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Resumo

Neste trabalho apresenta-se um estudo do impacto nas propriedades mecanicas da
resina epoxidica DGEBA (Diglicidil Eter Bisfenol A) pelas diferentes funcionalidades
de misturas de aminas alifaticas TEPA (Tetraetilenopentamina), TETA
(Trietilenotetramina) e Jeffamina D230 utilizadas como agentes de cura. As resinas
termofixas, que sao de grande utilidade por suas propriedades mecanicas,
resisténcias térmica e quimica foram preparadas a partir da mistura da resina
DGEBA com as misturas de aminas. Para a caracterizacdo das propriedades
mecanicas destas formulacbes foi realizada microscopia eletrénica de varredura
(MEV) e ensaio de flexdao com método de trés pontos. Através dos resultados foi
possivel analisar que as diferencas estruturais introduzidas pelas diferentes misturas
de aminas originaram valores diferentes nas propriedades mecéanicas de cada
sistema epoxidico.

Palavras-chave: Aminas alifaticas; Funcionalidade; DGEBA.

MECHANICAL PROPERTIES OF DGEBA EPOXY RESIN MODIFIED WITH
DIFFERENT ALIFATIC AMINES

Abstract

This paper presents a study of the impact on the mechanical properties of epoxy
resin DGEBA (diglycidyl ether of bisphenol A) by the different functionalities of the
mixture  of aliphatic amines TEPA (tetraethlylenepentamine), TETA
(triethylenetetramine) and D230 Jeffamina used as curing agents. Thermosetting
resins, which are very useful for their mechanical strength, thermal and chemical
properties, were prepared from the mixture of the resin DGEBA with the amines. The
characterization of the mechanical properties of the formulations were made by
scanning electron microscopy (SEM) and the bending test method with three points.
Through the results it was possible to analyze the structural differences introduced by
different mixtures of amines.

Key words: Aliphatic amines; Functionality; DGEBA.
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1 INTRODUCAO

As resinas epoxidicas sao materiais termorrigidos muito utilizados como
adesivo, revestimento, matriz para compdsitos, dentre outros. Isto é resultado de
suas excelentes propriedades adesivas, mecanicas, térmicas e elétricas.") Quando
estes materiais sdo destinados para aplicacbes especiais que solicitam alta
resisténcia, € comum a revisdo dos parametros da formulagdo para atingir
propriedades otimizadas. Os principais parametros incluem a selegdo do agente de
cura, a utilizagdo da proporgao de resina/agente de cura e um programa adequado
de cura.®

Os agentes de cura mais comumente utilizados sdo aminas, em parte, devido
ao excelente desempenho e facilidade de manipulagdo. Dependendo da estrutura
quimica destes agentes, € possivel variar a estrutura da resina termofixa formulada
e assim as propriedades mecanicas, que podem ser desde extrema flexibilidade até
alta resisténcia e dureza.®

As propriedades dos sistemas epoxidicos podem ser transformadas através
de uma variedade de opg¢des de mondmeros incluindo aromaticos e mondmeros
alifaticos, assim como os agentes endurecedores. A distribuicdo do peso molecular,
bem como a funcionalidade quimica dos monémeros pode ser variada para fornecer
maior controle sobre as propriedades. Este processo quimico faz com que o sistema
epoxidico seja utilizado em uma variedade de aplicagdes, incluindo ferramentas e
materiais compositos.®

O estudo da modificacdo da estrutura epdxi, assim como um estudo da
relagdo estrutura/propriedade da matriz nos compdsitos sdo necessarias para
adequar as propriedades mecanicas a cada aplicagao, como consequéncia do nivel
de entrecruzamento. Modificar a estrutura epoxi € um método eficaz para melhorar a
resisténcia, inclusive, por exemplo, a modificacdo quimica a partir de uma estrutura
epoxidica rigida com uma estrutura flexivel.

A arquitetura molecular pode ser modificada por mudancas na densidade de
entrecruzamento e/ou a flexibiidade da cadeia entre os pontos de
entrecruzamento.® A densidade de entrecruzamento pode ser modificada a partir da
natureza da resina utilizada e do agente de entrecruzamento. Outro fator que podem
modificar esta densidade € a relagao estequiometria resina-amina e as condigdes de
cura.®

O objetivo principal do presente trabalho é o estudo da relacdo entre a
estrutura da rede da resina Diglicidil éter de Bisfenol A (DGEBA), modificada com
diferentes aminas alifaticas, e as propriedades mecéanicas com vista na sua
utilizacdo na formulacdo de compdésitos particulados para serem utilizados como
materiais abrasivos para polimento de pedras ornamentais, como marmore e granito.

