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Resumo

A indastria de transformacdo de material plastico contribui de forma relevante para o
desenvolvimento da economia mundial.

Com o objetivo de desenvolvimento dessa industria, a empresa Pentaplast S. A., situada em
Agua Longa, Santo Tirso, desenvolve a concecéo de novos produtos para novas aplicacdes.
Esta empresa para continuar na posicdo de destaque que possui, tem que conduzir a sua
existéncia na melhoria continua e atualizacao fase ao mercado.

Na industria termoformadora existe uma procura constante de novos materiais, visto ser um
mercado muito competitivo. Neste contexto, o presente trabalho tem como objetivo
desenvolver um filme plastico com o aspeto de papel para a industria termoformadora,

criando desta forma um impacto no consumidor para a preocupagdo ambiental.

De forma a encontrar solugbes para o problema mencionado, conduziu-se ao estudo e
desenvolvimento de um novo produto — Paper Like, sendo este, um produto reciclavel e
adotado as necessidades da termoformacédo. Para isso, desenvolveu-se o projeto utilizando
0 processo de termolaminacdo, com a adigdo de um aditivo na camada externa, permitindo
incorporar ao filme plastico, o aspeto e textura de papel.

Foram testados, separadamente, dois aditivos, X e Y, base PET e PE, respetivamente, com
diferentes percentagens de incorporacdo. O aditivo X foi desenvolvido especialmente para
este projeto, tendo como base politereftalato de etileno, no entanto com a sua incorporagao

nao se obteve os resultados esperados, somente dava um aspeto mate ao filme extrudidos.

O aditivo Y, ja existe no mercado mas nunca utilizado em extrusao plana, tem como base
polietileno e a sua incorporagéo permitiu obter um filme com aspeto de papel, comprovando-
se a sua compatibilidade com pigmentos, os quais dao diversas cores aos filmes, permitindo
assim competir com os filmes tradicionais. Infelizmente a termolaminacdo do filme com o

aditivo Y néo foi possivel, o que inviabiliza a selagem da embalagem.

Palavras-chave: Plastico, Industria Termoformadora, Desenvolvimento, Extrusdo, Termolaminagem, aditivo,

Paper Like
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Abstract

The manufacturing plastic’s industry contributes significantly to the development of the world
economy.

With the purpose of developing this industry, the company Pentaplast S.A, located in Agua
Longa, Santo Tirso, develops new products for new applications. This company to continuing
on a prominent position, that has lead it’s existence on continuous improvement and
updating market’s stage.

In the thermoforming industry there is a constant demand for new materials as it’s a very
competitive market. In this context, this study’s aim is to development for the thermoforming
industry a plastic film with the appearance of paper, thereby creating an impact on the

consumer concerning environement.

In order to find solutions for the demand decribe above, was developed a new product —
Paper Like — which is a recyclable product and adopted to thermoforming’s needs. For this
project, it was used a thermo-lamination process and the addition of an additive in the outer
layer, which allows an appearance and texture of paper in plastic film.

It was tested two additives, X and Y, base PET and PE, respectively, tested with different
percentages of incorporation.

The additive X was developed specially for this project and has a composition of ethylene
terephthalate, however with it is incorporation has not the expeted results, due the fact it only

turns the extruded film with a matte appearance.

The additive Y exists already in the marked but it was never been used in flat extusion, it has
polyethylene composition and with it’s incorporation it was possible to obtain a film with the
appearance of paper, it was also verify it is compatibility with pigments, which give different
colors to the films, allowing to compete with the traditional films. Unfortunately, the film’s
thermolamination with the aditive Y was not workable, therefore it was not possible the

sealing of the package.

Keywords: Plastic, Thermoforming Industry, Development, Extrusion, Thermo-lamination, additive, Paper Like
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1 Introducao

“Uma nagao, em qualquer periodo, é trés coisas: a primeira € uma relagéo
com o passado; a segunda uma relacdo com o presente, nacional e
estrangeiro; a terceira, uma direcao para o futuro"

Fernando Pessoa

1.1 Enquadramento da Industria do Plastico em Portugal

Muitos dos produtos que no passado eram produzidos com materiais como o vidro,
ceramica, aco, metal entre outros, sao atualmente manufacturados com plastico, devido ao
desenvolvimento da indastria dos polimeros. Devido a sua versatilidade, leveza, maior
facilidade de manuseamento, menor custo de producdo, entre outras propriedades e
caracteristicas, os plasticos cumprem de modo eficaz os requisitos pretendidos para os mais
diversos produtos.

A utilizacdo dos plasticos, quer em novas aplicagbes, quer como substituto dos materiais
tradicionais, tem sofrido um aumento significativo nos Ultimos anos. Atualmente existem
mais de mil tipos de plasticos diferentes utilizados para os mais variados fins: produgéo de
fiboras e novos materiais para a indastria téxtil; materiais de construgdo, com melhores
desempenhos e menores custos que 0s materiais tradicionais; a industria dos transportes,
na qual se destaca a industria automoével; a induastria farmacéutica; a producédo de
embalagens e eletrodomésticos, entre outros (SARANTOPOULOS e PADULA 2002).

A definicdo de plastico, tem origem no adjectivo grego Plastikos, que significa moldavel.
Esta denominacao € aplicada a variadas substancias poliméricas, que apresentam na etapa
de producdo uma fase fluida, na qual sdo suscetiveis de serem moldadas. Abrange os
polimeros extraidos diretamente da natureza, polimeros naturais (ex.: celulose e o amido),
outros sdo denominados como semi-sintéticos ou artificiais obtidos por reacfes quimicas a
partir de polimeros naturais e ainda os sintéticos produzidos por acdo do homem, como o
polietileno e o policloreto de vinilo (XU e KAZMER 2001).

Os polimeros sintéticos podem ser classificados sumariamente em trés grupos, quanto a

sua resisténcia mecéanica, elastobmeros, termorrigidos e termoplésticos.
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Os polimeros elastobmeros possuem um elevado grau de elasticidade mesmo quando
submetidos a elevadas tensdes. Esta deformacgéo é reversivel, voltando o material as suas
dimensdes originais quando removida a tenséo.

Os polimeros termorrigidos séo rigidos e frageis, sendo muito estaveis a variacbes de
temperatura. Uma vez transformados, ndo se podem fundir novamente, visto que ao serem
aguecidos formam ligacdes cruzadas entre as cadeias lineares, criando uma estrutura de
cadeia tridimensional estavel, a qual impede um novo deslocamento das moléculas do
polimero, e com um novo aquecimento e pressdo da estrutura, somente haverd o
rompimento da cadeia, resultando na degradacao das suas propriedades, tornando desta
forma a sua reciclagem complicada (BLASS 1988).

Os polimeros termoplasticos tém a capacidade de serem fundidos e solidificados
repetidamente com ou sem perda significativa das suas propriedades essenciais. Os
termoplasticos aguentam varios ciclos térmicos (fusdo e subsequente solidificagdo) sem

perda significativa das suas propriedades.

Na Tabela 1.1 apresentam-se os tipos de plasticos susceptiveis de serem termoformados a

quente, indicando também 0s usos mais comuns desses materiais e respetiva simbologia.

Tabela 1.1 - Tipos de plasticos e respectivas caracteristicas, aplicacdes e simbologia.

Tipos de plasticos Caracteristicas Exemplos de aplicagdes Simbolo

- Frascos e garrafas para

uso alimentar;

- Transparente; - Embalagens para
PET - Politereftalato | - Resistente a rutura; cosmeéticos; L/1\
de etileno - Pouco permeavel; - Fibras téxteis. p_—
- Baixa densidade. - Filmes para

termoformacao para uso

alimentar e médico

- Resistentes a rutura;

-Resistente a baixas

o - Cosmeéticos; /\
PEAD - Polietileno temperaturas; )
_ . _ - Baldes de tintas; Lz‘s
de alta densidade - Baixa densidade; )
- Tubos de gas. PEAD

- Pouco permeavel;
- Rigido.
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- Resistentes a rutura;

- Garrafas de agua

_ -Resistente a mineral; /\
PVC - Policloreto de . . Bri q .
emperatura,; - Brinquedos;
vinilo P a L 45
- Transparente; - Tubos; PVC
- Rigido. - Cartdes de crédito.
- Flexivel;
o - Sacos de supermercado;
PEDB - Polietileno - Leve; ) /"
_ _ - Filmes para embalar 2‘_4‘3
de baixa densidade - Transparente; s

- Pouco permeavel.

alimentos.

PP — Polipropileno

- Conserva 0 aroma;

- Resistente a rutura;

- Transparente;

- Brilhante;

- Resistente a mudancas
de temperatura;

- Rigido.

- Fibras para tapetes;

- Fios e cabos;

- Embalagens para
alimentos;

- Embalagens médicas;

- Baterias de veiculos.

2°D

PP

PS - Poliestireno

- Resistente a rutura;
- Transparente;

- Brilhante;

- Leve;

- Pouco permeavel;

- Caixas de iogurtes e
gelados;

- Brinquedos;

- Aplicacdes elétricas;

_ Rigido. - Esferovite.
Outros
(ABS- acrilonitrilo - Flexivel, - Acessorios desportivos; /\
butadieno estireno, - Leve; - Material elétrico; LTA

PA- poliamida, entre

outros)

- Resistente ao calor.

- Pecas de automoveis.

OUTROS

ApO6s o0 processo de producédo, os plasticos obtidos em forma de granulado, s&o enviados

para as industrias transformadoras, que os irdo transformar em produtos finais

comercializaveis através de processos como a extrusdo, sopro e injecdo. Neste trabalho

serd abordado o processo de extruséo.
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1.2 Caracterizacao do Projecto — Pentaplast S. A.

A caracterizacdo exaustiva e detalhada da Pentaplast S.A., constitui a primeira fase da
realizacdo deste trabalho; esta caracterizacdo foi essencial para o conhecimento da
organizacao, permitindo identificar as necessidades de mercado e propor alternativas a fim
de colmatar essas necessidades. Nas subsecc¢fes seguintes € feita a apresenta¢cdo sumaria
da empresa, a localizagdo espacial e temporal das atividades, a estrutura organizacional, a
descricdo do processo produtivo, bem como a identificacdo e caraterizacdo, tanto quanto
possivel, das atividades desenvolvidas na Pentaplast S. A. (Pentaplast S.A. 2014).

Com o objetivo de explorar a area da extrusdo de matérias plasticas no mercado nacional,
surgiu em 1959 a sociedade em nome individual — Neoplastica, fundada pelo Eng.° Manuel
Gil.

Estando consciente das alteracdes ocorridas nas Ultimas décadas na sociedade, as novas
perspetivas de utilizagdo de materiais plasticos levaram a diversificacdo da produgéo para o
setor da embalagem alimentar. Foi feito um investimento para expandir este setor,
aumentando o parque de maquinas de extrusao de filme tubular e de maquinas de extruséo

com fieira plana para a fabricagdo de chapa de Poliestireno.

Estando cada vez mais inserida no ramo das embalagens alimentares e ciente das
limitacbes dos materiais mono-extrudidos acerca da protegdo a varios fatores (perda ou
absorgdo de agua ou gases, aroma, radiagao UV, oxidagado...), a Neoplastica avanca na
producao de filmes co-extrudidos, sendo a primeira empresa em Portugal a produzir o filme

co-extrudido de 3 camadas destinado essencialmente & embalagem de leite.

Nos finais dos anos 80 a Neoplastica, atenta a evolugdo do mercado, inicia o investimento
na producdo de um material novo que substituisse o PVC, em consequéncia das fortes
pressdes ambientais sobre a utilizacdo deste material.

Neoplastica comeca entdo a investir num material amigo do ambiente e com propriedades
guimicas e fisicas em geral superiores as do PVC — o PET; a Neoplastica foi a segunda

empresa Europeia a transformar o PET.

O ano de 1986 foi um ano importante para a empresa e com 0 inicio da exportagédo, as
vendas para 0 mercado interno passaram a ter menos peso, face & nova estratégica

comercial e a producao de filmes complexos de PET.
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Em relagéo ao filme tubular a politica evolucionista da Neoplastica levou-a a investir em
equipamentos de co-extrusdo mais sofisticados alargando o leque para produtos de 5
camadas de materiais estruturalmente diferentes (usados na embalagens de peixe, carne,
entre outros.). Juntando esta técnica com a laminagem foi possivel obter produtos de 7
camadas.

Em meados dos anos 80, a empresa expandiu a rede comercial por toda a Europa
Ocidental, inicialmente através de agentes, sendo posteriormente instalados escritérios

préprios, permitindo um maior controlo e conhecimento do mercado onde atua.

Em 1992 a Neoplastica instalou uma unidade fabril em Espanha (Porrifio) e dois anos
depois uma na Holanda. Mais tarde instalou uma nova unidade em Espanha (Girona).

Em Novembro de 2002, a Neoplastica foi adquirida pelo grupo multinacional Kléckner
Pentaplast que possui fabricas na Europa, América e Asia sendo lider mundial em produc&o

de filme de chapa rigida de alta qualidade.

Desde Janeiro de 2004 o grupo Klockner esta estruturado em 3 divisbes, para uma melhor
adequacdo a atividade industrial dos seus clientes, ficando o grupo Neoplastica entregue ao
grupo “Food Division”. Em Setembro de 2006 inicia-se a construcdo da nova fabrica em
Agua Longa, Santo Tirso, local onde decorreu a elaboracdo do trabalho descrito nesta
dissertacéo.

Em Junho de 2009 da-se a transferéncia da producdo de filmes PET para a aplicacdo
médica de uma fabrica do grupo da Suica para a fabrica de Santo Tirso. Em Dezembro do
mesmo ano a empresa Neoplastica muda o nome para Pentaplast S. A., pertente ao grupo
Kléckner Pentaplast.

Para além de servir o mercado nacional a Pentaplast S. A. é essencialmente um forte e
competitivo exportador, que tem vindo a aumentar progressivamente as suas vendas no
mercado externo, tendo como destinos principais a Alemanha, Espanha, Italia e Franca
(Pentaplast S.A. 2014).

