 200F3 t-sensor /E | Corr/m. range : 000/5000 pV
P12 Mode/type of meas. : DSC/ Sample
| Calibragéo Temperatura 10 °G_min_14_04.ngb-td5 |Segments : 214
Calibragao Entalpia 10 °C_min_14_04.ngb-edS Crucible : Pan Al, pierced lid

Figura 30 - Primeira curva endotérmica para amostra PP_C_c
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Identity : PP_C_e Reference : Sample car/TC : DSC 200F3 t-sensor / E | Corr/m. range : 000/5000 pV
Date/time :  23-07-2024 11:12:35  Material : P12 Modeitype of meas. : DSC / Sample
Laboratory : Corr.ftemp.cal : /Calibragao Temperatura 10 °C_min_14_04.ngb-td5 |Segments : 214
Operator: BU Sens.file : Calibragdo Entalpia 10 °C_min_14_04.ngb-ed5 Crucible : Pan Al, pierced lid

Figura 31 - Primeira curva endotérmica para amostra PP_C_e
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Complex Peak:
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Peak*: 150.2 °C
Onset: 139.7 °C

0.01 End: 156.4°C
_05 4
-1.01 pha 330 5 %
— DsC
_1 5 i
_20 4
40 60 80 100 120 140 160 180 200

Temperature /°C

Main  2024-12-02 13:11  User: W7

Instrument : NETZSCH DSC 200F3 240-20-0924-L File : C:\Users\W7\3D Objects\DEP'Aluncs\Rui Dias\PP_D_c.ngb-sd5

Project : Sample : pha 330 5 %, 4.646 mg Range : 30/10.0(K/min)/ 200 Atmosphere :

Identity : PP Dc Reference : Sample car./TC : DSC 200F3 t-sensor/E | Corrim. range : 000/5000 pV
Date/time :  23-07-2024 12:46:03  Material : P12 Modeitype of meas. : DSC/ Sample

Laboratory : Corr.Jtemp.cal : / Calibragdo Temperatura 10 °C_min_14_04.ngb-td5 |Segments : 2i4

Operator:  BU Sens file : Calibragao Entalpia 10 °C_min 14 04.ngb-ed5 Crucible : Pan Al pierced lid

Figura 32 - Primeira curva endotérmica para amostra PP_D_c
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Complex Peak:
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40 60 80 100 120 140 160 180 200
Temperature /°C
Main  2024-12-02 1311  User: W7
Instrument : NETZSCH DSC 200F3 240-20-0924-L File : C:\Users\W7\3D Objects\DEP\Alunos\Rui Dias\PP_D_d.ngb-sd5
Project : Sample : pha 330 5 %, 5.295 mg Range : 30/10.0(K/min)/ 200 Atmosphere :
Identity : PP D d Reference : Sample car./TC : DSC 200F3 t-sensor / E | Corr/m. range : 000/5000 pV
Dateftime :  23-07-2024 13:26:01  Material : P12 Modeitype of meas. : DSC/ Sample
Laboratory : Corr./temp.cal : / Calibragdo Temperatura 10 °C_min_14_04.ngb-td5 |Segments : 2/4
Operator: BU Sens.file : Calibragao Entalpia 10 °C_min_14_04.ngb-ed5 Crucible : Pan Al, pierced lid

Figura 33 - Primeira curva endotérmica para amostra PP_D_d
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Anexo D - Graficos da variacao de temperatura dos insertos (PRIAMUS)
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Figura 34 - Temperatura média de T1 e T2 durante os ciclos de injecdo (Aco/ 1mm | 90-30-90)
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Figura 35 - Temperatura média de T1 e T2 durante os ciclos de injecdo (Aluminio | 2mm | 90-30-90)
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Figura 36 - Temperatura média de T1 e T2 durante os ciclos de injecao (Aluminio | 2mm | 30-90-30)
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Figura 37 - Temperatura média de T1 e T2 durante os ciclos de injegdo (Ago/Z2mm | 90-30-90)
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Figura 38 - Temperatura média de T1 e T2 durante os ciclos de injecdo (Aco/2mm | 30-90-30)
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Figura 39 - Temperatura média de T1 e T2 durante os ciclos de injecdo (Aluminio | 1mm | 90-30-90)
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Figura 40 - Temperatura média de T1 e T2 durante os ciclos de injecdo (Aluminio | 1mm | 30-90-30)
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