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RESUMO

Este trabalho investigou o desenvolvimento de compdsitos a base de polipropileno reciclado
(PCR) de polipropileno homopolimero (PP Homo) com adigdo de carbonato de célcio
(CaCOs) em diferentes concentracdes (5% e 10%). As blendas foram processadas por
extrusdo e moldagem por injecdo, e as propriedades térmicas e mecéanicas dos compdsitos
foram avaliadas por meio de Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC) e ensaios
mecanicos (tensdo-deformagdo). Os resultados indicaram que a incorporagdo de CaCOs
interferir na cristalizagdo do material, reduzindo a cristalinidade e alterando as transigdes
térmicas. Paralelamente, a adigdo de CaCOs aumentou o moédulo de elasticidade, porém
reduziu a ductilidade, impactando parametros como tensdo méxima e alongamento na ruptura.
Concluiu-se que a utilizagdo combinada de PCR e CaCOs mostra-se viavel para o
desenvolvimento de compdsitos com propriedades ajustadas, embora seja necessaria a
otimizacdo das formulagdes para alcancar o equilibrio ideal entre rigidez e tenacidade.
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ABSTRACT

This study investigated the development of composites based on recycled polypropylene
(PCR) and polypropylene homopolymer (PP Homo) with the addition of calcium carbonate
(CaCQ:s) at different concentrations (5% and 10%). The blends were processed via extrusion
and injection molding, and the thermal and mechanical properties of the composites were
evaluated using Differential Scanning Calorimetry (DSC) and mechanical tests (stress—strain
analysis). The results showed that incorporating CaCOs interferes with the crystallization
process, reducing crystallinity and altering thermal transitions, as evidenced by changes in the
endothermic peaks. Moreover, the addition of CaCOs increased the elastic modulus while
reducing ductility, affecting parameters such as maximum stress and elongation at break. It
was concluded that the combined use of PCR and CaCO:s is a viable approach for developing
composites with tailored properties, although further optimization is needed to achieve the
ideal balance between stiffness and toughness.

Keywords: polypropylene; composites; calcium carbonate; thermal properties; mechanical
properties; recycling; crystallinity.
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INTRODUCAO

Os materiais poliméricos
desempenham um papel essencial no
setor industrial, sendo amplamente
utilizados em uma variedade de
produtos, como eletrodomésticos e
componentes automotivos. Dentre esses
materiais, o polipropileno (PP) destaca-
se por sua versatilidade, especialmente
em processos de moldagem por injecéo,
devido a sua facilidade de
processamento e custo-beneficio, o que
o torna uma escolha popular (Bataliotti,
2016). Vérios estudos tém demonstrado
que a incorporacdo de particulas de
carbonato de célcio (CaCOs) no
polipropileno pode trazer diversos
beneficios, como a reducgdo de custos e
a melhoria de propriedades mecanicas,
incluindo aumento na resisténcia ao
impacto e no modulo elastico (Eiras;
Pessan, 2009). Esses beneficios sdo
atribuidos principalmente a nucleacao
induzida pelas particulas, que modifica
significativamente a cristalinidade do
polimero, um fendémeno amplamente
discutido na literatura  (Lazareti;
Tavella, 2018).

Além disso, a adicdo de CaCOs ao
polipropileno tém mostrado melhorias
na resisténcia térmica dos compositos,
conforme evidenciado por analises de
calorimetria diferencial de varredura
(DSC) e termogravimétrica (TGA)
(Buasri et al., 2012).

O polipropileno homopolimero (PP
Homo), composto apenas por cadeias de
propileno, é amplamente usado por suas
excelentes propriedades mecanicas e
resisténcia quimica. A introducdo de
particulas de carbonato de calcio pode
aumentar o modulo de elasticidade e a
resisténcia ao impacto do polipropileno,
enquanto reduz a temperatura de
transicdo do estado fragil para o ddctil,
tornando o material mais resiliente sob
diferentes condi¢cdes de uso (Eiras;
Pessan, 2009). Adicionalmente, a

interacdo entre as particulas e a matriz
polimérica pode melhorar a dispersdo das
cargas e a adesdo interfacial, resultando em
uma matriz mais homogénea e propriedades
mecanicas aprimoradas (Garay, 2010).

