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EFEITOS DA RADIACAO IONIZANTE NO PROCESSO DE DEGRADACAO
DA BLENDA DE DGEBA/EPDM
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Resumo: A blenda de DGEBA/EPDM pode ser usada para revestir a superficie de outros materiais e protegé-los contra
condi¢des térmicas elevadas. O objetivo deste trabalho foi obter, caracterizar ¢ irradiar a blenda de DGEBA/EPDM e
estudar os efeitos da radiagdo ionizante e comparar suas propriedades com uma blenda de DGEBA/EPDM ndo irradiada.
Os compostos possuem 0, 25 ¢ 50% em massa da resina epoxi de DGEBA. O processo de irradiagdo dos compostos foi
feito com doses de 30 e 60 kGy desde um acelerador de elétrons. Posteriormente, estas blendas foram caracterizadas por
ensaios de quimiluminescéncia e espectroscopia de absor¢do por transformada de Fourier (FTIR). Concluiu-se que as
blendas irradiadas de DGEBA/EPDM podem ser usadas em aplicagdes especificas de acordo com a temperatura de
degradacdo das blendas. Suas propriedades foram satisfatorias para aplicagdes que necessitem desse tipo de material.
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Electron beam effect on the degradation process of DGEBA/EPDM blend

Abstract: The DGEBA/EPDM blends may be used to cover the surface of other materials and protect them against high
thermal conditions. The aim of this work was both to obtain, characterize, and irradiate the DGEBA/EPDM blends and
to study the effects of the ionizing radiation by comparing their properties with non-irradiated DGEBA/EPDM blends.
The compounds have 0, 25 and 50% by weight of the DGEBA epoxy resin. The irradiation process by electron beam
was performed at 30 and 60 kGy at dose rate 22.41 kGy/s. The chemiluminescence analysis and Fourier-transform
infrared spectroscopy (FTIR) were performed. It was concluded that the irradiated DGEBA/EPDM blends may be used
in specific applications according to the degradation temperature of the blends. Their properties were satisfactory for the
applications that require this type of material.

Keywords: Blends, chemiluminescence, degradation, FTIR.

Introducao

A resina epOxi ¢ bastante usada como matriz para compositos de fibras refor¢adas e como adesivos.
Quando curada, as resinas epdxi sdo amorfas e possuem um grau de reticulagdo alto nas cadeias
poliméricas. Essa microestrutura resulta em propriedades excelentes para aplicagdo em estruturas de
engenharia que necessitem de performance boa para temperaturas altas. A incorporacdo de um
elastobmero ou um termopldastico na resina epdxi pode aumentar sua flexibilidade (tenacidade) [1].
Pesquisas demonstraram que a resina epoxi quando carregada com um elastdmero, modifica suas
propriedades mecanicas quando comparado a uma resina epoxi comum [2, 3].

Em relagdo a irradiacdo de polimeros pode-se dizer que muitas vezes eles sdo irradiados para
melhorar suas propriedades fisico-quimicas. A radiagdo ionizante, ao interagir com os polimeros,
transfere energia aos atomos da cadeia polimérica, provocando modificacdes que podem ser
permanentes na sua estrutura fisico-quimica.

Durante as ultimas décadas vem crescendo a utilizagdo industrial da radiacdo ionizante para
reticular termopléasticos com resultados satisfatorios em vdarios setores [4]. Estes plasticos
modificados por radiagdo ionizante ndo competem somente com os nao modificados, mas também
com 0s ndo termoplasticos, os termofixos, onde o fator custo da matéria-prima deixa de ser decisivo,
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dando lugar a viabilidade econdmica do processo como um todo, desde o custo de produgdo do
polimero, incluindo qualidade, armazenamento e transporte [5].

Com base nesses estudos pretendeu-se obter uma blenda polimérica com propriedades melhores do
que a resina epdxi diglicidil éter de bisfenol A (DGEBA) pura e do que o polimero etileno-
propileno-dieno (EPDM) isolado.