Neste momento, a Pentaplast S. A. segue as normas de Higiene - BRC/lIoP (V4) e a norma
de qualidade 1SO 9001:2008.
Em termos de acessibilidades, a instalacdo fica localizada na proximidade da Estrada

Nacional 105 que estabelece a ligagdo entre o Porto e Santo Tirso (Figura 1.1).
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Figura 1.1 - Envolvente dainstalagdo da Pentaplast S.A. (GoogleMaps, 2012).

Em termos espaciais, a Pentaplast S.A. possui uma area total de aproximadamente 32198
m?, sendo cerca de 12600 m? o correspondente a area coberta compartimentada de acordo

com as atividades que ai se realizam.

A atividade da Pentaplast, S. A. é classificada de acordo com a reviséo 3 da classificagéo de
atividades econdémicas pelo N° CAE: 22.210 — Fabrico de chapas, folhas, tubos e perfis de
plastico (D.L. n° 381, 2007).

O processo produtivo funciona em continuo por turnos rotativos, 24 horas / 7 dias. No
horario normal de funcionamento com os colaboradores existentes e com 0s equipamentos

6
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atuais, a empresa encontra-se a laborar a 95% da sua capacidade, podendo descrever a
empresas como essencialmente produtiva.

Na Figura 1.2 encontra-se o organograma da empresa (Pentaplast S.A. 2014).

1
l

Figura 1.2 - Organograma da Pentaplast S.A. (Pentaplast S.A. 2014).
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1.3 Objetivos do Trabalho

O principal objetivo deste trabalho € o desenvolvimento de um novo produto no mercado,
permitindo desta forma dar resposta ao mercado de termoformacdo, relativamente a
embalagens plasticas flexiveis para o mercado alimentar.

Naturalmente, para se atingir o objetivo principal foi necesséario delinear outros objetivos
intermédios que passam forgcosamente pela compreensdo dos processos envolvidos neste

trabalho, nomeadamente:

e |dentificagcdo da necessidade do mercado;
e Desenvolvimento de um produto Unico, na componente design, propriedades e

aplicacoes.

Atualmente, quer as empresas, quer 0os proprios consumidores, possuem uma preocupacao
com o meio ambiente, havendo um incremento na sensibiliza¢éo, respeito e preocupacéo da
conservagao pelo meio ambiente.

Devido a procura de embalagens mais “amigas do ambiente”, especialmente pelos paises

nérdicos, surgiu a necessidade de dar resposta a esta procura.

Este trabalho delineou-se na procura de um aditivo que permitisse ao plastico ter um aspeto
de papel. O aditivo ird ser incorporado na camada externa do filme PET, permitindo desta
forma a criacdo de um filme com o aspeto desejado e adequado para a termolaminacdo ou
internamente denominado como laminagem In-line.

Neste caso, vai-se laminar um complexo PET/PE, através da laminagem In-line, na qual, o
adesivo esta presente num dos lados externos do filme PE, que com ajuda de um
tratamento, tratamento corona, cuja funcao é aumentar a tensdo superficial do PE para que
a adesdao entra os dois filmes ocorra.

O complexo PET/PE combina a resisténcia e rigidez do PET com a excelente selagem do
PE. O PE contribui também com a sua boa resisténcia térmica e quimica e barreira a

gordura e boa resisténcia a perfuragcdo e ao rasgamento.

1.4 Processo Industrial

O papel sintético baseado no filme polietileno ou polipropileno tem diferentes aplicacdes, de

acordo com Mickey Mishne, presidente de Advanced Polymers, a industria plastica, em geral
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cresce cerca de 4% por ano, no entanto, o papel sintético encontra-se em crescimento a 8
% ao ano (Schut 2000).

O primeiro papel sintético, chamado Ucar, foi lancado em 1960 pela Union Carbide Corp.

No inicio dos anos 90, iniciou-se a producdo de envelopes de correio aéreo com papel
sintético revestido com filme plastico, de forma a dar brancura e opacidade.

Recentemente, a Next Generation Films Inc, Ohio, entrou no mercado com um novo produto
de etiguetagem, constituido por trés camadas de coextrudido, conseguindo obter a brancura
e opacidade para a aplicacdo, sendo o resultado final muito semelhante ao papel

convencional (Schut 2000).

A producdo de papel sintético ainda € considerada um nicho a desenvolver, e muitas
empresas consideram um produto caro, comparativamente ao papel de celulose. No
entanto, encontra-se j4 em utilizacdo em aplicagbes como em menus, mapas, calendarios,
etiquetas de identificagdo, sacos e embalagens, como se pode observar na Figura 1.3 (Oval
2010) (Tyvek s.d.) (U.S. 2014) (Kristina 2009) (Wings 2014).

Figura 1.3 - Apresentacdo de produtos existentes no mercado obtidos por papel
sintético (Oval 2010) (Tyvek s.d.) (U.S. 2014) (Kristina 2009) (Wings 2014).

A DUPONTTM desde 1950 tem desenvolvido um material, denominado Tyvek ®, o qual é
um tecido plastico, o qual é leve, resistente ao rasgo, a agua e a bactérias e tem sido
utilizado para diferentes aplicacfes. Na Figura 1.4 encontram-se as diferentes aplicacdes,
tais como: envelopes, mapas, roupa e cal¢cado, as sapatinhas estilo vintage, denominadas
“The Pencil” sdo 50 % mais leves do que comparativamente as restantes do mercado e

possui alta resisténcia, podendo ser lavadas sem perder a sua cor pastel brilhante.
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Figura 1.4 - Apresentacdo de produtos existentes no mercado obtidos por papel
sintético (Details Network s.d.).

Relativamente as embalagens plasticas de papel sintético, existem ainda lacunas

relativamente a adesdo de impressdo, brancura, opacidade, caracteristicas de atrito e

adesdo, impressao e resisténcia ao alongamento na termoformagem.

A entidade, Schulman oferece atualmente uma série de aditivos, intitulado como
Papermatch, os quais foram introduzidos no mercado europeu h& cerca de 8 anos e no

mercado norte-americano ha cerca de 3 anos.

A dificuldade, atualmente encontra-se na capacidade de produzir embalagens com
profundidade, visto o papel sintético somente existir em folha, isto €, sem alongamento ou
por método de injegcdo como se pode observar na Figura 1.5, onde se encontram filmes
laminados, no entanto nenhuma dessas embalagem foi termoformada em profundidade,

baseando-se em folhas planas cortadas e dobradas conforme o desejado.

Figura 1.5 - Apresentacdo de produtos existentes no mercado obtidos por papel
sintético em folha.

10
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1.4.1 Embalagens

As embalagens, para além de serem um segmento de grande importancia para a economia,
sdo também estruturas externas que sdo moldadas de acordo com as dimensdes do produto
e servem para proteger e armazenar adequadamente os produtos, evitando o seu contacto
com 0 meio externo e possiveis contaminag¢des, a embalagem ajuda também na exposicéo
do produto, transmite as informacgdes necessarias ao consumidor, auxilia 0 seu manuseio e
transporte.

O sistema de embalagem ¢é exclusivo de cada produto / aplicacdo final, adaptando
propriedades, carateristicas e designs. O plastico possui vantagens perante o vidro,
aluminio, madeira e outros materiais, por ser pratico, moderno, duravel, leve e por se
considerar um material mais econémico. Como se pode observar na Figura 1.6, o plastico é
0 recurso mais utilizado pelos produtores de embalagens, devido a possibilidade de
conterem propriedades de barreira a gases, a liquidos, a aromas ou a luz, combinando a
grande flexibilidade (SARANTOPOULOS e PADULA 2002).

QOutros
Utilidades 10% Embalagens
Domeésticas 22%
7%
Agricultura
7%

Eletroeletrdnica
7% Construgéo

Civil

Mév eis 187%
9%
Inddstria Maguinas e
Automotiva Equipamentos
10% 10%

Figura 1.6 - Setores de aplicacao final de producéo de plastico em filme (GUERRINI, et
al. 2004).
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A termoformacdo € um método de transformacao de filmes plasticos para a utilizagdo em
embalagens através de um molde. As etapas do processo de termoformacédo séo: fixacdo da
lamina, aguecimento, moldado, arrefecimento e extraccdo. Cada uma destas etapas deve
ser corretamente executada para que a embalagem seja formada adequadamente (XU e
KAZMER 2001).

No processo de termoformacdo, o fluxo do alongamento ou expansdo do filme é de
fundamental importancia, pois este pode ser relacionado com a orientacdo do filme, ja que o
processo de estiramento pode danificar a estrutura inicial do polimero, gerando uma nova
estrutura. O aumento de cristalinidade, resultante do processo de estiramento, reduz a
mobilidade da cadeia amorfa, ou alonga o caminho de difusdo, reduzindo algumas
propriedades iniciais do filme (PETTERSEN, et al. 2004).

Os métodos mais utilizados de termoformacgéo de filme s&o por vacuo e pistdo auxiliar,
sendo que dependem principalmente do desenho e da profundidade do molde
(HERNANDEZ, SELKE e CULTER 2000).

Na termoformac&o por vacuo, a utilizacdo de vacuo na parte inferior da folha de material
termoplastico aquecida, € aplicado para ajudar a for¢a-la para o molde, efectuando pressao
negativa sobre a superficie da folha, que juntamente com a pressdo atmosférica ira
proporcionar a que a folha aquecida preencha os espacos vazios, conforme pode ser
observado na Figura 1.7. Esta forca adicional permite a formacdo de folhas mais grossas,
criando pequenos detalhes, texturas e cantos afiados.

Véacuo
Ciamg
Protestesd Axr prosnse cviet t
Vet
- —— = -
;:v.a ’
-
Watuun pump
Mose Nokded pant ‘
Vécuo

Figura 1.7 - Esquema da termoformacéao por vacuo (BLASS 1988).
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Na termoformacado por pistdo auxiliar, a folha de termoplastico € mecanicamente forgado
para dentro ou ao redor do molde pelo contato direto, como se pode observar na Figura 1.8.
Tipicamente, um tamp&o do nudcleo vai empurrar a folha na cavidade do molde e for¢a-lo na
forma desejada, permitindo desta forma obter maior profundidade nas embalagens

termoformadas.

Finishod

& nn
o R R

Vacuo

Moid = Moided pant

Figura 1.8 - Esquema da termoformacéao por pistdo auxiliar (BLASS 1988).

A Pentaplast S. A., situa-se no mercado da transformagdo de plasticos, onde fabrica
plasticos rigidos para a industria farmacéutica, alimentar e outros, sendo utilizados para
embalar produtos, tais como, pizzas congeladas, iogurtes, refrigerantes, diversos produtos
de charcutaria, laticinios, enquanto no setor médico é utilizado para embalar produtos
médicos, tais como, vacinas, implantes e instrumentos médicos, etc. Na Figura 1.9,

podemos observar alguns tipos de embalagem produzidos pela empresa.

13
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Figura 1.9 - Exemplo da aplicacdo das embalagens produzidas (Pentaplast S.A. 2014).

Ha uma procura muito grande por embalagens praticas, com funcdes de facilidade de
abertura e fechamento, e com capacidade de permitir a preparagdo do produto na propria
embalagem, por exemplo, para cozer ou para aguecimento em forno de microondas. Estes
conceitos requerem designs de embalagens muito particulares e especificos para cada
aplicacdo, que também necessitam de materiais com carateristicas especificas, como de

resisténcia ao calor e propriedades mecanicas apropriadas (LANGE e WYSER 2003).

1.4.2 Preparacéo da matéria-prima

A maior parte dos polimeros/composicdes € fornecida em forma de granulos, visto que esta
€ a forma mais conveniente para manusear, transportar, misturar, armazenar, alimentar e
processar o material no equipamento existente. Os granulos podem assemelhar-se a cubos,
cilindros, esferas, lentilhas, etc, com dimensdes de 3 a 6 mm. No caso dos reciclados, o
tamanho e forma dos granulos é muito irregular.

Na Figura 1.10 sédo apresentadas as diferentes etapas da fase de preparacdo da matéria-

prima.

14
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Dosagem /
Secagem Mist Reciclagem
— ﬂndnrdel ar Gravimetrico |~  Moagem
, Secador de | Compactagem
E .ﬁ -
extrusora
Cristalizagdo

Figura 1.10 - Etapas de preparacdo das matérias-primas (Pentaplast S.A. 2014).
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1.4.2.1Secagem

Internamente efetua-se a secagem do PET, tendo como objetivo reduzir o teor da humidade
de forma a garantir uma temperatura uniforme no equipamento de extrusao.

No caso do PE a etapa de secagem nao é necessaria, visto que este material ndo absorve
humidade (hidrofébico). As tecnologias de secagem utilizadas nas instalagfes da Pentaplast
S. A. séo:

i) Secagem com de ar seco;
i) Secagem com infravermelhos;
iif) Desgaseificagdo por vacuo na extrusora (sem pré-secagem).

i) Na secagem com ar seco, o material granulado é transportado até ao silo por um sistema
de transporte pneumético. O secador € constituido por dois circuitos de ar independentes, o
circuito de ar do processo e o circuito de ar de regeneragdo. O ar do processo circula em
circuito fechado entre o silo e o0 secador. No secador € arrefecido e filtrado antes de passar
num banho de silica, sendo posteriormente aquecido a temperatura de secagem pretendida.
Em simultaneo ao circuito de regeneracdo o outro banho da silica € aquecido a 250°C até
atingir a temperatura de saida de 150°C, sendo posteriormente arrefecido a 90°C, deste
modo pronto para entrar no circuito do processo no final do ciclo de secagem (normalmente
180 min) (Figura 1.11).

Figura 1.11 - Secagem com secador de ar seco (Pentaplast S.A. 2014).

16
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i) Na secagem com secador de infravermelhos: o material moido ou granulado é
transportado até o tambor rotativo por um sistema de transporte pneumatico. No interior do
tambor rotativo existe um sem-fim que obriga o material a estar em movimento continuo
enquanto exposto a um aquecimento por lampadas de infravermelhos (Figura 1.12). O
tempo de permanéncia do material no interior do tambor € determinado pela velocidade do
préprio tambor. Posteriormente, o material é aspirado para um silo estando sujeito a um
processo de secagem convencional, através de temperaturas. Esta etapa destina-se apenas
a retirar a humidade do ar, uma vez que o material no final da secagem por infravermelhos
ja se encontra seco.