Neste contexto, o presente trabalho prop6e o
desenvolvimento  de  compdsitos  de
polipropileno reciclado com adi¢do de CaCOs
em diferentes concentracdes (5% e 10%), com
0 objetivo de explorar as melhorias nas
propriedades mecénicas e térmicas e avaliar o
impacto dessas adigdes na eficiéncia do
processo de injecao.

METODOLOGIA

O material utilizado para a preparacdo das
blendas, o PP homo 648s Banks, e 0 PCR
(Material pd6s consumo industrial) foram
fornecidos  por uma inddstria  de
eletrodoméstico. J& em relacdo ao carbonato
de calcio, foi usado o material que é vendido
comercialmente com a pura de 98%, com
tamanho de particula de 100,09 microns, da
marca Labsyth, com isso, foram elaboradas as
seguintes amostras como demonstrada na
tabela abaixo.

Tabela 01 - Percentual de material de cada

amostra
Amostra PP HOMO 648S PCR (CaCO0;
PP HOMO 100% - -
PCR - 100 -
%
A01 70% 30 -
%
A02 67% 29 5%
%
A03 63% 27 10%
%

Fonte: elaborado pelo préprio autor.

As amostras foram misturadas por meio da
extrusora de rosca dupla Haake Minilab 2, da
marca Thermo Scientific. Foram usados 0s
parametros de RPM, temperatura e presséo,
presentes na tabela 02.



Tabela 02 — Pardmetros de extruséo das Figura 1 - Amostras.

blendas.
Temperatura (°C) Velocidade Press&o (Bar) —— Wil =
(RPM) o~ wiw
A0l 170 110 10 o
A02 170 110 10
AO03 190 100 10

Fonte: elaborado pelo préprio autor.

Ao realizar a preparagdo da
amostra AO03, foi identificado que a
adicdo da carga na proporcdo de 10%
tornou o material mais Vviscoso,
fazendo-se assim necessario aumentar a
temperatura e diminuir a velocidade da
rosca para garantir a fluidez do material.

Os corpos de provas foram
injetados usando uma injetora de
bancada da marca: Thermo Scientific
Haake Minijet 2. Foram injetados 25
corpos de provas, 5 para cada amostra,
seguindo o solicitado na norma ASTM
D638-03, os parametros utilizados estdo
demonstrados na tabela 03.

Tabela 3 - Parametros de injecdo dos
corpos de provas

Temperatur  Press Tempo Temp. Mold.
a(°C) ao S )
(Bar)
PP HOMO 190 70 10 90
PCR 180 70 10 90
A01 170 70 10 80
A02 170 70 10 80
A03 190 70 10 80

Fonte: elaborado pelo proprio autor.

Fonte: elaborado pelo préprio autor.

Foi optado por diminuir as
temperaturas das amostras devido o material
apresentar uma maior fluidez, em razdo do
aumento da concentracdo de Carbonato de
Calcio, na amostra 03.

Anélise de Calorimetria Diferencial de
Varredura (DSC)

A analise térmica dos polimeros
utilizados como base na composicdo foi
realizada por meio da técnica de Calorimetria
Diferencial de Varredura (DSC), utilizando o
equipamento DSC25 da TA Instruments, com
0 objetivo de avaliar o comportamento
térmico dos termoplasticos e determinar as
temperaturas de degradacao dos polimeros —
polipropileno homopolimero (PP Homo),
polipropileno reciclado (PCR) e suas
misturas. Além disso, a partir da analise de
DSC buscou-se identificar as temperaturas de
transicdo vitrea (Tg), fusdo (Tm) e
cristalizagdo (Tc), bem como calcular o grau
de cristalinidade (Xc) do material,
caracteristicas que séo cruciais para polimeros
semicristalinos, calculado com base na
Equacéo 01.

AH;

X, =—+701—-
© AHP - ¢,

100

(01)

Sendo:
e [ : Grau de cristalinidade (%).



e AH;: Entalpia de fusdo medida
da amostra (J/g).

e ALl : Entalpia de fusdo tedrica
do polimero 100% cristalino
(J/9).

e & . Fracdo massica da fase
polimérica (ou fracdo massica
do polimero na amostra).