2 MATERIAIS E METODOS

Os sistemas epoxidicos (Figura 1) foram formulados a partir da mistura da
resina DGEBA com as aminas, Tetraetilenopentamina (TEPA), Trietilenotetramina
(TETA) e Jefamina D230 e as misturas 70%TEPA/30%D230, e 70%
TETA/30%D230. Estas misturas foram formuladas na razdo estequiométrica,
equivalente epoxi-equivalente amina. A resina DGEBA foi previamente desidratada a
vacuo a 80°C e o sistema foi curado a uma temperatura acima da temperatura de
transicao vitrea. Os pesos equivalentes das aminas, TEPA, TETA e Jefamina D230,
foram determinados por titulagdo utilizando a técnica potenciométrica.”
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Figura 1- Estrutura da rede epéxi dos sistemas epoxidicos: (a) DGEBA/D230, (b) DGEBA/TETA, (c)
DGEBA/TEPA e estrutura modificada: (d) DGEBA/TEPA/D230 e (e) DGEBA/TETA/D230 (Yang et al.,
2007 modificado) colocar na lista de referéncias

DGEBA: | | p230: <DL TETA: <DDODPD> 1epa. <ODDODD

Para a caracterizacado das propriedades mecanicas destas formulagdes foram
realizados ensaios de flexdo no método de trés pontos utilizando uma maquina
universal de ensaios mecanicos, marca Instron, modelo 5582 (LAMAV) nas
condigdes de velocidade de 1,7 mm/min, com suporte de comprimento igual a 50
mm e as amostras com dimensdes iguais a 3,3x 12 mm de secgao transversal e 65
mm de comprimento de acordo com a norma ASTM D 790-03. Os valores do modulo
de flexdo, Tensdo de flexdo e deformacdo foram calculados pelas seguintes

Equacodes:
o = 3PL/2bd? (Equacdo 1)
e = 6Dd/L? (Equacio 2)
E = L>m/4bd? (Equacéo 3)

Onde: P é acarga, b e d sdo a largura e a espessura da amostra respectivamente, L
€ o comprimento entre apoios, D é a deformacdo maxima do centro do feixe e m é o
declive da parcela inicial em linha reta da curva de carga de deformag:éo.(s)
Realizou-se a analise fractografica apés o ensaio de flexdo para cada
formulacao na regido da fratura. As amostras foram metalizadas com ouro utilizando
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uma corrente de 6 mA durante 5 minutos. A analise foi realizada em um microscopio
eletrénico de varredura (MEV) Shimadzu, modelo SSX- 550, com uma voltagem de
15 kV (LAMAYV).

3 RESULTADOS E DISCUSSOES

As curvas Tensao-Deformagado dos sistemas epoxidicos modificados e néo
modificados (Figura 2) mostram que a adicdo da amina D230 na formulagéo
(DGEBA/70%TETA/30%D230 levou a um aumento no médulo de flexdo em relagao
aos sistemas ndo modificados (TETA e D230).

Foi observado que o aumento do modulo no  sistema
DGEBA/70%TETA/30%D230 foi maior que para o] sistema
DGEBA/70%TEPA/30%D230.

120

100

80+

60

——D230
—TEPA

40

Tensé&o de Flexdo (MPa)

1 —TETA
20 —— 70TEPA/30D230
—— 70TETA/30D230

o
o 2 4 8 8 10 12 14 16

Deformacao (%)
Figura 2- Curvas Tensdo-Deformacdo para sistemas epoxidicos DGEBA/D230, DGEBA/TETA,
DGEBA/TEPA, DGEBA/70%TETA/30%D230 e DGEBA/70%TEPA/30%D230.

Os resultados dos ensaios de flexao (Tabela 1) mostraram um maior médulo
para o sistema DGEBA/D230 em relagdo aos outros sistemas epoxidicos
DGEBA/TETA e DGEBA/TEPA. O sistema DGEBA/70%TETA/30%D230 apresenta
um incremento no mdédulo de flexao quando se utiliza 30% de Jefamina D230 como
modificador.