O aquecimento por infravermelhos bem como o movimento constante do material ao longo
do processo de secagem permite obter tempos de secagem bastante reduzidos provocando
a cristalizacdo dos materiais. Esta tecnologia também permite a troca rapida de materiais
caso seja necessario, visto que a capacidade do tambor é reduzida. Outra das vantagens
deste processo de secagem é a possibilidade de cristalizagdo do PET amorfo (como é o
caso, dos flakes) por secagem a altas temperaturas. Neste caso, a densidade aparente do
material aumenta, favorecendo a alimentagdo na entrada da extrusora (Pentaplast S.A.
2014).

Figura 1.12 - Tambor rotativo e aguecimento por lampadas de infravermelhos.
(Pentaplast S.A. 2014)

iif) A desgaseificacdo por vacuo na extrusora (sem pré-secagem): ndo necessita de uma
pré-secagem. A humidade é retirada do material, quando este ultimo € fundido na extrusora
de duplo fuso, com recurso a uma bomba de vacuo. Este método é usado apenas em duas
das maquinas de extrusdo plana, que sdo consideradas como a Ultima tecnologia de
extrusdo de PET amorfo, denominado como APET.

17
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1.4.3 Dosagem/Mistura

O material seco é transportado a tremonha correta, na quantidade e propor¢cao desejadas, e
numa distribuicdo homogénea até a entrada da extrusora. Este processo faz-se através do
equipamento de dosagem e mistura. A dosagem realizada na Pentaplast € gravimétrica. Os
doseadores gravimétricos sdo de funcionamento continuo, isto é, a matéria-prima passa por
uma tremonha de pesagem individual para cada componente e € doseada através de um
parafuso sem-fim ou mesa vibratoria. A vantagem deste sistema € o facto de facultar a
homogeneizag&o da mistura, uma vez que todos os componentes da mistura sdo doseados

ao mesmo tempo. A desvantagem € a necessidade da correta calibragcdo de todas as
tremonhas de pesagem.

1.4.4 Extrusao

Posteriormente a secagem e mistura, 0S componentes passam a extrusora. A extrusora tem
de assegurar uma boa homogeneizacdo da mistura, 0 aquecimento e plastificacdo dos
materiais, garantir uma pressao adequada ao material antes de passar a etapa seguinte e
de conseguir uma carga de material constante a saida da extrusora.

A extrusdo consiste basicamente em forcar a passagem (controlada) do material dentro de
um cilindro a temperaturas elevadas, com a ajuda de um ou mais fusos, que transportam,

misturam e compactam o material.

18
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1.4.4.1 Extrusao plana

Na extrusdo plana, as extrusoras podem ser de mono fuso, duplo fuso ou vérios fusos. A

Figura 1.13 apresenta os diferentes tipos de extrusoras.

Extrusoras
Extrusora mono Extrusora duplo . .
P Especiais
fuso fuso
\ Extrusora com
— Convencional — Co-rotante

varios fusos

— Com — Contra-rotante

desgaseificagio

Figura 1.13 - Tipos de extrusoras (Pentaplast S.A. 2014).

Na secc¢do seguinte & descrito de forma sucinta o funcionamento das extrusoras existentes
na instalacédo da Pentaplast S.A. (de mono fuso e duplo fuso).

Nas extrusoras de mono fuso (Figura 1.14) a pré-secagem é fundamental, visto que, a
matéria-prima com humidade ndo pode ser processada, caso contrario o valor da
viscosidade intrinseca do PET iria diminuir acentuadamente. Uma das desvantagens das
extrusoras mono fuso é a capacidade de secagem, por exemplo: para uma producao de 2
Ton/h considerando um tempo de secagem de 6 h seria necessario um silo com uma
capacidade superior a 15 m3 ou, em alternativa, varios silos mais pequenos. A utilizacao dos
flakes, devido a sua baixa densidade, implica que a sua secagem seja feita em silos com
capacidade 2 a 3 vezes superior aos da matéria-prima, ou como alternativa, serem secos
num secador de infravermelhos.

O moido interno resultante da reciclagem, para além de ter a mesma limitagdo dos flakes, s6
pode ser seco apds um processo de aglomeracgédo, cristalizagcdo ou compactacdo para

transformar o seu estado de amorfo a cristalizado.
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Tremonha de

alimentagao

Zona de entrada

Protec3o das
resisténcias da

camis3 ‘ ; ' ' /

Redutor

- # 5 \» =
Fuso >
i |

- Estrutura da maquina

Figura 1.14 - Extrusora mono fuso convencional (Pentaplast S.A. 2014).

Para além da extrusora mono fuso convencional também existe a extrusora mono fuso com

desgaseificacdo que elimina a humidade do material mediante uma secagem intensiva ou

um sistema de vacuo (Figura 1.15).

N ¢ 1 Redutora
)'] | 2 Entrada da alimentagdo
® ' 3 Regulagio da temperatura
1 | 4 Tremonha de alimentagdo e
" dosagem
S Desgaseificagio por Vacuo
#» 6 Camisa
7 Fuso

Figura 1.15 - Extrusora mono fuso com desgaseificacdo (Pentaplast S.A. 2014).
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As extrusoras de duplo fuso aparecem como uma solucdo a alguns obstaculos
apresentados pelas extrusoras de mono fuso. Neste tipo de extrusora o transporte néo € tdo
dependente das caracteristicas do material a processar como quando comparativamente
com as extrusoras de mono fuso, na Figura 1.16 encontra-se o esquema de uma extrusora

de duplo fuso com desgaseificacdo (Pentaplast S.A. 2014).

maguina

Figura 1.16 - Extrusora de duplo fuso com desgaseificacdo (Pentaplast S.A. 2014).

As extrusoras de duplo fuso sédo classificadas de co-rotantes ou contra-rotantes na Figura
1.17, pode-se observar o esquema dos dois fusos.

-ar/l/lll/l/l/l/lll/l’: ff)

----------
S

Figura 1.17 - Extrusora duplo fuso co-rotante a esquerda e contra-rotante a direita
(Pentaplast S.A. 2014).
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A Tabela 1.2 apresenta uma andlise comparativa entre os diferentes tipos de extrusoras,

presentes na Pentaplast S. A.

Tabela 1.2 - Analise comparativa entre os diferentes tipos de extrusoras (Pentaplast

S.A. 2014).

Tipo

Vantagens

Desvantagens

Extrusora mono fuso

convencional

- Preco de manutengédo e compra
mais baixo;

- Manuseamento simples;

- Estabilizacdo da presséo (até 250
bar).

- Os materiais plasticos
necessitam de secagem;

- Uso limitado de material com
baixa densidade (Moido,
Flakes);

- Necessita de altas
temperaturas de plastificacéo;

Extrusora mono fuso

com desgaseificacdo

- N&o necessita de secagem.

- O processamento de aditivos
ndo é possivel em altas
percentagens;

- Produz um efluente liquido que

tem de ser eliminado.

Extrusora duplo fuso
com desgaseificagéo e

co-rotante

- N&ao necessita de secagem;

- E possivel o processamento de
materiais com baixa densidade
aparente;

- Eficacia energética,;

- Boa homogeneizacéao;

- Rapida mudanca de material;
- Pouca carga de material;

- Autolimpeza eficaz nas
mudangas de material ou cores;
- Nao é necessario controlar a
temperatura do fuso;

- Apropriado para varios polimeros.

- Preco de compra mais elevado
(70% mais caro que as mono
fuso);

- Paragens longas;

- Produz um efluente liquido que
tem de ser eliminado;

- Pressao instavel;

- Exige mais tempo de

construcdo
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ApOs a passagem pela extrusora 0 material atravessa alguns equipamentos essenciais para
a finalizacdo do processo de transformacgéo do material propriamente dito — extruséo (Figura
1.18).

Figura 1.18 - Etapas essenciais da extruséo.

Em seguida é feita uma descricdo resumida da funcao de cada um destes equipamentos.
Uma vez que 0 processo ndo impede a presenca de impurezas, com origem no
fornecimento da matéria-prima, secagem, dosagem da extrusora, restos da matéria-prima,
particulas metélicas por desgaste ou andlogas. Estas impurezas podem provocar a
deterioracdo, bloqueio da bomba doseadora ou até mesmo criar incrustacdes na fieira
provocando imperfeicbes visuais no produto final (buracos, pontos ou riscos). Estes
problemas sdo agravados com a utilizacdo de material reciclado. Para evitar estes danos
sdo colocados filtros a saida da extrusora para reter as impurezas.

Dependendo do polimero a produzir, a pressdo a saida da extrusora podera ndo ser
constante uma vez que, apés a passagem do filtro ocorre uma perda de pressao devida a
obstrucéo das redes. No entanto, é fundamental uma pressdo constante para se obter um
processo estavel, uma producédo determinada e um perfil de espessura de filme uniforme.
Desta forma, para garantir um fluxo uniforme de material e, consequentemente um processo
estavel, é colocada uma bomba doseadora entre o filtro e o feed block.

Na producéo de filmes co-extrudidos, a mistura das diferentes extrusoras sdo agrupadas
constituindo cada camada do filme final. Para tal, a mistura ter4 que passar por um feed
block para se sobreporem e ser formado o filme.

A fieira é 0 que determina a uniformidade da espessura e largura do filme, uma vez que a
espessura € fixada pela largura da abertura da fieira. Uma boa regulacdo da abertura da

fieira é entdo fundamental para se obter um bom perfil de espessura de filme.
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1.4.4.2 Extrusao tubular

Este processo, extrusdo tubular, também designado por extrusdo de baldo, € em tudo
semelhante ao anteriormente descrito, na fabrica existe uma extrusora tubular. A grande
diferenca reside no facto dos filmes serem extrudidos verticalmente formando-se uma
espécie de baldo, cujas paredes do filme sdo estiradas na circunferéncia pelo ar injetado.
Este é arrefecido em altura devido a alta velocidade do ar que circula dentro ou fora desse
baldo. Depois de arrefecido, o baldo é dobrado, sem perigo de colar as duas faces, para se
obter dois filmes planos que passam pelos rolos da calandra para serem bobinados
separadamente, em dois bobinadores distintos.

A Figura 1.19 demonstra esquematicamente o processo de extrusédo de filmes em sistema

“blow”.

CILINDROS DE ARRASTE

BOBINADEIRA

BARRAS DO
SANFOMADOR

BALAO

MACHO
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RESFRIAMENTO

G .:P,_lj\ T+ ENTRADA DE AR
- 1
.

|| SEGAD
EXTRUSORA ) REGULAVEL DA MATRIZ

, - MATRIZ
1']1 VALVULA

Figura 1.19 - Processo de extrusdo “blow” (BRETAS e D"AVILA 2005).
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Os parametros mais importantes deste processo sdo: a razdo de sopro (RF/R0O, onde RF =
raio final do filme soprado e RO = raio inicial do filme); a razdo de estiramento (V/VO, onde V
= velocidade de puxamento e VO = velocidade na saida da matriz); e a linha de congelacgéo.
Acima da linha de congelagéo, considera-se que o polimero esté solidificado, com a sua
estrutura cristalina e orientacdo, congeladas. Estes dois Ultimos parametros moleculares
dependem, entdo das condi¢fes do fluxo, ou seja, das propriedades reoldgicas do polimero.
Existem trés tipos de fluxos durante o sopro: na matriz anelar o fluxo € predominantemente
de cisalhamento; entre a saida da matriz e o inicio da “bolha”, o fluxo € uma mistura de
cisalhamento com alongamento; e até a linha de congelamento, o fluxo ¢é

predominantemente de alongamento (GUERRINI, et al. 2004).

O PE, obtido pela extrusdo tubular, € um polimero parcialmente cristalino e flexivel, cujas
suas propriedades séo influenciadas pelas quantidades relativas das fases amorfa e
cristalina. Em condi¢des normais, os polimeros etilénicos ndo séo toxicos, podendo inclusive
ser utilizados em contacto com produtos alimenticios e farmacéuticos.

Atualmente, os polietiienos sdo mais apropriadamente descritos como polietilenos
ramificados e polietilenos lineares (COUTINHO, MELLO e SANTA MARIA 2003).

O mais importante parametro de controlo das propriedades do polietileno € a densidade,
sendo em virtude disso, o polietileno classificado da seguinte forma (HERNANDEZ, SELKE
e CULTER 2000):

- Polietileno de Baixa Densidade (PEBD): [0,910 - 0,940] g/cm?;

- Polietileno de Baixa Densidade Linear (PEBDL): [0,910 - 0,925] g/cm?;

- Polietileno de Média Densidade (PEMD): [0,925 - 0,940] g/cm?;

- Polietileno de Alta Densidade (PEAD): [0,940 - 0,970] g/cm?.

O polietileno produzido nas instalacdes pode ter até 7 camadas, permitindo desta forma
caracteristicas como filmes de alta barreira a gases e liquidos, boa resisténcia quimica e
inodoro, permitindo ao filem final alto efeito de selagem e possibilidade de conferir a

embalagem efeito peel.
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1.4.5 Etapas posteriores a extrusao

Apbs a extrusdo, o material passa ainda por algumas fases fundamentais para obter uma
boa qualidade do produto final. Estas etapas sdo denominadas de calandra, tratamento
corona, medidor de espessura, sistema de controlo 6tico e bobinador.

Depois da passagem pela fieira a mistura fundida passa pela calandra onde € arrefecida o
mais rapido possivel e a uma temperatura abaixo do ponto de cristalizagdo, para garantir
que o produto final fica em estado amorfo. Por este motivo, o bom funcionamento do
sistema de arrefecimento dos rolos da calandra é extremamente importante, estes vao

arrefecer, polir, ajudar a atingir a espessura pretendida e manté-la uniforme.

1.4.5.1 Laminagem

A laminagem, actualmente, ocupa um lugar de destaque entre 0s processos de
termoformacao, uma vez que cerca de 90% dos materiais plasticos utilizados pela industria
transformadora sé&o, algures no decurso do seu processamento, submetidos a operacdes de
laminagem.

