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RESUMO

Tubulacdes de polietileno (PE) sdo amplamente utilizadas em redes de distribuicdo de
gas natural. Comparado a outros materiais utilizados para tubulacdes, o polietileno
destaca-se principalmente por seu baixo peso, baixos custos de producéo e instalacéo
e boa resisténcia a corrosdo. Para fins de aplicag6es/uso de tubos de polietileno,
existem duas normas técnicas que determinam a vida til do tubo — as normas ISO 9080
e a ASTM D2837 — que é estimada em mais de 50 anos com base em testes de
resisténcia hidrostatica de longa duracao utilizados para construir a curva de regressao
do material, correlacionando os niveis de tensao e os tempos de falha. Cada composto
de polietileno é testado de maneira individual em amostras em forma de tubo, para cada
fabricante, e com base em calculos e resultados destes ensaios laboratoriais a sua curva
de regressao € tracada. Por outro lado, este método é bastante caro, demorado e exige
que varias amostras sejam testadas para existir uma validade estatistica em seu
resultado. Ainda, a vida util do sistema de tubulacdes de polietileno é diretamente
dependente do nivel de tensbes aplicadas, temperatura de operacdo e de agentes
quimicos presentes interna (fluido transportado) e externamente aos dutos, o que pode
implicar em uma caracteristica especifica de envelhecimento para cada aplicacdo, que
nao necessariamente seria contemplado pela curva de regressao. Neste trabalho, foram
estudados tubos de polietileno de alta densidade (PEAD) em estado de novo e também
gue ficaram em operacéo durante seis e doze anos em uma rede de distribuicdo de gas
natural. Ensaios de caracterizagdo conforme a NBR14462-2 (alongamento a ruptura,
tempo de oxidagdo induzida, indice de fluidez e densidade), andlises térmicas e
termomecanicas destas amostras foram realizados visando avaliar as propriedades
fisicas, quimicas e mecanicas das amostras apds o tempo de uso. Também é realizada
uma proposta de um método alternativo para a gestdo de integridade de dutos em
operacdo com base primeiramente nestas propriedades do polietileno, sem a

necessidade de ensaios de longa duragéo.

Palavras-Chave: PEAD, tubos de polietileno, degradacéo, gestéo de integridade.



ABSTRACT

Polyethylene (PE) pipes are increasingly used in natural gas distribution piping systems.
Comparing to other commonly used materials for pipes, polyethylene mainly stands out
due toits light weight, low cost of production and installation, and good resistance against
corrosion. There are two technical standards for polyethylene pipes application
purposes, the ISO 9080 and ASTM D2837 norms, that determine the lifespan of pipes
which is estimately more than 50 years. These values are based on long-time hydrostatic
resistance studies to describe the material regression curve correlating the tension level
and the times of failure. Each polyethylene resin is individually tested on pipe shaped
samples for each manufacturer and based on calculations and results of these laboratory
tests its regression curve is plotted. On the down side, this method is expensive, takes
a long time, and requires that many samples are tested to obtain a statistically valid
result. However, the lifespan of a polyethylene pipe system depends directly on the
applied tension level, the operating temperature, and the internal (transported fluid) and
external chemical agents on the ducts that could imply a particular aging for each
application which does not necessarily have to be reflected by the regression curve. In
this work, high density polyethylene pipes (HDPE) as brandnew and over an operation
time of six and twelve years in a natural gas distribution piping system are analyzed.
Characterization experiments according the NBR14462-2 standard (elongation at break,
induced oxidation time, index of fluidity and density), thermal and thermomechanical
studies were performed in order to evaluate the physical, chemical and mechanical
properties of polyethylene probes after their time of usage. A further proposal is made
for an alternative method for the management of pipeline integrity based primarily on
these polyethylene properties without the need for long-term tests.

Keywords: HDPE, polyethylene pipes, degradation, management of integrity
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1. Introducéo

Tubulacdes de polietileno (PE) sdo amplamente utilizadas em redes de
distribuicdo de gas natural. E conhecido que o polietileno tem uma boa inércia quimica
para o ambiente externo (solo) e para o gas natural. Testes extensivos e mais de 45
anos de experiéncia de campo bem-sucedida confirmam que a resisténcia a longo prazo
do polietileno nado é afetada pelo gas natural e seus constituintes comuns (Plastics Pipe
Institute, 2013). No Brasil, a aplicagdo de tubos plasticos flexiveis € mais recente em
relacdo a paises com maior tradicdo no uso de tubos de PE e a literatura técnica
pertinente, em portugués, ainda é limitada.