O procedimento seguiu uma
rampa de temperatura de 0°C a 230°C,
com taxa de aquecimento de 10°C/min.
Este método foi utilizado para
identificar as transicGes térmicas, como
a temperatura de fusdo e cristalizacéo,
conforme descrito por Buasri et al.
(2012).

Ensaios Mecénico

As amostras para 0s ensaios
mecanicos foram preparadas a partir das
blendas de polipropileno reciclado e
polipropileno  homopolimero (PP
HOMO), com e sem a adicdo de 5% e
10% de carbonato de célcio. As blendas
foram processadas por injecdo em
moldes especificos para gerar corpos de
prova nas geometrias padronizadas para
0s ensaios de tracdo e impacto,
conforme as normas ASTM D638-03,
corpo de prova sera do Tipo V.

As condicbes de ensaio das
amostras foram realizadas a23 £ 2 °C e
50 *+ 5% de umidade relativa, aplicando
tolerancias de £1 °C e +2% de umidade
relativa, ensaiada com a velocidade de
100 mm/min [5 in/min] + 25%,
conforme especificado pela norma e
com base nos estudos realizados, com
intuito de garantir que 0 ensaio seja
realizado de forma a evitar rupturas
muito rapidas, permitindo um controle
adequado das propriedades mecanicas
como  resisténcia a tracdo e
alongamento. Com o objetivo de
identificar 0s seguintes parametros:

tensdo de escoamento, o alongamento na
ruptura e 0 médulo de tragéo.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Anélise de Calorimetria Diferencial de
Varredura (DSC)
Ao analisar os dados das amostras de

PP Homo, PCR e as blendas com diferentes
concentracoes de CaCOs (Al, A2 e A3)
presentes na Figura 01, é possivel identificar
diferengas significativas no comportamento
térmico entre os materiais. O material PCR
apresenta picos endotérmicos caracteristicos,
porém com menor intensidade em relacdo ao
PP Homo, indicando uma menor cristalidade.
Essa reducdo pode ser atribuida ao historico
térmico do material reciclado e a presenca de
pequenas quantidades de impurezas inerentes
ao processo de reciclagem, como 1% a 3% de
polietileno de alta densidade (PEAD).
Embora o PEAD ndo cause alteracOes
significativas nas propriedades térmicas, sua
presenca pode influenciar ligeiramente o
comportamento cristalino do material.

Os resultados de DSC apresentados na
Figura 02 mostram que o PP Homo exibe um
pico endotérmico mais intenso e definido,
indicando uma maior cristalinidade e uma
estrutura molecular mais ordenada. Por outro
lado, o PCR apresenta uma reducdo na
intensidade do pico endotérmico,
evidenciando a menor organizagdo estrutural
tipica de materiais reciclados. Esse
comportamento € esperado, uma vez que O
processo de reciclagem afeta a cristalinidade
do polipropileno, conforme descrito por Eiras
e Pessan (2009).

Nas blendas Al, A2 e A3, a adi¢do de
CaCOs promoveu alteragdes significativas no
comportamento térmico. O aumento da



concentragdo de CaCOs, especialmente
na amostra A3 (10%), resultou em uma
reducdo ainda maior na intensidade dos
picos endotérmicos, indicando um
impacto negativo na organizagdo
estrutural da matriz polimérica. Essa
reducdo é atribuida a interferéncia das
particulas de CaCOs no crescimento das
lamelas cristalinas, promovendo
nucleagédo heterogénea e aumentando as
regibes amorfas do material.

A diferenga observada entre as
amostras pode ser atribuida tanto ao
historico térmico e mecanico sofrido
pelo PCR durante os ciclos de
processamento quanto a adicdo de
particulas de carga nas blendas, que
resultam na reducdo do tamanho das
lamelas cristalinas e na formacgdo de
regides menos organizadas.

Figura 2 - Grafico DSC do segundo
aquecimento, com zoom no pico
exotérmico
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Fonte: elaborado pelo proprio autor.

Estudos anteriores, como o de
Lazareti e Tavella (2018) corroboram
esses achados, indicando que o histérico
térmico e a introducdo de particulas
tendem a impactar negativamente a
organizacéo estrutural do polipropileno.