A grande maioria dos processos de laminagem é realizada a quente devido aos valores de
deformacéo que séo exigidos na transformacéo dos produtos. A laminagem a quente tem a
vantagem de praticamente ndo introduzir tensdes residuais nos produtos fabricados e de as
suas propriedades serem isotropicas. Contudo, trata-se de um processo em que o controlo
dimensional é particularmente dificil, para além da qualidade superficial dos produtos
transformados ser ma, em virtude da camada de 6xidos superficiais que sempre se forma.
Por este motivo, é usual depois das operagbes a quente proceder-se a operagbes de
laminagem a frio, destinadas a aumentar a resisténcia do material, a controlar

dimensionalmente e a melhorar a qualidade dos produtos fabricados.

De uma forma geral, e relativamente a Indastria dos Plasticos, o processo de laminagem
tem como objetivo em unir dois tipos de filme constituido por diferentes polimeros
incompativeis para acrescentar propriedades como permeabilidades ao gases e liquidos,
soldadura permanente ou de peabilidade.

Este processo pode ser efetuado através da laminagem com temperatura ou com cola.
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1.4.5.2 Laminagem com Temperatura

Nas situacfes de laminagem com temperatura, denominada internamente de laminagem In-
line, o tratamento corona é fundamental. O tratamento corona forma uma atmosfera gasosa
excitada, atraés de um fluxo de ozono, o qual vai polarizar a superficie do filme, aumentando

assim a sua tenséo superficial.

O medidor de espessura € um bom indicador da qualidade da espessura do produto final.
Nas instalagfes, existem trés principios utilizados na medi¢cdo da espessura: sistema de
radiacdo, sistema de ar comprimido e sistema capacitivo. No medidor de espessura que
funciona mediante um sistema de radiacdo a fonte de radiacdo € um isétopo radioativo que
se encontra dentro de um sensor protegido. Para protecdo do colaborador a radiacdo atua
com um feixe limitado e s6 na direcdo do material cuja espessura é necessario medir. A
radiacdo estende-se pela passagem do filme e o registo é feito por uma camara de
ionizag&o. O sinal do detetor € proporcional a intensidade da radiagéo ao atravessar o filme,
calculando a espessura do filme. O medidor de espessura das linhas consiste num
pulverizador de ar que comprime e calcula a espessura do filme nessa mesma posicdo. Na
extrus@o tubular a medicdo é feita por dois sensores, um capacitivo que mede a distancia
entre o sensor e 0o material e outro que mede a distdncia até ao rolo, retirando-se a

espessura do material.

O sistema de controlo 6tico € fundamental para a verificagdo de defeitos fisicos que o filme
do produto final possa apresentar, alertando sempre que o filme apresente defeitos como
riscos, buracos, entre outros, para isso € utilizado um leitor 6tico.

O bobinador é um “enrolador” do filme final, permitindo desta forma obter bobines para mais

facil manuseamento.
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1.4.5.3 Laminagem com Cola

O processo de laminagem com cola, denominado internamente de laminagem Off-line
consiste na agregacao de dois filmes distintos, constituidos por diferentes polimeros, de
modo a constituir um filme em multicamada. Utiliza para o efeito o auxilio de cola, através
deste processo consegue-se produzir filmes com propriedades que permitem a embalagem
de produtos, como gorduras, 6leos, perfumes, etc., como se pode observar na Figura 1.20.

Figura 1.20 - Exemplos de produtos embalados com material produzido na Pentaplast

S. A. por laminagem Off-line (Pentaplast S.A. 2014).

7

Na laminagem Off-line, existente na empresa, € utilizado uma cola bi-componente,
constituida por poliol e poliuretano, a qual é dosificada de forma a ser constante a sua
distribuicdo no filme. Segue-se o tratamento adicional, tratamento corona para se atingir
uma tensao superficial minima de 38 dynes do filme PE. Os rolos adjacentes possuem um

sistema de aquecimento e pressao, a fim de compactar os dois filmes,
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As bobines apds laminagem exigem cuidados especial, tendo de ser suspensas em licos
durante 48 horas, de forma a garantir que a distribuicdo da cola seja homogénea, o aspeto
seja 0 desejado; é nesse periodo de 48 horas em que se d& a reticulagdo da cola, que vai
permitir a adesao.

Posteriormente, as bobines vao para as cortadoras a fim de efetuar a etapa final, como se
pode observar na Figura 1.21, para assim garantir as especificacdes dos clientes, como

largura do filme e didmetro de bobines.

Etapas:

12 - Filme de APET

32 - Filme de PE

22 - Laminagem com cola

32 — Cortadora

Figura 1.21 - Esquema das etapas laminagem Off-line (Pentaplast S.A. 2014).
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1.5 Descricao das Atividades do Processo Industrial

As atividades classificadas como produtivas correspondem as etapas de producdo do

produto final. Na Tabela 1.3 s@o apresentadas as atividades produtivas da Pentaplast S.A..

Tabela 1.3 - Atividades do Processo Produtivo.

Atividades Descrigao
Rececéo, O processo produtivo inicia-se com a recegcdo das matérias-
armazenamento e primas. Nesta fase a matéria-prima é rececionada e colocada
alimentacao em armazém ou diretamente nos silos.

Este processo de fabrico transforma granulos de plastico, a
base de PET através de um processo de extrusdo, numa
‘pasta” que é expelida através da fieira. Posteriormente e
através de rolos de arrefecimento o filme/pelicula de plastico
assume a rigidez, espessura a formas finais. Designha-se
extrusdo plana pelo facto das extrusoras realizarem a
extrusdo do filme através dum processo longitudinal plano.

Co-extruséo plana | O processo de co-extrusdo reside no numero de camadas de
diferentes ou mesmos polimeros, em geral até cinco. Num
filme multicamadas estas vao conferir ao produto final
diferentes carateristicas quimicas e mecéanicas de forma a

permitir cumprir os requisitos da embalagem final (filmes com

Extrusao

deslizamento, barreira ao O,, CO,, raios UV, resistentes ao

calor, frio, etc.).

Este processo também designado por extrusdo de baldo, é
em tudo semelhante ao anteriormente descrito. A grande
diferenca reside no facto dos filmes serem extrudidos
verticalmente formando-se uma espécie de baldo. Este é
Co-extrusao
. arrefecido em altura devido & alta velocidade do ar que
u circula dentro ou fora desse baldo. Depois de arrefecido o
polimero é conduzido através de rolos ao longo da estrutura
da maquina que fazem o estiramento do filme para a

espessura pretendida.
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In-line

Laminagem

Off-line

Este processo de fabrico baseia-se na jungédo de 2 filmes
distintos, normalmente um PET e um PE, de modo a
conseguir-se um filme em multicamadas. Desta forma s&o
combinados diferentes polimeros num filme pela alimentacdo
de diferentes linhas de extrusdo, através de uma fieira plana
com o objetivo de beneficiar as suas diferentes forcas
mecénicas e fisicas. Na laminagem In-line, a uma extrusora
gue em geral produz um filme rigido em PET, é adicionado
um rolo de filme & base de PE, o qual é produzido numa outra
linha de extrusao, e que é “colado” por transferéncia térmica
ao filme que se encontra a ser extrudidos (PET). O processo
Off-line combina diferentes polimeros num filme pela
alimentagéo de diferentes linhas dentro de um molde Unico e

plano, com o auxilio de cola.

Processos finais: corte e

embalagem

Nesta fase procede-se a corte da bobine “mae” de acordo
com o tamanho pretendido. Prote¢&o das bobines do produto

final em plastico.

Armazenamento do

produto final

O produto final é armazenado no armazém designado pelo

mesmo nome.
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2 Parte Experimental

2.1 Equipamento

A maquina de extrusdo plana selecionada foi uma linha de producdo, a qual permite
incorporar 100% de reciclado (reciclado interno e flakes) na camada interna, com o objetivo
de reduzir o custo do material.

Esta linha de producao, com velocidade média de 800 kg/h, é utilizada internamente para
filmes com pigmento, permitindo deste modo campanhas de cor, reduzindo assim o
desperdicio causado pelas respetivas mudancas; possui também a capacidade de
incorporacdo de altas percentagens de aditivos, quer na camada interna, quer na camada
externa, devido ao facto de possuir duplo fuso, com o qual ndo ha necessidade de secagem
prévia.

Outra vantagem desta linha € que permite incorporar materiais com base PE, 0 que concede
a maquina o processamento de materiais com baixa densidade e rapidas mudancas de
material.

A espessura do filme escolhida para testar os aditivos foi de 200 um, visto que é a
espessura minima utilizada para os termoformadores, sendo esta a espessura mais critica.
Produziu-se um filme com largura 950 mm, de forma a simular condi¢cdes de planeamento e
producao reais.

As condicbes de maquina foram as usuais, com velocidade de linha de producdo média
cerca de 800 kg/h, e temperaturas de rolo de arrefecimento compreendidas entre 23 a 35°C.
Todas estas condi¢cdes de producdo, acima descritas, mantiveram-se fixas durante todo o

teste industrial.

2.2 Planeamento dos Filmes produzidos

O filme produzido possui trés camadas, duas externas iguais e uma interna, considerando a
estrutura A/B/A. A camada interna (B) é composta essencialmente com reciclados, podendo
estes ser flakes ou reciclado produzido internamente, € nesta camada que se incorpora
pigmentos de forma a produzir filmes com cor. Nas camadas externas (A), constituidas por
PET virgem, de modo a aumentar a barreira do filme, também é nesta camada onde se
incorpora diferentes componentes especificos, dependendo do produto final, tais como o

anti-block e aditivos.
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A distribuicdo de camadas pode variar, consoante a necessidade, visto que é representativa,
em percentagem, da espessura total do filme extrudidos.

Os testes iniciaram-se com uma distribuicAo de camadas 5/90/5. No entanto houve
necessidade de aumentar a camada externa para o dobro, obtendo um filme com uma
distribuicdo 10/80/10, de forma a aumentar a incorporacdo dos aditivos mantendo a relacdo
entre os componentes dessa mesma camada.

A fim de poder dar resposta ao mercado para a obtencédo de filmes com cor, realizou-se

testes com a incorporacao de pigmento preto na camada interna.

2.3 Materiais

Testamos dois aditivos diferentes: X e Y

O material X foi criado especialmente para este projeto, enquanto o material Y, ja existe no
mercado, mas € utilizado em extrusao tubular, nunca tendo sido testado em extrusao plana.
Este tipo de aditivo foi incorporado na camada externa, visto que o objetivo é de o filme

plastico parecer papel, quer visualmente quer ao toque.

Na Tabela 2.1 encontra-se algumas informag8es descritas na ficha técnica do fornecedor.

Tabela 2.1 - Carateristicas dos aditivos seleccionados.

Aditivo X Y
Descricéo APET aditivo PE aditivo
EU 10/2011 Sim Sim
FDA e Legislagéo Europeia Sim Sim
Industria Farmacéutica Nao aplicavel Nao aplicavel
Regulamentos e :
_ . Metais pesados (94/62/EC, _ _
Legislacédo Sim Sim
CONEG)
REACH (Europa) Sim Sim
Substancias perigosas N&o N&o
Base Polimérica PET PE
Propriedades Cor Cinzento Branco
Fisicas Densidade Especifica

1,4 1,64
(g/cm3) [DIN 53479]
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2.3.1 Aditivo X

Iniciou-se o0s testes com a incorporacdo 20% deste aditivo na camada externa (valor
aconselhado pelo fornecedor como ponto de partida), em que o filme possui uma
distribuicdo de camadas 5/90/5. A distribuicdo de camadas corresponde a percentagem de
cada camada, neste caso, iniciou-se as camadas externas (ambas iguais) a 5% e a camada
interna a 90%, correspondendo respectivamente, a espessura tedrica de 10 um e 180 um,

obtendo-se um filme de 200 um de espessura total.

No entanto, com a percentagem de 20, o filme apenas apresentou um aspeto baco.
Portanto, foi incrementado o aditivo para 30% e a distribuicdo de camadas para 10/80/10.

Podendo o pigmento estar a cobrir em demasia a camada externa, e ndo permitir ao aditivo
realcar no filme, retirou-se o pigmento da formulagdo, no entanto o filme surgiu com uma cor

acinzentada, a qual advém da cor cinzenta do aditivo em granulo.

A incorporagdo do aditivo X ndo permitiu em nenhum dos testes, obter os resultados
esperados, portanto retirou-se da alimentacao.
Na Tabela 2.2, encontra-se um resumo das trés amostras (A, B e C) testadas com este

aditivo
Tabela 2.2 - Descricédo geral dos testes com o aditivo X.
- % de incorporacdo | % de incorporacgéo de
Distribuic&o . ) _
Amostras do aditivo X na pigmento —camada | Cor do filme
de Camadas _
camada externa interna
5/90/5 20 2 Preto
B 30 2 Preto
10/80/10
30 - Branco
2.3.2 Aditivo Y

A fim de testar o aditivo Y, manteve-se a distribuicdo de camadas anterior (10/80/10) pois foi
visivel que a distribuicdo 5/90/5 ndo era suficiente para incorporar o aditivo e testou-se

diferentes percentagens de aditivo, com e sem pigmento.
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Com 20 e 30 % de aditivo ndo se observou nenhum efeito no filme (amostra D e E), no
entanto com 50% de aditivo observou-se, no filme extrudidos, um aspeto visual mais
semelhante a papel reciclado e a nivel tétil, devido & sua suavidade, assemelha-se a papel
vegetal.

A fim de testar o aspeto e comportamento do filme com pigmento, adicionou-se 2% de
pigmento preto na camada interna, e testou-se com 40 e 50% de aditivo, visto que com
percentagem inferior a 40% nao se observava nenhum efeito no filme, obteve-se um filme

com uma pequena textura superficial, semelhante a papel (amostra G).

No entanto com 50% de aditivo e 2% de pigmento preto (amostra H) ndo foi possivel
estabilizar a maquina a nivel de distribuicAo homogénea das camadas, surgindo um filme
com fluxos de cor, provocado pela variacdo de pressdo no fuso, observando-se a formagéo
de depositos na fieira, 0s quais provocaram um efeito no filme caracterizado como “pingos”

na chapa.