Experimental

Matérias-primas

Para realizacdo deste trabalho, foram utilizadas amostras extrudadas de compostos de diglicidil éter
de bisfenol A (DGEBA) fornecido pela Silaex Quimica Ltda ¢ o EPDM em fragdes de 25% e 50%
em massa, cedido pelas Industrias Esper da Lanxess. O DGEBA possui de 195-215 epoxy
equivalent weight (EEW) e sua densidade ¢ de 1,12 g/cm?. O EPDM utilizado possui granulometria
de 63-100 um e dureza de 40 Shore A. A porcentagem em massa de etileno presente ¢ de 70% e sua
viscosidade Mooney ML (1+4) a 125°C esta entre 50-59.

Meétodos

As blendas foram obtidas pela mistura em uma extrusora dupla rosca modelo AX16LD40 da AX
Pléasticos Maquinas Técnicas Ltda, localizada no Centro de Tecnologia das Radia¢des (CTR) do
Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares (IPEN/CNEN-SP). As amostras foram preparadas de

acordo com as porcentagens dos materiais apresentados na Tabela 1.
Tabela 1 — Amostras e porcentagens das matérias-primas utilizadas

AMOSTRAS MATERIA-PRIMA
Composto1-C1 100% EPDM
Composto 2 -C2 25% DGEBA+75% EPDM
Composto 3—-C3 50% DGEBA+50% EPDM

Apods os materiais terem sido extrudados, os compostos foram colocados um a um em uma prensa
térmica do Departamento de Engenharia de Materiais da Universidade Presbiteriana Mackenzie a
uma temperatura controlada de 80°C por 10 min. Essa temperatura controlada permitiu alcangar a
completa cura e obter a blenda de DGEBA/EPDM termicamente estavel com espessura de 1 mm.
As amostras das blendas de DGEBA/EPDM foram irradiadas com doses de 30 e 60 kGy a uma taxa
de dose fixa de 22,41 kGy/s no acelerador de elétrons Dynamitron JOB188 do CTR do IPEN-
CNENY/SP. Posteriormente as amostras foram submetidas aos mesmos processos de caracterizacao
realizado para as blendas ndo irradiadas.

Apds o processo de irradiacdo, as blendas irradiadas e ndo irradiadas foram submetidas ao ensaio de
quimiluminescéncia realizado no Departamento de Materiais Avancados do Instituto Nacional de
Pesquisa e Desenvolvimento para Engenharia Elétrica (ICPE-CA) em Bucareste na Roménia. A
espectroscopia de absorcdo por transformada de Fourier (FTIR) foi realizada no equipamento
modelo Spectrum One da Perkin Elmer, acoplado com dispositivo universal ATR Sampling
Acessory, no modo de transmitancia com frequéncia média (MIR) e resolugdo de 2 cm!, localizado
no laboratorio de analises do CTR do IPEN-CNEN/SP.

Resultados e Discussao

Quimiluminescéncia

Os resultados obtidos para a quimiluminescéncia (CL) das blendas estdo mostrados nas Figuras 1 e
2. As curvas isotérmicas exibiram a intensidade da emissdo de quimiluminescéncia em fungdo do
tempo e as curvas ndo isotérmicas exibiram a intensidade da emissdo de quimiluminescéncia em
funcdo da temperatura.

Na curva isotérmica dos compostos C1, observou-se que o composto ndo irradiado iniciou o
processo de oxidacao a partir de 200 min atingindo o seu apice de oxidag¢ao depois de 670 min. No
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composto C1 — 60 kGy, a oxidagdo iniciou-se logo nos primeiros minutos e atingiu o seu apice aos
100 min e no composto C1 — 30 kGy, a oxidacdo iniciou-se também logo nos primeiros minutos e
atingiu seu apice aos 145 min. Na curva ndo isotérmica, observou-se que a oxidagdo iniciou-se
simultaneamente para os trés compostos a 180°C, havendo uma variac¢do na intensidade da CL entre
200 e 250°C, porém, o pico de emissdo de CL para os trés compostos ocorreu a 250°C.