Esses resultados destacam os desafios
de incorporar materiais reciclados e particulas
de carga em matrizes poliméricas,
evidenciando a necessidade de otimizar 0s
processos de fabricacdo para minimizar a
perda de propriedades estruturais e térmicas.

Ao analisar a Figura 03, observamos
que o PP Homo apresenta o pico endotérmico
mais intenso, confirmando sua maior
cristalinidade e organizacdo estrutural. O
PCR, por sua vez, exibe menor intensidade no
pico endotérmico, reflexo do impacto
negativo do historico térmico e da presenca de
impurezas.

Figura 3- Gréfico de DSC do resfriamento,
com o zoom dos picos endotérmico
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Fonte: elaborado pelo proprio autor.

Nas blendas Al, A2 e A3, a adicdo de
CaCO:s resultou em uma redugdo progressiva
na intensidade dos picos endotérmicos, sendo
mais acentuada na blenda A3 (10% CaCOs).
Isso indica que concentracfes mais altas de
carga aumentam as regibes amorfas e
reduzem a cristalinidade, alinhando-se aos
resultados previamente discutidos.

Essas observagdes confirmam que
tanto a adicdo de material reciclado, quanto a
adi¢do de CaCO:s impactam



significativamente

cristalina  do

material

organizagéo

demonstrado na tabela 04.

conforme

Tabela 04 — Resultados de Tc, Tme

identificar tendéncias significativas no
desempenho mecénico desses materiais

Tabela 5 — Resultados de tensdo Maxima,
Tensdo de ruptura e médulo de Young e

Xe. deformacéo.
Tm (°C) Te (°0) X Teps_élo Tensdo Modul Defo~r
Méaxim Ruptur ode macéao
PP HOMO 162,5 122,2 39,4% a a Young (%)
PCR 162,8 122,3 46,5% (MPa) (MPa) (MPa)
A01 162,8 122,5 28,8% PP
A02 161,7 122,7 333% homo 431+ 322 104,8 41,86
20 +3,52 7+ +3,9
A03 161,3 122,1 31,1% 2 92
Fonte: elaborado pelo proprio autor.
Os dados obtidos por DSC PCR
indicaram que o PP Homo e o PCR 379: 3229 119+ 32,48
possuem temperaturas de fusdo e 10 £20 19 4.2
cristalizacdo  bastante préximas —
aproximadamente 162,5-162,8 °C e
122,2-122,3°C,  respectivamente  — A0L g 295 369+ 937+
porém apresentam diferencas notaveis L +1,4 66,5 1,96
no grau de cristalinidade, com o PCR '
atingindo 46,5% em comparacdo aos
39,4% do PP Homo. Nas blendas, a A02
combinacdo dos polimeros e a adi¢do de 34,83 33,47 229,9 15,98
CaCOs reduziram significativamente a +1,7 £0,7 64 14,52
cristalinidade, apresentando valores de 26,3
28,8% (A01), 33,3% (A02) e 31,1%
(A03). Ess_e comportamento sugere que AO3 20,25 +
tanto a mistura dos materiais quanto a 244+ 3167 180,6 5,23
presenca de particulas de carbonato de 2"25_ +1,5 2+
calcio interferem na nucleacdo e no 52,28

crescimento das lamelas cristalinas,
favorecendo a formacdo de regides
amorfas, conforme evidenciado por
Eiras e Pessan (2009) e corroborado por
Lazareti e Tavella (2018).

Ensaios Mecéanicos

Os resultados obtidos nos
ensaios mecanicos evidenciam o
impacto da adicdo de carbonato de
calcio nas propriedades mecéanicas do
polipropileno, especialmente no
comportamento de tensdo-deformacéo e
no modulo de elasticidade. A analise
comparativa entre o PP Homo, o PP
reciclado e as blendas modificadas com
CaCOs (Al, A2 e A3) permite

Fonte: elaborado pelo proprio autor.

Os resultados da Tabela 5 indicam que
0 PP Homo apresentou a maior tenséo
méaxima (43,1 MPa), seguido do PCR (37,9
MPa), enquanto as blendas modificadas com
CaCOs mostraram valores reduzidos. No
entanto, o modulo de Young variou
significativamente entre as formulagdes. A
amostra AO01 apresentou o maior valor de
modulo de Young (369 MPa), indicando um
aumento na rigidez do material. Esse
resultado sugere que outros fatores, como a
morfologia da matriz polimérica e o
processamento, podem ter influenciado a



rigidez, uma vez que A0l ndo contém
carbonato de célcio.