Na Tabela 2.3, encontra-se um resumo das trés amostras (D, E, F, G e H) testadas com

este aditivo.
Tabela 2.3 - Descricéo geral dos testes com o aditivo Y.
L % de incorporacdo | % de incorporacéo de
Distribuicéo . ) _
Amostras do aditivo Y na pigmento —camada | Cor do filme
de Camadas _
camada externa interna
D 20 - Branco
E 30 - Branco
F 10/80/10 50 - Branco
G 40 2 Preto
H 50 2 Preto
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2.4 Testes Importantes para a homologacao do produto

Para este produto ser homologado e comercializado tera de passar por diferentes processos
e testes, tais como, estabilidade do material em linha, aspeto, opacidade e cor do filme,
camadas/espessura, comportamento do filme na termoformacao, impacto, adeséo e forca
de adesdo, peel e forca peel, tragcdo, retracdo/ alongamento, rasgamento, massa volimica,
migragéo de cor e DSC.

a) Estabilidade do material:

Observacgédo da estabilidade do aditivo no fuso da extrusora, no feed-block e na fieira para
obter um filme com espessura uniforme — ajuste de parametros de operagcdo para melhor

estabilidade, tais como, ajuste da distribuicdo de camadas e da percentagem de aditivo.

b) Aspeto do filme:

O aspeto do filme tera de parecer papel, quer visualmente quer ao toque.

c) Opacidade e cor

A determinacdo da opacidade e a verificagdo da cor neste processo, consiste na verificacdo
da capacidade de incorporacdo de pigmento, 0s quais irdo constituir o aspeto final do filme.

A verificacdo da opacidade e da cor consiste em comparar o produto que estiver a ser
processado com a amostra padrdo presente no Catalogo de Amostras da maquina em
guestao, no caso em estudo, como ndo temos amostra padrdo, a andlise da opacidade sera
somente qualitativa. Sendo a primeira analise imediatamente apds extrusdo, observada em
contra-luz observando a nitidez com que se visualiza a luz; a opacidade também serd
observada apés termoformacdo da chapa, pois esta sofre um alongamento, perdendo
espessura e diminuindo a sua opacidade. Esta determinacdo foi efetuada seguindo o

procedimento interno PQO1.
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d) Termoformacéo:

O teste de termoformacédo foi realizado na fabrica Klockner Pentaplast Espafia S.A.U.,
localizada em Girona, Espanha, através de um modelo de méaquina — Multivac R240 —

representado na Figura 2.1, a qual € a mais utilizada pelo mercado termoformador alimentar.

Figura 2.1 - Imagens da Multivac R240 utilizada para a termoformacéo do filme
produzido.

A termoformacdo é um método de molde de folhas ou filmes plasticos para criar em
embalagens. O processo de termoformagdo tem, no minimo, trés etapas Dbésicas:

aguecimento, formacao e corte do filme, como se pode observar na Figura 2.2.

Aquecimento e Area de .
Suporte de filme Secgao de corte
molde enchimento

Figura 2.2 - Diferentes fases da termoformacdao de filmes na maquina Multivac R240.
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Cada uma destas trés etapas deve ser correctamente executada para que a embalagem
seja formada adequadamente.

No processo de termoformacdo, o fluxo do alongamento ou expansdo do filme é de
fundamental importancia, sendo relacionado a orientacdo do filme, pois o processo de
estiramento pode romper a estrutura inicial do polimero, criando uma nova estrutura. O
aumento de cristalinidade, resultante do processo de estiramento, reduz a mobilidade da
cadeia amorfa ou alonga o caminho de difuséo, reduzindo a permeabilidade ao gés.

Na Figura 2.3 pode-se observar as condi¢des de termoformacéo utilizadas para este projeto.

Temperaturas de aquecimento e tempo de termoformacéo

Temperaturas de Aquecimento:
105 °C molde superior e inferior

°C precalentamiento inf

fC Frecalentanienta Sul i NUmero de ciclos: 7 ciclos/min

anchura abertura horma sellad.
mm arrang. premat., hol
dlafragma de cierre con./desc.

o B = 7 e

Tempo de termoformacgéo:
0,30 seg — tempo de membrana

2,00 seg — aquecimento

ti 11 o 5 . T ~
R ot neserach 0,30 seg — aquecimento e estabilizacéo
gg} /estab presisn ]

formado/est presisn

tienpo d’seguridad 3 de preSSéo

= 2 2,30 seg — molde
0,40 seg — molde e estabilizagéo de

presséo

0,30 seg — tempo de seguranca

Figura 2.3 - Temperaturas e parametros de termoformacao utilizados.
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e) Impacto:

Este teste realizou-se na fabrica Klockner Pentaplast GmbH, localizada em Montabaur,
Alemanha. Foi utilizado o equipamento Zwick B5113.300 (Figura 2.4), o qual é utilizado para

testes em filmes com espessura menor do que 400 pum.
O teste de impacto tem como principal objetivo determinar a quantidade de energia

BN

absorvida pelo filme quando submetida a acdo de um esforco de impacto de valor

conhecido. Esta determinagé@o tem como referéncia a norma DIN EN ISO 8256.

$Vsesvvscvecossnas
AL AL L R R R R R
LA B A A R A A N I )
LA R R A A B R R Y
L R A I I R )
LI AL N R R A I A R ]

Figura 2.4 - Equipamento utilizado no ensaio de impacto - Zwick B5113.300.
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f) Adesdao e Forca de Adeséo:

A adeséo do filme consiste na verificacdo da resisténcia do adesivo, para tal, solda-se a
toda a largura a largura da amostra a face PE do co-extrudido com um filme de PE isento de
aditivos e sem efeito peel, apds arrefecimento do material, testa-se manualmente, tentando
separar as diferentes camadas, como se pode observar na Tabela 2.4, se se conseguir
separar as diferentes camadas, a adeséo considera-se “Ma”, e se as camadas do produto

nao se separarem, considera-se que a adesao é “Boa”.

Tabela 2.4 - Tipos de ensaio para efetuar o teste de adeséo e a respetiva classificacao.

Teste Tipo de Observacgéo Resultado
ensaio
Se as diferentes camadas do
produto ndo se separarem. Boa
Manual Se o produto deslaminar ou seja
se a camada de PE do produto Ma

separa-se da camada rigida;

Bom — se estiver dentro

Adesao dos valores
(chapa apresentados na Ficha
coextrudida) Técnica de Produto
Dinamémetro Determinacao de adeséo respetiva
NEOPO06 Mau — se estiver fora
dos valores

apresentados na Ficha
Técnica de Produto
respetiva

Quanto a forca de adesdo, esta pode-se quantificar através de um dinamdmetro, o qual
mede a forca dos produtos coextrudidos e laminados In-line, por unidade de largura,
necessaria para separar progressivamente duas camadas sucessivas no mesmo produto. A
forca de adesé&o € expressa em Newtons por 15 mm (N/15 mm).

O teste de adesdo consiste em testar a resisténcia do adesivo, visto que o complexo,
PETBIlend/PE, laminado In-line, constituido deste modo, por materiais incompativeis,
permitindo deste modo garantir que as varias camadas do complexo ndo se descolem
facilmente.

Os provetes tém as dimensdes (15 x 150) mm e o0 seu numero a ensaiar depende da largura

da bobine, como se pode observar na Tabela 2.5.
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Tabela 2.5 - NUmero total de provetes a testar dependendo da largura final do filme.

Largura N° total de : ~
(mm) provetes a testar Direccéo dos provetes
0-500 2 2 provetes por amostra, uma na dire¢cdo longitudinal e
i outro na transversal
>500 4 4 provetes por amostra, dois na direcao longitudinal e dois
na transversal

Apbés a deslaminacdo manual da camada de PET e PE, o provete € introduzido no
equipamento, o filme rigido (PET) é fixo na garra inferior, enquanto a camada de filme
flexivel é fixada a garra superior do dinamémetro, como se pode observar na Figura 2.5.
Esta determinacéo foi efetuada seguindo os procedimentos internos NEOP06, NEOPO3 que
tém como referéncias as normas ASTM F 904-98, ASTM D618, ISO 291.

n

Q}.‘inxgin PATE PuUXar 31 30 mité para uso peral '
Peé-targa 00100N

Volozidade 1000 mmiman

Alcance do equipamerd®@obre 15.0 mm

Avea N0 & aplicavil
Parara Deflecgao 02 120.0mm
pelevape enssio 1

@ Roadh o Test Sample No 1 ot 57

PERFORM TES 4T BATCH I

Figura 2.5 - Apresentacdo dinamometro para a realizacédo da determinacao da forca
Adesao.

g) Peel e Forca Peel:

Para um filme laminado In-line com PE, visto o complexo PETBIlend/PE ser uma
caracteristica necessaria para o mercado, pois permite, através do uso de um filme com

tampa de facil abertura.
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Através de um dinamometro, o qual permite verificar a forca entre o complexo e o filme
tampa, apresenta os resultados da forca méaxima e for¢ca média, esta Ultima que € utilizada
para caracterizar a forga Peel (N/15mm).

Para efetuar este ensaio € necessario soldar o filme com o filme “tampa”, utilizando o
aparelho de selagem, deixar arrefecer e manualmente separar um pouco as duas camadas
soldadas, de seguida é necessario cortar os provetes utilizando a guilhotina, prender a
camada rigida na garra inferior do dinamdémetro e a camada flexivel na garra superior, de
modo a que as duas camadas facam entre si um angulo de 180° e por ultimo selecionar o
“Batch testes” e 0 ensaio a efetuar “Peel” (Figura 2.6) e a analise dos resultados obtidos por
este teste encontram-se na Tabela 2.6. Esta determinacdo foi efetuada seguindo os
procedimentos internos NEOP02, NEOPO03 que tém como referéncias as normas ASTM F
904-91, ASTM D618, ISO 291.

Definigao para puxar até ao limite para uso geral

Pré-carga Iil':'-‘m W
Velotidade [100 | merutnir ]

Consola E

- & A A o] B
Cance Q0 equipam -+ Sobre 15,0 mm 1
Hil Stop |

Area [F]ws0 & aphcave

NEXYGEM Batch Tester

Parar a: Iﬂhmiﬂ‘ o 1500 men
| op= 31329 ® Ready to Test Sample No 1 of 2007

PERFORM TEST EAT BATCH

Figura 2.6 - Apresentacao do dinamdmetro para a realizacéo do teste de Forca Peel.
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Tabela 2.6 - Tipos de ensaio para efetuar o teste de Peel e a respetiva classificacéo.

Teste | Tipo de ensaio Observacéo Resultado

Se as faces soldadas se soltarem
progressivamente oferecendo pouca
resisténcia e a zona descolada, caso se Bom
trate de filme transparente, ficar com aspeto
branco opaco e uniforme.

Manual Se néo for possivel separar as faces
soldadas e ocorrer rotura pela soldadura
ou, se as faces soldadas soltarem-se com
muita facilidade sem que a zona soldada
figue esbranquicada (quando se trata de
Peel filme transparente)

Mau

Bom — se estiver
dentro dos valores
apresentados ha
Ficha Técnica de
Determinacao da Forga Peel pela norma Produto respetiva

Dinamoémetro NEOPO2 Mau — se estiver
fora dos valores
apresentados ha
Ficha Técnica de
Produto respetiva

h) Trac&o:

Através de um dinamémetro, o qual permite quantificar a forca por unidade de area (N/mm?)
necessaria para atingir o ponto de deformacao mecéanica e o alongamento da chapa até a
rutura.

Para a realizacdo deste teste, é necessario cortar provetes no sentido longitudinal e
transversal de todas as amostras produzidas, com as dimensdes (25 x 250) mm.

As anadlises de tracdo sdo realizadas no laboratério da fabrica de Portugal, através do
equipamento observado na figura abaixo. Para este ensaio foi utilizada uma célula de carga
de 500 N pois, no caso presente, a espessura total de filme é inferior a 300 um, e velocidade
de ensaio de 100 mm/min. As curvas de tenséo aplicada em funcdo da extensao dos filmes
sdo geradas pelo programa computacional associado ao dinamometro (Figura 2.7). Esta

determinag&o tem como referéncia a norma pr NP-3058.
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Qéfinigdo para puxar até partir para uso geral

Pré-carga: 0.500 M

Welocidade: 100.0 mrodrmin

AlA QP
V] ¥ stop)

Alcance do equipament@Eobre 1000 mm
Area: Sobre 25.0 mm x 0300 mim

Quebra; Acarga baixow para 20.0%
Meoform ir 31 290Linhad

MEXYGEM Batch Tester

Ready to Test Sample No 1 of 207
[[Frromiiest | EXTBATCH |

Figura 2.7 - Apresentacao do dinamdmetro para a realizacéo do teste de Tracdao.

i) Retracdo/ Alongamento:

Este ensaio destina-se a estabelecer o método de determinagdo da retracdo ou do
alongamento, chapas plasticas ou filmes flexiveis quando aquecidos numa estufa,
permitindo desta forma observar o comportamento do filme na fase de termoformacéo no
cliente.

Inicialmente, tem-se de regular a estufa ventilada para a temperatura adequada ao produto
a ensaiar e deixa-la estabilizar durante 15 minutos.

Este ensaio baseia-se em cortar provetes de 10 mm? e coloca-los entre duas folhas de
cartolina polvilhadas com p6 talco. Agrafar um dos lados da cartolina e colocar nos outros

lados clipes, como representado na Tabela 2.7.
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Tabela 2.7 - Procedimento de ensaio de Retragéo.

Marcar os provetes na
Longitudinal (L) e
Transversal (T)

Colocar a amostra no corta
provetes

Pressionar os dois botoes

ao mesmo tempo para
efetuar o corte

Colocar os provetes g
Levar a estufa

dentro da cartolina

Medir os provetes nas

duas direcoes (L e T)

Introduzir as cartolinas na estufa a temperatura de 125°C para os produtos (PET, PETG e

GAG) durante 1 min por cada 100 um de espessura de filme.