Na curva isotérmica dos compostos C2, o composto ndo irradiado também iniciou o processo de
oxidagao a partir de 200 min atingindo o seu apice de oxidacao a 900 min. No composto C2 — 30
kGy, a oxidacdo iniciou-se logo nos primeiros minutos e atingiu o seu apice aos 130 min e no
composto C2 — 60 kGy, a oxidagdo iniciou-se também logo nos primeiros minutos e atingiu seu
apice aos 100 min. Na curva ndo isotérmica, observou-se que a oxidacdo iniciou-se
simultaneamente para os trés compostos a 160°C, havendo uma varia¢do na intensidade da CL entre
185 e 250°C, porém, o pico de emissdo de CL para os trés compostos ocorreu a 250°C.

Na curva isotérmica dos compostos C3, observou-se que o composto ndo irradiado iniciou o
processo de oxidacdo a partir de 200 min atingindo o seu apice de oxidagdo e emissdo da CL a 700
min. No composto C3 — 60 kGy, a oxidagdo iniciou-se logo nos primeiros minutos e atingiu o seu
apice aos 100 min. No composto C3 — 30 kGy, a oxidagdo iniciou-se também logo nos primeiros
minutos e atingiu seu apice de emissdo da CL aos 135 min. Na curva ndo isotérmica, observou-se
que a oxidacdo e emissdo da CL iniciou-se simultaneamente para os trés compostos a 180°C,

havendo uma varia¢do na intensidade da CL entre 180 e 250°C, porém, o pico da emissdo de CL
para os trés compostos ocorreu a 250°C.

Figura 1 - Curvas isotérmicas de quimiluminescéncia para os compostos de DGEBA/EPDM
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Figura 2 - Curvas ndo-isotérmicas de quimiluminescéncia para os compostos de DGEBA/EPDM
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Espectroscopia de absor¢ao por transformada de Fourier (FTIR)

Os espectros de absor¢do no infravermelho por transformada de Fourier estio mostrados nas
Figuras 3 a 5.

Nos compostos C1, observou-se picos de alta frequéncia caracterizando grupos alcenos (3000 ¢cm™!

a 3200 cm™) e picos de baixa frequéncia caracterizando compostos aromaticos (1400 cm™! a 1600
-2
cm™.

Na analise dos espectros dos compostos C2 e C3, observou-se picos de alta frequéncia
caracterizando grupos éter (1275 cm™ a 1200 cm) e (1075 cm™ a 1020 cm™), picos de alta
frequéncia caracterizando grupos alquilas ndo aromaticos (900 cm™ a 650 cm), picos de alta

frequéncia caracterizando grupos aromaticos (1400 cm™! a 1600 cm™) e grupos de baixa frequéncia
caracterizando grupos metil (2926 cm™ a 2853 cm™).

Figura 3 - Espectros de absor¢ao no infravermelho por transformada de Fourier do EPDM puro ndo irradiado e
irradiado
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Figura 4 - Espectros de absor¢@o no infravermelho por transformada de Fourier das blendas de 25%DGEBA/75%
EPDM nao irradiadas e irradiadas
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Figura 5 - Espectros de absor¢@o no infravermelho por transformada de Fourier das blendas de 50% DGEBA/50%
EPDM nio irradiadas e irradiadas
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De acordo com os resultados obtidos observou-se que ndo houve variagcdo nos picos de absorcao das
blendas de DGEBA/EPDM irradiadas e ndo irradiadas.

Conclusoes

A andlise da espectroscopia de absorcao por transformada de Fourier, indicou que o processo de
irradiacdo ndo alterou os picos de absorcdo das blendas de DGEBA/EPDM. A andlise de
quimiluminescéncia demonstrou que o processo de irradiagdo nas blendas de DGEBA/EPDM,
reduziu o tempo de emissdo de luz, que corresponde a0 momento em que ocorreu a cisdo das
cadeias moleculares no processo de oxidacdo. O processo de irradiagdo aumentou a oxidagdo e
consequentemente a degradagdo da blenda, certamente devido a reticulacdo e enrijecimento da
mobilidade das cadeias moleculares. Assim sendo, pode-se concluir que as blendas irradiadas de
DGEBA/EPDM podem ser usadas em aplicagdes especificas de acordo com a temperatura de
degradacdo das blendas.
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