Tabela 1-Valores do moédulo de flexao para sistemas epoxidicos

Sistemas epoxidicos E (GPa)
DGEBA/D230 24
DGEBA/TETA 2,1
DGEBA/TEPA 2,2

DGEBA/70%TETA/30%D230 2,6
DGEBA/70%TEPA/30%D230 23

Um comportamento similar foi observado por Nograro, Ponte e Monragon(g) ao
o estudar as propriedades mecanicas de redes de epdxi obtidas a partir da Jefamina
D230 e a amina aromatica meta fenil diamina (mPDA). Vale comentar que as aminas
aromaticas, diferentes das alifaticas, possuem uma estrutura mais rigida, menos
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flexivel que as alifaticas. Observaram que a medida que se tem maior quantidade de
amina D230, o moédulo de flexdo aumenta.

Pelas curvas de tensao-deformacao é possivel obter os valores de limite de
resisténcia de cada sistema (Tabela 2). Observa-se um aumento da resisténcia
maxima com a adi¢do de amina D230 nos sistemas.

Tabela 2-Valores do limite de resisténcia para sistemas epoxidicos

Sistemas epoxidicos Limite de Resiténcia (MPa)
DGEBA/D230 100,10
DGEBA/TETA 110,61
DGEBA/TEPA 107,14

DGEBA/70%TETA/30%D230 115,53
DGEBA/70%TEPA/30%D230 109,91

A analise da regido da fratura por microscopia eletrbnica de varredura
(Figura 4, a-e) dos sistemas epoxidicos é justificada pelas estruturas da rede das
formulagbes (Figura 1). Observa-se que para as matrizes (Figura a-c) tem-se um
aspecto denso regularmente formado por camadas planas.

Na Figura 4-a, o sistema DGEBA/D230, a superficie lateral dos degraus
formados tem um aspecto deformado. Este aspecto € uma caracteristica de um
material com capacidade de deformacao plastica.

Na Figura 4-c relativa a regiao de fratura, da resina DGEBA/TEPA, observa-
se camadas planas e arredondadas na regido final de propagacgédo. Os planos
geométricos sdo maiores. Isto indica o rompimento brusco do material (menor
deformacéao). Esta caracteristica pode ser correlacionada com a estrutura mais fragil
da matriz DGEBA/TEPA que a matriz DGEBA/D230.

Referente a regido de fratura da matriz DGEBA/TETA (Figura 4-b) é possivel
notar tais camadas planas arredondadas como na DGEBA/TEPA, porém pode-se
observar também um aspecto de deformacdo plastica nas laterais dos degraus
formados, caracterizando o sistema DGEBA/TETA como o sistema fragil que aceita
um pouco mais de deformagao que o sistema DGEBA/TEPA.

1611

e
FEMETRARRRIN,
A B M Wmusi s




"CONGRESSO
ABM

66" ABM Congress

AccV  Probe Mag WD
150KV 3.0  x500 44

7 s
L S \{, ‘
AccV  Probe  Mag WD Det F—— 20um AccV  Pobe Mag WD Det F——1 20um
150K 30 x500 21 sE  BGEBA-TOXTETA-30%D230 150kY 30 =500 22 SE BGEBA-70XTEPA-302D230

Figura 4- Microscopia eletronica de varredura das regides de fratura dos sistemas: a) DGEBA/D230,
b) DGEBA/TETA, c) DGEBA/TEPA, d) DGEGA/70%TETA/30%D230 e e)
DGEBA/70%TEPA/30%D230, com um aumento de 500x.

Pelas micrografias (Figura 4) pode se constatar que com a adigdo de D230
houve uma pequena perda de plasticidade nos sistemas modificados (4, e-f) em
relacdo aos sistemas nao modificados (DGEBA/TETA e DGEBA/TEPA).

4 CONCLUSAO

Pode-se constatar que com a adigcdo de 30% da amina alifatica D230 na
estrutura epoxidica DGEBA/TETA houve um aumento nos valores do moédulo de
flexdo. A resisténcia a flexdo aumenta para ambas as formulagdes DGEGA/TETA e
DGEBA/TEPA modificada. Pelo MEV pode-se observar que com a adicado da amina
D230 nas estruturas epoxidicas houve uma pequena perda de plasticidade, tornando
o material mais rigido, quando comparado com as estruturas nao modificadas.
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