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RESUMO: Este trabalho teve como objetivo avaliar a cristalinidade
induzida por deformagéo plastica no policarbonato submetido ao
ensaio de tragdo a temperatura ambiente. Polimeros cristalinos e
semicristalinos possuem aumento da cristalinidade quando sub-
metidos a um processo de deformagédo a frio [1]. Os polimeros
amorfos também podem apresentar tal comportamento, visto que
o alinhamento das cadeias moleculares podem gerar ligagbes
secundarias entre elas produzindo cristalinidade no material [2].
Ensaios de difracdo de raios-x e calorimetria diferencial de varre-
dura foram utilizados para avaliar o grau de cristalinidade do poli-
carbonato antes e ap6s o ensaio de traggdo. Os resultados demon-
stram que apesar do estiramento a frio no policarbonato produzir
estiramento e alinhamento das cadeias macromoleculares, isto ndo
induziu a cristalinidade do material.

PALAVRAS-CHAVE: Policarbonato. Polimero amorfo. Cristalini-
dade. Deformagéo a frio. Ensaio de tragéo.

ABSTRACT: This work aimed to evaluate the crystallinity of the
polycarbonate when it is subjected to the tensile test at room tem-
perature. Generally, crystalline and semicrystalline polymers have
increased crystallinity when subjected to a cold deformation pro-
cess. However, amorphous polymers may also exhibit such behav-
ior, since the alignment of the chains allows the secondary interac-
tions to generate a possible crystallinity in the material. In order to
evaluate the crystallinity, tensile tests were carried out, followed by
physical-chemical analyzes of XRD and DSC in different samples.
It has been shown in this work that the cold stretch in amorphous
polycarbonate does not produce crystallinity.
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1. INTRODUCAO

Os termoplasticos s@o considerados a maior classe de
polimeros de engenharia [3]. Dentre eles, destaca-se o poli-
carbonato (PC), que ¢ um material com excelentes proprie-
dades, das quais, podemos destacar: a alta temperatura de
transigdo vitrea - Tg (150°C); excelente transparéncia Optica
(alto indice de refragdo devido ao alto nimero de anéis aro-
maticos); alta estabilidade térmica (podendo manter sua for-
ma por horas, em temperaturas de ordem de 310°C); baixa
solubilidade em alguns meios (insoluvel em agua, alcoois,
acidos organicos, hidrocarbonetos, e outros); excelente resis-
téncia ao impacto e boa processabilidade [4-6].

Devido a esta versatilidade das propriedades, o PC ¢ um
dos polimeros com maior produgdo industrial. Sua aplicacdo
vai desde a industria automotiva, eletronica, elétrica, aeroes-
pacial até a bélica (confec¢@o de blindagens) [6].

Dentre os policarbonatos, o policarbonato de bisfenol-
-A (BAPC) ¢ o mais utilizado como material de engenharia.
Este ¢ comumente produzido por policondensagdo do fosfo-
génio com o Bisfenol-A (4,4-dihidroxidifenil-2,2-propano),
gerando residuos altamente téxicos ao ambiente [6]. A sin-
tese do BAPC através da trans-esterificagdo do Bisfenol-A e
do difenil carbonato retira a toxidade do material, entretanto
dificulta a producdo deste material com alto peso molecular
[7-8].

Em geral, o BAPC ¢ amorfo, podendo gerar alguma cris-
talizacdo por processos térmicos a elevadas temperaturas,
por tratamentos com solventes, por estiramento de fibras e
filmes, além de misturas com plastificantes e outros polime-
ros [4].

A cristalizagdo por estiramento produz um material ani-
sotropico devido ao alinhamento de suas cadeias na direcao
de aplicag@o da carga, fazendo com que as liga¢des cova-
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Figura 1. Estiramento a frio de um polimero linear [1].

lentes, na direcdo de carregamento, aumentem drasticamente
[3]. Este processo de estiramento pode ser observado na Fig.
1, onde nota-se que as cadeias inicialmente emaranhadas
(sem aplicagdo da carga) se desenrolam com a aplicagdo da
carga, endireitando-se ¢ alinhando-se na dire¢do do carrega-
mento. Esse processo € inicialmente localizado, produzin-
do uma estricgdo no corpo de prova, seguido da propagacéo
desta estricgdo pelo corpo de prova até que todo o material
esteja com suas cadeias estiradas e alinhadas ao eixo de apli-
cacdo da carga. Em seguida observa-se a fratura da amostra
com um pequeno aumento da tensdo.

