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Abstract

The aim of this work was to study the cristallinity of polyamide-6 without additives in nineteen successive
recycling cycles. The cristallinity of the samples was determined by DSC measurements. It was observed that the
shape of DSC curves for all samples are very similar, and the level of cristallinity of the sample did not change
significantly even after nineteen successive recycling cycles.
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INTRODUCAO

A reciclagem de materiais tem crescido de forma expressiva nos ultimos anos, por razdes econdmicas e de
respeito ao meio-ambiente. No Brasil, é cada vez maior a quantidade de plasticos de engenharia reciclados!!.

A poliamida-6 é um plastico de engenharia muito utilizado na obtencdo de pegas que exigem um alto grau
de desempenho e cada vez mais vem sendo reciclada. Sua reciclagem exige cuidados especiais . Existe uma
preocupacfio crescente com as alteragfes que as sucessivas reciclagens promovem nas propriedades dos diferentes
materiais submetidos a este processo. Sabe-se que, em geral, ocorrem quebras de estruturas, diminuicio de massa
molecular, aumento do indice de fluidez ¢ diminui¢do da resisténcia mecanica. Tais alteragdes dependem muito do
tipo de resina plastica reciclada, das operagdes envolvidas, da duracdo do processo, bem como da temperatura e da
tensdo de cisathamento aplicadas®™.

O presente trabalho tem o objetivo de determinar a cristalinidade de uma amostra de poliamida-6,
submetida a reciclagens sucessivas. A cristalinidade de um polimero pode ser calculada comparando-se a entalpia de
fusdo (AHg,) das amostras com valores tedricos referentes 4 fusio de um polimero hipotético 100% cristalino. Uma
das técnicas de determinagio de variagOes de entalpia em fungdo da temperatura € a calorimetria exploratéria
diferencial (DSC).

EXPERIMENTAL
Material

Poliamida-6 tipo 9200D (resina virgem), fornecida pela Radiciplastics, sem qualquer tipo de aditivacio,
que apresenta indice de fluidez (g/10 minutos) igual a 17.3.
Processamento do material

O material foi processado em extrusora de 90mm de didimetro. Uma parcela do material extrudado foi
utilizada na inje¢do de corpos de prova em Semeraro/S-100. O restante da amostra extrudada foi submetido a um
novo processo de extrusio. Parte da amostra extrudada pela segunda vez foi empregada na obtengdo de corpos de
prova e o restante foi submetido a um terceiro processo de extrusdo e obtencdo de corpo de prova. A seqii€ncia de
processos de extrusdo e injegdo de corpos de prova foi repetida até perfazer um total de dezenove (19) ciclos de
reprocessamento. As amostras foram identificadas com o nimero correspondente ao ciclo de reprocessamento,
sendo que a amostra original, ndo processada, foi designada por indice zero (0).
Obtengdo das curvas DSC

Foi empregado um calorimetro DSC-50 da Shimadzu, com fluxo de nitrogénio de 30 mL/min. Massas de
amostras da ordem de 7mg foram pesadas com precisdo de centésimos de miligrama e transferidas, em capsulas de
aluminio, para dentro da célula do DSC. Cada amostra foi submetida a tr€s experimentos com uma programagio de
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temperatura que constou de: aquecimento a uma taxa de 10°C/min da temperatura ambiente até 270°C, manutengiio
nesta temperatura por cinco minutos, resfriamento até 90°C e reaquecimento a 10°C/min até 270°C.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os dados de DSC de algumas amostras encontram-se na Figura 1, juntamente com a representagio das
variagBes de temperatura programadas. Na curva de temperatura, € possivel observar que o segmento referente ao
resfriamento ndo € linear, porém as condi¢es foram rigorosamente reproduzidas, assegurando o mesmo tratamento
térmico a todas as amostras. As curvas DSC mostram que o comportamento térmico das amostras ¢ idéntico e
independe do mimero de ciclos de reprocessamento a que foi submetida a amostra. O pequeno pico exotérmico
localizado imediatamente antes do inicio do pico endotérmico de fusfo (A) ¢ indicativo de cristalizagdo pré-fusdo
que esta relacionada com a histdria térmica da amostra. A presenca deste pico dificulta o cilculo da area do pico de
fusdo (B). Assim, para se determinar a cristalinidade do polimero, a amostra deve ser fundida, resfriada até
temperatura abaixo de sua cristalizagfo (pico C) ¢ novamente aquecida até sofrer segunda fusfo (D). O calculo da
entalpia deve ser feito com dados do segundo pico de fusio (D).

exo 300

R

T 280

g
=]

= AmTS ‘e
E £
= 2
3 Rinta %0 8
prt 2
3 E
a AmO7 K
100
Am0
50
S— v [}
o 10 20 30 40 &0 60 70 60 S0 100

Tempo (min)
Figura 1. Curvas DSC da amostra: original (00) e apos 07, 14 e 19 reciclagens sucessivas.
A anilise dos dados das curvas DSC, obtidas em triplicata para as diferentes amostras, permite observar
uma marcante coincidéncia nas temperaturas correspondentes ao maximo do pico de fusdo (D), igual a 221,01+0,5°C,
¢ valores muito proximos de entalpia de fusdo, entre 73 ¢ 77 J/g . A cristalinidade foi, entdo, calculada com base no

valor de AHg,, de 190 J/g para a poliamida-6 100% cristalina . Os valores de cristalinidade das amostras variam
entre 38.4 e 40,5%, independente do namero de reciclagens.

CONCLUSAO
A cristalinidade da poliamida-6 sem aditivacio ndo foi afetada pelo processo de reciclagem empregado no
presente trabalho, apesar do amarelecimento progressivo do material provocado pelo reciclo.
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