A deformacgdo na ruptura, por
sua vez, apresentou uma reducdo
significativa nas amostras com maior
teor de carga, evidenciando um
comprometimento da ductilidade das
blendas. O PCR e o PP Homo
mostraram  maiores  valores  de
deformacdo (32,48% e 41,86%,
respectivamente), enquanto a amostra
AO1  apresentou apenas  9,37%,
indicando um comportamento mais
fragil devido ao alto médulo eléstico.

O comportamento mecanico das
formulacbes  pode  ser  melhor
visualizado na Figura 03, que apresenta
as curvas de tensdo-deformacdo das
amostras ensaiadas.

Figura 4 — Grafico de Tensdo x
Deformacgéo
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Fonte: elaborado pelo préprio autor.

A analise das curvas reforca a
tendéncia observada nos valores
tabulados. O PP Homo (linha vermelha)
destaca-se por alcancar a maior tensdo
maxima, mantendo boa ductilidade. O
PCR (linha verde) apresenta
comportamento semelhante, mas com
uma leve redugdo na resisténcia. Ja as
blendas modificadas (Al, A2 e A3)
exibem um aumento do moédulo de
elasticidade, perceptivel pela inclinagao

mais acentuada no inicio da curva, seguido de
uma queda na ductilidade.

Dentre as amostras modificadas, a Al,
com maior modulo de elasticidade,
apresentou menor capacidade de deformacéo
antes da ruptura. A A3, por sua vez, manteve
um equilibrio melhor entre rigidez e
alongamento, sugerindo uma distribuicéo
mais homogénea da carga na matriz
polimérica.

CONCLUSAO

Dessa forma, os resultados obtidos
demonstram que a incorporagdo de CaCOs em
compositos a base de PCR e PP Homo
promove modificagbes significativas nas
propriedades térmicas e mecanicas do
material. As analises por Calorimetria
Diferencial de Varredura (DSC) evidenciaram
uma reducdo progressiva da cristalinidade
com o aumento da concentragdo de CaCOs,
evidenciada pela diminui¢cdo na intensidade
dos picos endotérmicos, o que indica uma
interferéncia das particulas na formacdo das
lamelas cristalinas e a consequente
predominancia de regides amorfas. Essa
modificacdo estrutural reflete-se nos ensaios
mecanicos, onde se observou que, embora o
PCR possua um grau de cristalinidade
superior ao do PP Homo, seu histérico de
processamento e as impurezas presentes
resultam em menor ductilidade. Em
contrapartida, as blendas sem carga (AO01)
demonstraram elevado maodulo de
elasticidade, porém com capacidade de
deformacdo  reduzida, ressaltando a
necessidade de um equilibrio entre rigidez e
tenacidade.

A adigao de CaCOs nas formulagdes
(A02 e A03) permitiu ajustar as propriedades
mecanicas, com uma tendéncia de reducdo do
modulo de Young e aumento da ductilidade a
medida que a concentracdo da carga aumenta.
Esses achados indicam que a otimizacdo das
formulacGes é essencial para desenvolver



compositos com desempenho ajustado
para aplicacdes especificas, seja para
estruturas que exijam maior rigidez ou
componentes que demandem melhor
capacidade de absorcao de impactos.

Trabalhos Posteriores

Investigacdes futuras deverdo se
concentrar na  otimizacdo  dos
parametros de processamento, buscando
melhorar a dispersdo e a aderéncia entre
o CaCOs e a matriz polimérica,
possivelmente por meio do uso de
agentes  compatibilizantes.  Estudos
complementares, incluindo analises
microestruturais (por exemplo,
microscopia eletronica de varredura) e
avaliacbes de envelhecimento e

estabilidade térmica, serdo
fundamentais para aprofundar o
entendimento das interacdes

interfaciais. Além disso, a analise da
viabilidade econdmica e do impacto
ambiental dessas formulacdes pode
contribuir para a consolidagdo de
processos sustentaveis e competitivos
na indastria de compositos poliméricos.
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