O numero de provetes depende da largura final do filme, de acordo com a Tabela 2.8.

Tabela 2.8 - Tabela referente ao numero de provetes necessarios por largura de filme.

Largura do filme (mm) | NUmero de provetes
L <400 1
400 =L <600 2
L =2 600 3

Retirar os provetes da estufa e mante-los nas cartolinas, deixar arrefecer a temperatura

ambiente, durante 10 min e, de seguida, medir os provetes, calculando desta forma a

percentagem de retracdo ou alongamento do material

nas condicbes gerais de

termoformacao, como apresentado na Tabela 2.9. Esta determinacéo foi efetuada seguindo
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0 procedimento interno NEOPO7 que tem como referéncias as normas DIN 53377 - 07,
ASTM D618, I1SO 291.

Tabela 2.9 - Resultados aceitaveis dos valores obtidos no ensaio de retracao.

Dimenséao a b Ret'ra(;é.lo Retracao
Longitudinal | Transversal
Dimenséo do Dimenséo do provete
provete na na direcéo
100 mm direcao de perpendicular a de
Cadalado do | extrusdo apos de extrusdo apos de
quadrado passar na estufa passar na estufa R.=a-D Rr=b-D
(direcdo (direcéo transversal)
longitudinal)

R, — Valor de Retragdo medido na direcdo Longitudinal do filme extrudido.
Rt — Valor de Retragdo medido na diregéo Transversal do filme extrudido.

R. e 0 Ry expressos em milimetros dédo diretamente as percentagens de retracdo: R % e
R1%.

i) Rasgamento

O teste do rasgamento € um ensaio qualitativo que consiste na aplicagdo de uma forca na
direcdo longitudinal, ao longo de toda a largura, verificando a capacidade de resisténcia do
material.

De uma forma simplificada, consiste num movimento manual de forcas opostas aplicadas no

filme. Esta determinacao foi efetuada seguindo o procedimento interno PODQO0O01.
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k) Medicdo de camadas/espessura

7

Para a medicdo da espessura total do material extrudido € usado um micrometro do
fabricante Mitutoyo (Figura 2.8) e para a medi¢do de camadas utiliza-se 0 microscépio como

auxiliar.

Figura 2.8 - Micrometro utilizado para medicao da espessura dos filmes extrudidos.

No caso de estruturas multicamadas é necessario determinar ndo somente a espessura total
do material, mas a espessura de cada um dos substratos presentes, para isso, foi utilizada o
microscopio, modelo Eclipse, fabricante Nikon (Figura 2.9).

Figura 2.9 - Microscopico otico utilizado para verificagdo das camadas de cada
amostra.
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[) Massa Volumica

Para determinar a massa volumica da amostra é utilizado o método de emersdo em Benzina
de petroleo (com massa volumica de 0,65 g/cm3), COmo se apresenta na equacao abaixo:

o Peso da amostra (g)
MassaVolimica da amostra = ¥ MassaVolimica do liquido teste

(glcm?) Flutuacdo da amostra (g) (g/cm?)

Procedimento:
1) Retirar o prato existente na balanca e montar o Kit de determinacdo da massa volumica,

conforme vem indicado no manual da balanca.

2) Introduzir no gobelé quantidade suficiente de liquido de teste de forma a cobrir pelo
menos 1 cm da amostra quando esta € colocada no suporte.

3) Colocar o gobelé sobre a plataforma de maneira a ficar centrado sob o suporte da
amostra.

4) Colocar o suporte da amostra no encaixe respetivo. Nao devera ocorrer aderéncia de
bolhas de ar no suporte da amostra imerso no liquido.

5) Tarar a balancga.

6) Colocar a amostra no prato existente no topo do brago. Ler a massa da amostra “peso da
amostra” (em gramas) e registar esse valor.

7) Tarar novamente a balanca (com a amostra permanecendo ainda no prato do topo do
braco).

8) Remover, com a pinga, a amostra do prato e colocé-la no suporte (imersa no liquido). N&o
devera ocorrer aderéncia de bolhas de ar a amostra imersa no liquido.

9) O mostrador apresentara o valor da flutuacdo da amostra precedido de um sinal - registe
esse valor.

Esta determinacéo foi efetuada seguindo o procedimento interno NEOPO5 que tem como
referéncia as normas DIN 53479, ASTM D618, ISO 1183.

m) Migracao de cor

Teste realizado internamente com o objetivo de verificar que ndo h4 migracéo de cor através

da camada externa.
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O modo de proceder a este ensaio é cortar provetes do filme extrudidos e papel de filtro,
com as dimensdes (2 x 5) cm. Mergulhar o papel de filtro em 6leo e retirar o excesso, de
seguida coloca-los sobre os provetes do material a analisar e embrulha-los em papel de
chumbo, colocando no excicador, o qual possui cerca de 0,75 dl de Oleo. De seguida,
colocar o excicador, devidamente selado com vaselina, na estufa a temperatura de 50°C
cerca de 5 horas. Apés este tempo, retirar os provetes e deixar arrefecer cerca de 20
minutos, e verificar se houve ou ndo migracdo da cor do filme para o papel de filtro. Esta

determinag&o tem como referéncia a norma NP 3713.

n) DSC

A calorimetria exploratéria diferencial (DSC) é um método utilizado em diversas areas, onde
€ possivel obter para além das temperaturas em que os fenébmenos térmicos acontecem e a
sua natureza (endotérmicos ou exotérmicos), permite também obter variacdes de entalpia.
Visando a identificagdo dos materiais presentes nas estruturas dos filmes, submeteu-se
estes filmes a analise de DSC, para verificagdo das temperaturas de fusdo, de temperaturas
de transicéo vitrea e de cristalizacdo, para isso foi utilizado o equipamento Mettler Toledo
DSC821 (Figura 2.10).

As curvas de aquecimento para identificar a temperatura de fusdo dos polimeros presentes
no filme foram geradas para uma faixa de aquecimento de 0 a 300°C a uma taxa de
aquecimento de 10°C/min, sendo utilizado o nitrogénio como gas de purga e arrefecidas a

razao de 10°C/min até 25°C.

Figura 2.10 - Equipamento e alimentacé&o - DSC.
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3 Resultados e Discussao

Como foi referido anteriormente, para o produto ser homologado e comercializado tera de
passar por diferentes processos e testes, tais como, estabilidade do material em linha,
aspeto, opacidade e cor do filme, camadas/espessura, comportamento do filme na
termoformacao, impato, adesdo e forca de adesdo, peel e forca peel, tracdo, retracdo/
alongamento, rasgamento, massa volumica, migracao de cor e DSC.

Nos pontos abaixo encontram-se o0s resultados obtidos em cada teste.

a) Estabilidade do material:

BN

Relativamente a incorporacdo do aditivo Y, pode-se observar, que a uma percentagem
superior a 40% de incorporacdo na camada externa, cria depositos na fieira, destabilizando

a distribuicdo de camadas, produzindo um filme com fluxos, ndo homogéneo.

b) Aspeto do filme:

Somente as amostras F e G é que se consideram relevantes de observagéo visto que nas
restantes o efeito papel, quer ao toque quer visualmente, ndo era observavel.

O aspeto da amostra F, produzida sem pigmento, quer em chapa quer na embalagem
termoformada apresentava caracteristicas similares ao papel. Em relagcdo a amostra G, a
qual apresentava cor preta, devido a incorporacdo de pigmento na camada interna,

mostrava caracteristicas similares ao papel mais a nivel tactil do que visual.

c) Opacidade e cor

Com ambos os aditivos foi possivel incorporar pigmento na formulacdo. No entanto com
limitacBes relativamente a percentagem de aditivo. Visto que a verificagdo da opacidade e
da cor necessita da comparacao do filme produzido com a amostra padréo, nédo foi possivel

a sua comprovacao, visto ser um projeto pioneiro, ndo existindo portanto amostras padrao.
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d) Termoformacéo:

Todas as amostras, com excecdo da amostra H, foram termoformadas. Na Figura 3.1

encontram-se as amostras B, F e G ap6s termoformacao.

Figura 3.1 - Amostras B, F e G apds termoformacao.

Como se pode observar a amostra B, a qual contem o aditivo X, apés termoformacéo, néo
apresentou as caracteristicas desejadas, apenas acentuou o aspecto mate, proveniente da
adicdo do aditivo X. No entanto, pode-se observar que as amostra F e G apresentam um
aspeto similar a papel.

e) Impacto:

Os valores de impacto da Tabela 3.1 sdo uma média de 5 medicbes efetuadas na direcédo

longitudinal (L) e transversal (T) do filme extruido.

Tabela 3.1 - Valores Longitudinais e Transversais do teste de impacto [kJ/m?].

Aditivo X Y
Amostras A B C D E F G H
Direcado L | 406 | 364 | 404 | 321 | 292 | 311 | 308 | 285
Direcdo T | 432 | 436 | 453 | 361 | 347 | 300 | 326 | 308

Impacto [kJ/m?]
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Como se pode observar na Figura 3.2, a excecdo das amostras E e H, todas as restantes
cumpriram o valor minimo de aceitac&o interna (300 kJ/m?) de forca de impacto.

Aditivo X Aditivo Y
)

g§88% 8

Ln
=

Impacto [ klfm?)
[ B ]
s

Figura 3.2 - Representacao grafica dos valores de impacto medidos em cada amostra
produzida com o respectivo aditivo, a linha horizontal vermelha representa o valor
minimo de aceitacdo interna.

Observa-se que os valores de impacto transversais sdo sempre superiores aos valores
longitudinais, sendo que esta diferenca é justificavel devido ao processo de producéo.
Denota-se que os valores de impacto das amostras (D, E, F, G e H) no qual foi utilizado o
aditivo Y, quer na longitudinal quer transversalmente, sdo inferiores aos valores de impacto
das amostras (A, B e C) nas quais foi utilizado o aditivo X.

Esta situacdo deve-se ao facto de o aditivo Y ser base PE, o qual € um componente mais

“mole” do que o PET e desta forma amortece / absorve o impacto.

f) Adeséo e Forca de Adeséo:

N&o foi possivel a determinacdo da adesdo nem da forca de ades&o, visto que os aditivos
ndo permitiram a termolaminacgdo, deste modo néo foi possivel a laminagem do PET com o
PE, por falta de tenséo superficial.
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g) Peel e Forca Peel:

N&o foi possivel a determinacdo do peel nem da forca peel, visto que os aditivos nao
permitiram a termolaminacéo, deste modo nao foi possivel a laminagem do PET com o PE,

por falta de tencao superficial.

h) Tracao:

Este ensaio nao foi realizado, visto 0 equipamento ndo se encontrar operacional.

i) Retracdo/ Alongamento:

Como se pode observar pelos valores apresentados na Tabela 3.2, em todos os ensaios
efetuados os filmes sofrem retracdo. Os valores de retracao longitudinais sdo superiores aos
transversais, devendo-se este facto ao alinhamento das cadeias do polimero, provenientes
das ligacdes covalentes entre os atomos de carbono da cadeia e o proprio processo de
producéao.

Tabela 3.2 - Resultados da retragéo nas amostras produzidas.

Amostras Longitudinal (%) Transversal (%)
A 7,0 2,0
8,0 1,5
7,0 1,0
B 7,0 1,0
8,0 1,0
c 6,5 1,0
6,0 1,0
D 6,0 1,0
5,5 1,5
E 6,0 1,0
F 4,0 1,0
3,0 1,0
5,0 1,5
G 5,0 1,5
4,5 1,5
H 5,0 1,0
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A nivel interno, ndo existem limites de valor de retragdo para o mercado alimentar, visto que
as maquinas termoformadora utilizadas para este mercado séo de garras / pingas, as quais
tém como funcdo segurar o material para que este permaneca na posicdo desejada para a
termoformacéo.

i) Rasgamento

Todas as amostras tiveram um comportamento positivo, demonstrando resisténcia ao

rasgamento.

k) Medicdo de camadas/espessura

Com a andlise de microscopia 6tica, obtiveram-se imagens das amostras, em fotografias de
cortes de secgdes transversais, possibilitando a visualizacdo e a medicdo de cada camada
de material presente nas estruturas dos filmes planos.

A espessura real do filme produzido foi de 200 um, podendo esta ter pequenas variagdes ao
longo da fieira e da propria distribuicdo de camadas.

Na Tabela 3.3, amostras que contém o aditivo X na sua composi¢do, encontram-se
fotografias das imagens observadas ao microscépio, modelo Eclipse, fabricante Nikon,

ampliadas 40 vezes, e as suas respetivas medi¢bes das camadas.
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Tabela 3.3 - Imagens microscoOpicas das amostras A, B e C que contém na sua
composicdo o aditivo X, ampliagdo 40x.

Aditivo X
B C

Distribuigao
das 5/90/5 10/80/10
camadas

Medicdo de
camadas 12/181/11 22 /165 /20 21/166/21
(nm)

Espessura

total (um) 204 207 208

A amostra A foi produzida com pigmento na camada interna e com uma distribuicdo de
camadas 5/10/5, o que corresponde teoricamente a 10 um em cada camada externa e 180
UM na camada interna.

As amostras B e C foram produzidas com uma distribuicdo 10/80/10, o que corresponde
teoricamente a 20 um em cada camada externa e 160 pm na camada interna. No entanto,
pode-se observar a diferenca visual na camada interna do filme devido ao facto de a

amostra B conter pigmento e a amostra C néo.
Na Tabela 3.4, amostras que contém o aditivo Y na sua composi¢cdo, encontram-se

fotografias das imagens observadas ao microscopio, ampliadas 40 vezes, e as suas

respetivas medi¢cdes das camadas.
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Tabela 3.4 - Imagens microscoépicas das amostras F e G que contém na sua
composicdo o aditivo Y, ampliacdo 40x.

Aditivo Y

Distribuicao

das camadas 10/80/10
Medicdo de
camadas (um) 22/166/20 23/165/21
Espessura
total (um) 208 209

Como se pode observar, a amostra F ndo contem pigmento enquanto que a amostra G
contem pigmento na camada interna. No entanto, como o aditivo Y é de base PE e contém
pigmento branco na sua composi¢cao, a incorporacdo deste aditivo € caracterizada nas

imagens por uma cor mais escura nas camadas externas.