O processo de alinhamento das cadeias moleculares no
polimero estirado, por si s6 ndo representa uma tendéncia
a promover liga¢des secundarias entre as mesmas, isto &,

RMCT VOL.34 N°3 2017



o surgimento de dominios cristalinos no material deforma-
do. Todavia, ¢ possivel que a aproximacao destas cadeias
quando alinhadas gere liga¢des secundarias nas mesmas, de-
pendendo da distancia média entre estas cadeias e a posi¢do
relativa entre elas [3].

O presente estudo sugere analisar a cristalinidade induzida do
BAPC quando deformado a frio por meio do ensaio de tragao.

2. MATERIAIS E METODOS

O BAPC utilizado neste estudo foi adquirido no comér-
cio. Os corpos de prova (CPs) para o ensaio de tragdo foram
preparados conforme a norma ASTM D638-14, por meio de
usinagem mecénica, em uma fresa de marca Roland, modelo
EGX-350. O ensaio de tragdo foi realizado no Centro Tec-
nolégico do Exército (CTEx) em uma maquina de ensaios
universal da marca Instron, modelo 5969, a temperatura
ambiente e em uma velocidade de ensaio de 5 m/s.

2.1. Ensaio de tracao

Foram ensaiados trés (3) corpos de provas, tal que: o CP
1 foi ensaiado até a fratura; o CP 2 ¢ o CP 3 foram ensaiados
com o objetivo de produzir 90% e 5% do alongamento total
ocorrido no corpo de prova CP1.

As regides onde foram retiradas as amostras para o
ensaio de difragdo de raios-x (DRX) e de calorimetria di-
ferencial de varredura (DSC) estdo apresentadas na Fi-
gura 5. Estas amostras foram comparadas com a amos-
tra do material como recebido (sem deformacdo pléstica).

a) b) c) d)

Figura 5. Amostras de BAPC apods ensaio de tragéo; as mar-
cagdes indicam o local onde foram retiradas as amostras
para DRX e DSC.

2.2 Ensaios fisico-quimicos

A avaliagdo da cristalinidade induzida por deformagao
plastica foi realizada através da difracdo de raios-x e por
calorimetria diferencial de varredura, nas amostras retiradas
de diferentes regides dos corpos de prova de tragdo, como
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apresentado na Fig. 5.

As andlises de DRX foram realizadas no laboratorio de di-
fragdo de raios- X do Instituto Militar de Engenharia, em um
difratometro da marca PANanalytical, modelo X’Pert PRO-
-MRD, usando um tubo de cobalto, submetido a uma tensdo de
40kV a uma corrente de 45mA. O posicionamento da amostra
foi realizado por regulagem manual. Os dados das analises fo-
ram extraidos pelo software: X Pert Data collector.

As analises de DSC foram realizadas conforme a norma
ASTM D3417, em um equipamento da marca Netzsch, mo-
delo DSC 404 F1 Pegasus, calibrado com indio e acoplado
a um sistema computadorizado de analise. Foram retiradas
amostras de cada corpo de prova de tragdo na regido defor-
mada plasticamente, com massa variando entre 0,5 ¢ 0,8 mg
e colocadas em cadinhos de aluminio para serem aquecidas e
resfriadas em uma taxa de 10°C/min. Foram realizadas duas
varreduras em uma faixa de temperatura de 25°C a 350°C,
sob fluxo de 20 ml/min de nitrogénio.

3. RESuLTADOS

3.1 Analises fisico-quimicas

A Fig. 3 apresenta os espectros das analises de DRX e a
Fig. 4 mostra as curvas de DSC para cada condig@o. Obser-
va-se nos espectros de DRX, picos caracteristicos do por-
ta amostra, bem como os halos amorfos caracteristicos de
materiais amorfos, tanto nas amostras nao deformadas como
deformadas, indicando que a deformacgao plastica ndo indu-
ziu cristalinidade no material deformado. No ensaio de DSC
ndo foi observado os picos de fusdo do BAPC na primeira e
segunda curva de aquecimento, confirmando assim os resul-
tados do ensaio de DRX, isto ¢, a deformacdo plastica ndo
induziu cristalinidade no material.
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Figura 4. DSC das amostras de BAPC antes e apds estiramento
a frio. a) primeira curva de aquecimento; b) segunda curva de
aquecimento.

4. CONCLUSOES

Os resultados dos ensaios de difragdo de raios-x e ca-
lorimetria diferencial de varredura em amostras da regido
deformada plasticamente no ensaio de tragdo, ndao apresen-
taram evidencia do surgimento de cristalinidade, apesar do
estiramento e aparente alinhamento das cadeias macromole-

28 REVISTA MILITAR DE CIENCIA E TECNOLOGIA

culares. Este aparente alinhamento e estiramento das cadeias
macromoleculares ndo foi o suficiente para produzir ligagdes
secundarias entre as mesmas, isto ¢ dominios cristalinos.
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