Ambas as amostras foram produzidas com uma distribuicdo de camadas 10/80/10, o que
corresponde teoricamente a 20 um nas camadas externas e 160 um na camada interna.
A ndo definicho das camadas deve-se ao facto de o aditivo Y criar a rugosidade

caracteristica do papel.
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[) Massa Volumica

Foram efetuados trés ensaios em cada amostra, na Tabela 3.5 encontram-se as médias dos
valores de massa volumica de cada amostra.

Tabela 3.5 — Massa volimica (g/cm®) de cada amostra de filme.

Amostras Densidade (g/cm®)
Medicbes Média
A 1,315 1,310 1,324 1,32
B 1,325 1,326 1,316 1,32
C 1,344 1,321 1,334 1,33
D 1,314 1,316 1,319 1,32
E 1,313 1,331 1,326 1,32
F 1,318 1,339 1,341 1,33
G 1,341 1,325 1,328 1,33
H 1,336 1,348 1,337 1,34

Como se pode observar, os valores de todas as amostras produzidas encontram-se entre
[1,32 ; 1,34] g/cm® permanecendo dentro dos limites internos acetaveis, os quais s&o
compreendidos no intervalo: [1,32 ; 1,36] g/cm®. No entanto, pode-se observar que, para
ambos os aditivos, quanto maior for a percentagem de incorporacdo do aditivo, maior é a
massa volumica do material.

Para a mesma percentagem de aditivo, a amostra que contém pigmento na sua
composicao, possui maior massa volumica do que a que ndo possui pigmento na
composi¢do, como se pode observar nas amostras B e C (com 30% de aditivo X) e nas

amostras F e H (com 50% de aditivo Y).
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m) Migracdo de cor

Foram realizados ensaios de migracao as amostras B e H, pois estas, sdo representativas
do aditivo X e Y, respetivamente; e foram nestas amostras onde foi incorporado maior
percentagem de aditivo.

Como se pode observar na Figura 3.3, ndo houve migracéo do pigmento contido na camada

interna através da camada externa.

Figura 3.3 - Observacéo dos resultados de ensaio de migracéo, nas amostras B e H.

n) DSC

Realizaram-se ensaios de DSC a ambos os aditivos, a fim de comprovar a sua natureza.

Como se pode observar na Figura 3.4, o aditivo X € um composto de origem PET, tendo o
seu ponto caracteristico de transi¢éo vitrea (T4) 67 °C e de cristalizaggo a 123 °C, os quais
desaparecem na segunda rampa, permanecendo o ponto de fusdo a 245 °C.

Relativamente ao aditivo Y, através do DSC comprovou-se a sua natureza de polietileno de
alta densidade (PEAD), visto que apresenta um pico 128 °C o qual permanece inalterado na

segunda rampa.
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STAR SWa W

L METTLER

Figura 3.4 - Curva DSC dos aditivos X (a) e Y (b).

Também foi realizado o ensaio de DSC a todas as amostras produzidas.

b)

STARSWa W

Na Figura 3.5 encontra-se o0 DSC da amostra denominada como C, a qual contém o aditivo

X, sendo representativa de todas as outras amostras produzidas com este aditivo.

Como se pode observar, o PET esta representado pelo pico de cristalizacdo a 126 °C e pelo

pico de fusdo caracteristico a 250 °C. O pico de cristalizacdo desaparece na segunda

rampa, mantendo-se somente o pico de fusdo PET.

Aexo

Baper Like - AmestaC, 02.09.2014 14:41:12
Paper Like - AmssteC, 23,8000 mg

Extrapol. Peak 67,33 °C
Peak Value -8,61 mW

normalized 40,28 Wgh-1
[ Left Limit 61,85°C
Right Limit 70,37 °C
- Heating Rate 10,00 *Cmin*-1
Peak 67,20°C

Result Mode Sample Temp

Extrapol. Peak 126,29 °C

Peak Value 5,49 mW
normalized 0,23 Wg1
Left Limit 116,32°C
Right Limit 135,69 °C
Heating Rate 10,00 "Cmin®1
Peak 127,22°C

Result Mode  Sample Temp

Extrapol. Peak 250,03 °C

Peak Value

normalized
Left Limit
Right Limit
Heating Rate
Peak

18,38 mwW
0,77 Wgh-1
22322°C
25883 °C
10,00 "Cmin®-1
25103 °C

Result Mode Sample Temp

Paper Like - Amesta C rampa 2, 02.09.2014 16.43.56

Paper Like - Amesta C rampa 2, 23,8000 mg

Extrapol. Peak 248,77 °C

Peak Value -18.25 mW
normalized -0,77 Wgt1
Left Limit 23671 °C
Right Limit 25855°C
Heating Rate 10,00 “Crmin®-1
Peak 250,21 °C

Result Mode Sample Temp

280 ‘c

22 24

26 min

Lab: METTLER

Figura 3.5 - Curva DSC da amostra C.

STAR® SW 8.10
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Relativamente ao aditivo Y, a Figura 3.6 é representativa da amostra F, em que o PET esta
representado pelo pico de cristaliza¢éo a 126 °C, o pico de fuséo caracteristico a 250 °C e 0
pico representativo da temperatura de transaccéo vitrea (T4) a 70 °C. No entanto, o pico de
cristalizacdo desaparece na segunda rampa, mantendo-se o pico de fusdo PET e o pico
representativo do polietileno de alta densidade (PEAD).

Aexo

Paper Like - Amestz F, 02.09.2014 10:46:29
Paper Like -Amesta F, 23,2000 mg

Extrapol. Peak 68,11 °C
Peak Value -5,54 mW
normalized -0,24 Wg"-1
Left Limit 61,16 °C
Right Limit 69,58 °C
Heating Rate 10,00 “Cmin”-1
7 Peak 66,99 °C
Result Mode Sample Temp

Extrapol. Peak 248,03 °C
Peak Value -17,45 mW
normalized -0,75 Wgh-1
Left Limit 222,69 °C
Right Limit 260,19 °C
Heating Rate 10,00 “Cmin”-1
Peak 252,24 °C
Result Mode Sample Temp

Extrapol. Peak 125,78 °C
Peak Value -27 66e-03 mW
normalized -1,19e-03 Wg"-1
Left Limit 116,35 °C
Right Limit 135,44 °C
Heating Rate 10,00 “Crin®-1
Peak 126,33 °C
Result Mode Sample Temp

Paper Like - AmostaF rampa 2, 02.09.2014 12:19:57
Paper Like - AmessaF rampa 2, 23,2000 mg

Extrapol. Peak 127,22 °C
Peak Value -9,90 mW
normalized  -0,43 Wg"-1
- Left Limit 123,37 °C
Right Limit 13347 °C
Heating Rate 10,00 “Cmin*-1
Peak 12061 °C
Result Mode Sample Temp

Extrapol. Peak 24882 “C
Peak Value 1719 mW
normalized -0,74 Wg™1

Left Limit 23590 °C
Right Limit 257,99 °C
Heating Rate 10,00 °Cmin®-1
Peak 249,76 °C
Result Mode Sample Temp

40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 °C
T e L B T A

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 min

Lab: METTLER STAR® SW 8.10

Figura 3.6 - Curva DSC da amostra F.
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Na Tabela 3.6 encontra-se uma pequena sintese dos resultados de todos os testes

efetuados em cada amostra extrudida.

Tabela 3.6 - Resumo dos resultados e das principais observacdes dos diferentes
testes de producéo.

5 Aditivo X Aditivo Y
Observagoes A B C ) E = G m

Chapa de visual nac | nac nac | nac nac | ac | nac | nac

filme tatil nac | nac nac | nac | nac | ac ac nac
Aspeto =

Embalagem visual nac | nac | nac | nac nac | ac nac | nac

termoformada | il nac | nac | nac | nac nac | ac ac nac
Opacidade | Chapa de filme ac ac ac ac ac ac ac ac
?iltr::; do Embalagem termoformada ac ac ac ac ac ac ac ac
Comportamento do filme na
ETeRETEE ac ac ac ac ac ac ac ac
Adesao e forga de adesao - - - - - - - -
Peel e forga peel - - - - - - - -
Impacto ac ac ac ac nac | ac ac nac
Tracao - - - - - - - -
Retracao ac ac ac ac ac ac ac ac
Rasgamento ac ac ac ac ac ac ac ac
Camadas/espessura ac ac ac ac ac ac ac ac
Massa Voluimica ac ac ac ac ac ac ac ac
Migracdo de cor ac ac ac ac ac ac ac ac
DSC ac ac ac ac ac ac ac ac
“nac” : ndo aceitavel; “ac” : aceitavel; “-“ : ndo determinado
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4 Conclusodes e Trabalho Futuro

Este projeto considera-se como o inicio de um longo caminho na producdo do filme
designado por Paper Like.

Gradualmente, as embalagens convencionais estdo a ser substituidas por novas
(produzidas novos materiais e novas tecnologias), promovendo desta forma, novos
produtos, sempre com a preocupacdo de custos, de ambiente (reciclagem), de
aplicabilidade e competitividade de mercado.

O mercado de embalagens flexiveis tende a crescer em funcdo das exigéncias dos
consumidores que cada vez mais procuram produtos diferenciados.

Conclui-se que a incorporacdo do aditivo X ndo produziu os resultados desejados, somente
provocou ao material extrudidos um aspeto mate.

A andlise do produto desenvolvido, especialmente a amostra F e G, nas quais foi
incorporado o aditivo Y, apresentam caracteristicas positivas relativamente ao inicialmente
desejado, como por exemplo, o aspeto e textura semelhante a papel, a possivel
incorporacdo de pigmento (somente relativo a amostra G), estabilidade produtiva e migragéo
adequada ao objetivo.

No entanto, ndo se conseguiu laminar o complexo PET/PE, ndo permitindo desta forma, a
embalagem final, a sua selagem com ou sem efeito peel necessario para 0 mercado
termoformadora.

Através dos testes efetuados, conclui-se que para percentagens elevadas de Y (superiores
a 40%) provocaram instabilidade no processo de extrusao, criando um filme com fluxos de

cor.

De forma a dar continuidade a este projeto e a poder desenvolver industrialmente este
produto, alguns problemas tém de ser ultrapassados.

Seguem algumas ideias para trabalhos futuros de forma a garantir um produto que
corresponda ao pretendido:

- Incorporar um aditivo base PET que dé aspeto de papel, de forma a nao criar depésitos na
fieira e que permita a adeséo ao filme PE.

- Testar a incorporacdo de aditivos antioxidantes nos filmes com o objetivo de impedir a
formacdo de depdsitos na fieira. Simultaneamente, o filme devera possuir capacidade de
laminagem In-line permitindo a compatibilidade com o PE e onde a compatibilidade entre o

aditivo e o pigmento terdo de ser garantidas.
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- Testar a laminagem off-line que permite a laminagéo através de cola bi-componente entre
dois filmes garantindo, desta forma, a adeséo do filme PE e consequente op¢éo de selagem
ou peel.
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5 Anexos
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Paper Like - Aditivo X, 09.08.2014 14:40:46
Paper Like - Aditivo X, 20,8000 mg

Extrapol. Peak 123,01 °C

10
mw

Paper Like - Aditivo X rampa 2, 09.09.2014 16:33:42
Paper Like - Aditivo X rampa 2, 20,8000 mg

Peak Value 4,07 mw Extrapol. Peak 245,82 °C
normalized 0,20 wgt-1 Peak Value -11,36 mW
Left Limit 113.72°C normalized  -0,55 Wg*-1
Right Limit 131,16 °C Left Limit 22500 °C
Heating Rate 10,00 “Cmin”-1 Right Limit 260,34 °C
Peak 120,66 °C Heating Rate 10,00 “Cmin”*-1
esult Mode Sample Temp Peak 250,57 “C
Result Mode Sample Temp

Extrapol. Peak 248,23 °C

Peak Value -11,66 mW
normalized -0,56 Wg*-1
Left Limit 231,75°C
Right Limit 258,44 °C
Heating Rate 10,00 *Cmin”-1
Peak 248,39 °C

Result Mode Sample Temp

40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 °C
v L L L L ! s ! y 1 | I L 1 s ! L I L 1 L 1 L ! L L L
i i I i T T T T T T T T T T T T I T T T T T T T L i T
0 2 4 ] 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 min
Lab: METTLER STAR® SW 8.10
exo
Extrapol. Peak 128,51 °C
Paper Like - Aditive Y, 09.09.2014 17:15:54 Peak Value -23,86 mW
Paper Like - Aditive Y, 21,3000 mg normalized  -1,12'Wg-1
Left Limit 112,53 °C
Right Limit 13734 °C
Heating Rate 10,00 “Cmin®-1
Peak 13022°C
Result Mode Sample Temp
Paper Like - Aditiva Y - rampa 2, 09.09.2014 17:59.:23
Paper Like - Aditivo Y - rampa 2, 21,2000 mg
Extrapol. Peak 127,75 °C
10 Peak Value -2584 mW
normalized -1,21 Wgh-1
mw Left Limit 114,68 °C
Right Limit 138,15 °C
Heating Rate 10,00 “Cmin”-1
Peak 131,30 °C
Result Mode Sample Temp
40 60 80 100 140 160 180 200 220 240 260 280 °C
7l 1 L 1 L 1 | L L 1 L L L s 1 s 1 | 1 L 1 L L L 1 L
1 ' 1 ' [ i [l B [ v I ' 1 v 1 l 1 i [l l [ i I ' 1 v I
o] 2 4 6 8 wu 12 14 16 18 20 22 24 26 min

Lab: METTLER

STAR® SW 8.10
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Paper Like - Amosta A, 01.09.2014 11:25:33
Paper Like - Amestz A, 23,3000 mg

Extrapol. Peak 67,21 °C

Peak Value -5,84 mW
normalized  -0,25Wg"-1
Left Limit 62,24°C
Right Limit 70,39 °C
- Heating Rate 10,00 “Cmin”-1
Peak 67,31°C
Result Mode Sample Temp

Extrapol. Peak 125,16 °C

Peak Value 4,48 mwW
normalized 0,19 Wgh-1
Left Limit 116,35 °C
Right Limit 134,63 °C
Heating Rate 10,00 “Cmin”-1
Peak 126,68 °C

Result Mode Sample Temp

Paper Like - Ameste A - rampa 2, 01.09.2014 13:16:32
Paper Like - Amostia s - rampa 2, 23,3000 mg

Extrapol. Peak 248,99 °C

Extrapol. Peak 24842 °C

Peak Value -16,88 mwW
normalized -0,72 Wg"-1
Left Limit 22189 °C
Right Limit 260,51 °C
Heating Rate 10,00 “Cmin"-1
Peak 251,61 °C

Result Mode Sample Temp

Peak Value -17.08 mW
normalized -0,73 Wgh1
Left Limit 23917 °C
Right Limit 257,75°C
Heating Rate 10,00 “Cmin"-1
Peak 25043°C
Result Mode  Sample Temp
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 ‘c
“ s ! s L L ! L ! L L L L L | s ! | ! s ! s ! s ! s
i T T T ] i T T T T T T T T [ T T T T T T T T T T T ]
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 min

Lab: METTLER

Mexo

STAR® SW 8.10

Extrapol. Peak 66,31 °C

Peak Value -3,33 mW
normalized -0,14 Wg"-1
Left Limit 6258 °C
- Right Limit 69,11 °C
Heating Rate 10,00 “Cmin®-1
Peak 66,39 °C

Result Mode Sample Temp

Extrapol. Peak 121,91 °C

Peak Value 6,67 mW
normalized 0,29 Wg"1
Left Limit 111,26 °C
Right Limit 138,53 °C
Heating Rate 10,00 "Cmin”-1
Peak 123,76 °C

Result Mode Sample Temp

Paper Like -Aresve B rampa 2, 01.09.2014 15:38:20
Paper Like -Amoet B rampa 2, 23,1000 mg

Paper Like - Amesta B, 01.09.2014 14:54:50
Paper Like -Amests B, 23,1000 mg

Extrapol. Peak 248,07 °C

Peak Value -11,94 mwW
normalized -0,52 Wgh-1
Left Limit 22183°C
Right Limit 260,21 °C
Heating Rate 10,00 “Cmin®-1
Peak 251,87 °C

Result Mode Sample Temp

Extrapol. Peak 247,96 °C

Peak Value -1213 mW
normalized -0,52 Wgr-1
Left Limit 237,76 °C
Right Limit 258,57 °C
Heating Rate 10,00 “Cmin®-1
Peak 250,03 °C

Result Mode Sample Temp

26 min

Lab: METTLER

STAR® SW 8.10
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Anexo 5 — Curva DSC da amostra C.

Aexo

Desenvolvimento do Filme Plastico — Paper Like

Paper Like - AmestaC, 02.09.2014 14:41:12
Paper Like - AmostaC, 23,8000 mg

Extrapol. Peak 67,33 °C

Extrapol. Peak 128,29 °C

Peak Value 6,61 mwW
normalized -0,28 Wgt-1
Left Limit 61,95°C
Right Limit 70,37 °C
- Heating Rate 10,00 °Cmin®-1
Peak 67,29 °C

Result Mede Sample Temp

Peak Value 5,49 mW Extrapol. Peak 250,03 °C
normalized 0,23 Wgh-1 Peak Value -18,38 mwW
Left Limit 116,32 °C normalized -0,77 Wgh-1
Right Limit 135,69 °C Left Limit 22322°C
Heating Rate 10,00 “Cmin®-1 Right Limit 259,93 'C
Peak 127,22 °C Heating Rate 10,00 “Cmin”-1
Result Mode Sample Temp Peak 251,03 °C
Result Mode  Sample Temp

10,
m
Paper Like - Amosta C rampa 2, 02.09.2014 16:43:56
Paper Like - Ameste C rampa 2, 23,8000 mg
- Extrapol. Peak 248,77 °C
Peak Value -18,25 mW
normalized -0,77 Wgr-1
Left Limit 238,71 °C
Right Limit 258,55 °C
Heating Rate 10,00 “Cmin”-1
Peak 250,21 °C
Result Mode Sample Temp
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 c
v | I | I 1 I Il I 1 I | I 1 1 L I 1 I L I 1 I L I 1 I
f f f 1 } f f T 1 1 f 1 1 1 t T } 1 t t t } } + t t t
o] 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 min
Lab: METTLER STAR® SW 8.10
Anexo 6 — Curva DSC da amostra D.
Aexo
Paper Like - Amosta D, 09.09.2014 09:39:26
Paper Like - Amest=D, 23,5000 mg
Extrapol. Peak 68,45 °C Extrapol. Peak 125,25 °C
Peak Value  -621 mW Peak Value 3,96 MW
0 normalized  -0,26 Wg-1 normalized 0,17 Wg"-1 Extrapol. Peak 250,47 °C
Left Limit 63,32°C Left Limit. 11552°C Peak Value ~ -17,66 mW
Right Limit 71,20 °C RightLimit: ~ 134.07.°C_ normalized 0,75 Wg™-1
Heating Rate 10,00 “CminA-1 Heating Rate 10,00 ?mln -1 Left Limit 22216 °C
Peak 68,47 °C Peak 125,82°C RightLimit 259,66 °C
Result Mode Sample Temp Result Mode ~ Sample Temp Heating Rate 10,00 °CminA-1
Peak 251,57 °C

10

Result Mode Sample Temp

mwW
Paper Like - Amosta D rampa 2, 09.09.2014 10:23.00
Paper Like - Amesta D rampa 2, 23,5000 mg
Extrapol. Peak 128,14 °C Extrapol. Peak 248,46 °C
i Peak Value -7,50 mW Peak Value -18,14 mwW
normalized -0,32 wWgh-1 normalized -0,77 Wgt-1
Left Limit 12422°C Left Limit 235,63 °C
Right Limit 132,12°C Right Limit 268,29 °C
Heating Rate 10,00 “Cmin®-1 Heating Rate 10,00 “Cmin*-1
Peak 128,37 °C Peak 249,71 °C
Result Mode Sample Temp Result Mode Sample Temp
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 C
——
0 2 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 min
Lab: METTLER STAR® SW 8.10

70



Anexo 7 — Curva DSC da amostra E.

Mexo

Desenvolvimento do Filme Plastico — Paper Like

Paper Like - AmesteE, 01.09.2014 17:08:31
Paper Like - AmestE, 22,7000 mg

Extrapol. Peak 67,36 °C

Peak Value -6,19 mwW
normalized -0,27 wWgt1
X Left Limit 62,50 °C
Right Limit 70,85°C
= Heating Rate 10,00 “Cmin®-1
Peak 67,80°C

Result Mode Sample Temp

Extrapol. Peak 127,04 °C Extrapol. Peak 248,45 °C
Peak Value 421 mwW Peak Value  -16,75 mW
normalized 0,19 Wg"-1 nermalized  -0,74 Wgt-1
Left Limit 119,08 °C Left Limit 226,50 °C
Right Limit 134,00 °C Right Limit 259,42 °C
Heating Rate 10,00 “Cmin®-1 Heating Rate 10,00 “Cmin”-1
Peak 128,00 °C Peak 250,45 °C

Result Mode Sample Temp

Result Mode Sample Temp

Paper Like - Amests E - rampa 2, 01.09.2014 17:55:51
Paper Like - ArvcssE - rampa 2, 22,7000 mg

Extrapol. Peak 128,01 °C

Extrapol. Peak 248,75 °C

Peak Value 7,54 mW Peak Value -16,50 mW
normalized -0,33 W1 normalized -0,73 Wg"-1
Left Limit 123,96 °C L?ft leil. 236,49 fC
Right Limit 13268 °C Right Limit 258,05 °C
Heating Rate 10,00 “Cmin®-1 Heating Rate 10,00 “Cmin”®-1
Peak 128,87 °C Peak 249,80 °C
Result Mode Sample Temp Result Mode Sample Temp
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 c
['4 L L L L 1 1 1 I 1 1 Il 1 1 1 L 1 Il 1 L L L L L
! ' ] ! 1 T T T T T T T T T T T T T i T i T t T t T t
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 min

Lab: METTLER

Anexo 8 — Curva DSC da amostra F.

Aexo

STAR® SW 8.10

Paper Like - Amosta F, 02.09.2014 10:46:29
Paper Like -Amosta F, 23,2000 mg

Extrapol. Peak 68,11 °C

Peak Value -5,54 mW
normalized -0,24 Wgt1
Left Limit 61,16 °C
Right Limit 69,58 °C
Heating Rate 10,00 “Cmin”-1
- Peak 66,99 °C

Result Mode Sample Temp

Extrapol. Peak 125,78 °C

Peak Value -17,45 mW
Peak Value  -27,66e-03 mW ; A
normalized -0,75 Wgh-1
normalized -1,19e-03 Wg"-1 ; %
A = Left Limit 222,69 °C
Left Limit 116,35 °C = il .
% A i Right Limit 260,19 °C
Right Limit 135,44 °C : Gzt
3 A Heating Rate 10,00 “Cmin”-1
Heating Rate 10,00 “Cmin”-1 o
by Peak 252,24 °C
Peak 126,33 °C Result Mode Sample Tem
Result Mode Sample Temp P P

Extrapol. Peak 248,03 °C

m!
Paper Like - AmostsF rampa 2, 02.09.2014 12:19:57
Paper Like - AmostaFF rampa 2, 23,2000 mg
Extrapol. Peak 127,22 °C Extrapol. Peak 248,82 °C
Peak Value -9,90 mW
: Peak Value -17,19 mwW
normalized -0,43 Wg™1 .
3 2 normalized -0,74 Wg"-1
- Left Limit 123,37 °C R 3
: X Left Limit 235,90 °C
Right Limit 133,47 °C : 3 o
G Right Limit 257,99 °C
Heating Rate 10,00 “Cmin®-1 AL
x Heating Rate 10,00 “Cmin”-1
Peak 129,61 °C %
Result Mode Sample Tem) Pesk 200765
P P Result Mode Sample Temp
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 °C
g 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 L 1 1 1 1 1 1
i g T T T T T T T T T g T g T g T T T T T T T g T g T
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 min

Lab: METTLER

STAR® SW 8.10
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Desenvolvimento do Filme Plastico — Paper Like

~exo
; Paper Like - AmestaG, 02.09.2014 12:57:51
Paper Like - AmestaG, 23,0000 mg
Extrapol. Peak 67,53 °C i
Peak Value  -5,49 mW Extrapol. Peak 127,92 °C Extrapol. Peak 248,63 °C
f normalized  -0,23 Wg-1 Peak Value 1,26 mW Peak Value 16,93 mW
Left Limit 61,16 °C normalized  52,76e-03 Wgn-1 nofmalized  -0,71 Wgn-1
Right Limit 70,67 °C Left Limit 11581 °C Left Limit 227,06 °C
Heating Rate 10,00 “Cmin®-1 Right Limit 13546 °C Right Limit 259,45 °C
Peak 67,49 °C Heating Rate 10,00 *Crmin®-1 Heating Rate 10,00 “Cmin®-1
Result Mode ~ Sample Temp Peak 128,38 °C Peak 252,27 °C
Result Mode Sample Temp Result Mode Sample Temp
10
mw
Paper Like - AmostaG rampa 2, 02.09.2014 13:31:24
Paper Like - AmostaG rampa 2, 23,9000 mg
. Extrapol. Peak 248,30 °C
Extrapol. Peak 129,32°C
P e to e Peak Value 15,59 mW
nommalized  -0,34 Wg™-1 normalized 065 Wg"-1
2 Left Limit 123,60 °C Left Limit 238,13 °C
RightLimt  132,41°C z'ght L‘";" zgggsgcc -
Heating Rate 10,00 “Cmin®-1 eating Rate 10, min?-1
Peak 12024 °C Peak 249,85 °C
Result Mode Sample Temp Result Mode Sample Temp
40 50 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 Re
4 L L L L L L 1 L L L 1 L L L 1 1 L L L L 1 L L L 1
T T T T T T T T T I ] T I T T T T T T T T T T T I T T
0 2 4 5 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 min
Lab: METTLER STAR® SW 8.10
rexo
Extrapol. Peak 247,22 °C
Paper Like - AmostaH, 00.09.2014 11:55:02 Peak Value 16,96 mW
Paper Like - AmesiaH, 22,9000 mg normalized  -0,74 Wg"-1
Left Limit 22213 °C
Right Limit 260,47 °C
Extrapol. Peak 68,77 °C Heating Rate 10,00 “Cmin”-1
Peak 252,44 °C

Result Mode Sample Temp

10
mw

esult Mode Sample Temp

Peak Value  -642mwW Extrapol. Peak 127,60 °C
normalized -0,28 Wgh-1 Peak Value 1,23 mw
Left Limit 65,48 °C normalized  53,64e-03 Wgh-1
Right Limit 71,46 °C Left Limit M7,70°C
Heating Rate 10,00 °Cmin"-1 Right Limit 134,62 °C
Peak 69,13 °C Heating Rate 10,00 “Cmin*-1
Peak 129,05 °C

Paper Like - Amesva H - rampa 2, 09.09.2014 12:38:32
Paper Like - Amesta H - rampa 2, 22,9000 mg

Extrapol. Peak 249,38 °C

Result Mode Sample Temp

Lab: METTLER

Extrapol. Peak 128,86 °C
Peak Value 9,83 mW Peak Value -17,24 mW
- normalized  -0,43 Wgh-1 normalized  -0,75 Wg*-1
Left Limit 12121 °C Left Limit 237,51°C
Right Limit 13320 °C Right Limit 257,72°C
Heating Rate 10,00 “CrminA-1 Heating Rate 10,00 “Cmin*-1
Peak 129,44 °C Peak 24893 °C
Result Mode  Sample Temp Result Mode  Sample Temp
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 ‘c
“ 1 L | L 1 | L L L L 1 L ! s | L ! | L | L 1 L 1 L
h T ] i 1 1 T g 1 T g T i g 1 i 1 g T T ]
o] 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 min
STAR® SW 8.10
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