A principal vantagem no uso de tubulagdes de polietileno de alta densidade
(PEAD) esta relacionada as caracteristicas técnicas destes tubos frente aqueles
construidos de concreto, aco, ferro fundido, cimento amianto, dentre outros, permitindo
solugdes bastante vantajosas do ponto de vista de engenharia (Danieletto, 2014).

O polietileno se destaca principalmente por seu baixo peso, baixos custos de
producéo e instalacdo e resisténcia a corrosdo, o que permite uma ampla utiliza¢cdo no
transporte de gas, agua, esgoto e até fluidos oleosos. Nesses casos, a vida util do tubo
€ estimada em mais de 50 anos com base nos testes de resisténcia hidrostatica de longa
duragéo (LTHS — Long-Term Hydrostatic Strength) utilizados para construir a curva de
regressao do material, correlacionando os niveis de estresse e os tempos de falha
(Alimi, 2013).

Os testes de longa duragdo sdo realizados em laboratérios com condigbes
estritamente controladas, o que permite criar modelos matematicos e extrapolar os
resultados de forma a criar as chamadas curvas de regressdo do material, assunto que
sera discutido com maior detalhamento ao longo do trabalho. Por outro lado, na
aplicacao pratica as condicbes ambientais ndo sao estaticas, além de que o polietileno
ao entrar em contato com alguns tipos de solventes derivados de petréleo pode sofrer
uma degradacao acelerada (Alimi, 2013) (Pereira, 2014), fatores estes que poderiam
afetar de alguma forma a longevidade de uso do material. Assim, estudos realizados em
materiais sujeitos a condi¢des reais de uso podem fornecer dados experimentais para
eventuais adequacdes da curva de regressao.

Quem fornece este tipo de material ao mercado brasileiro geralmente passa por
qualificacdo e participa do programa da qualidade da ABPE — Associacao Brasileira de
Tubos Poliolefinicos e Sistemas. Ja por imposi¢do normativa, além dos testes de longa
duragdo realizados na matéria prima, os fornecedores de tubulagdes, conexfes e

acessorios em polietileno para o suprimento de gases combustiveis devem atestar, no
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momento da fabricacdo, que seus produtos atendem aos requisitos estabelecidos na
norma NBR14462:2016 parte 1 a 5. Alguns dos ensaios realizados nas tubulacdes, de
acordo com a norma supracitada, para liberacdo de cada lote de producéo, além dos
aspectos visuais, sdo: alongamento a ruptura (tracdo), tempo de oxidacdo induzida
(OIT) e indice de fluidez (MFR). Neste contexto, a pergunta que surge é: como estas

propriedades se comportam ao longo do tempo de uso?

Justificativa

Devido as possiveis modificacdes na evolucdo da degradacao do material devido
as condicdes ambientais e de operacao pode-se dizer que a vida Gtil do material também
é dependente destes fatores.

Tendo em vista ainda que a rede de distribuicdo de uma concessionaria de gas
natural é seu ativo de maior importancia e atualmente 90% das novas instalacées sao
construidas em polietileno, é necessario criar uma metodologia simplificada para gestao
de integridade deste material.

Adicionalmente a curva de regresséo elaborada para o polietileno é baseada em
testes laboratoriais controlados. Neste sentido, este trabalho pode contribuir para
literatura inserindo dados das propriedades fisicas e mecanicas (“pontos
experimentais”) reais de Tubos de PEAD em diferentes tempos propondo um método
de gestdo com base nestas propriedades, o que possibilitaria uma correlagéo do estagio
do material na refira curva de regressao com ensaios simplificados, que necessitam de

pouca quantidade de material, em situa¢cfes de aplicacdes praticas.

Objetivos

O objetivo deste trabalho € a caracterizacdo de amostras de PEAD PE100
retiradas da rede de distribuicdo de gas natural de Campo Grande/MS nas condi¢des:
a) sem uso b) apds aproximadamente 6 anos de operacao e c) apis aproximadamente
12 anos de operagéo, registrando suas condi¢cdes de operacao.

Como objetivo especificos temos:

- Caracterizar as propriedades mecanicas do material;

- Determinar as suas propriedades térmicas;

- Comparar os resultados entre as amostras com diferentes tempos de uso e
com valores normativos de referéncia;

- Propor o estudo da evolugcédo comportamental das propriedades fisicas de forma

correlacionada a curva de regressao do material.



2. Reviséo Bibliogréfica

2.1. O Polietileno

Em sua forma mais simples, a molécula do Polietileno (PE) consiste de uma
longa cadeia linear de &tomos de carbono covalentemente ligados, e cada atomo de
carbono possui um par de atomos de hidrogénio também ligados de forma covalente.
Para produzir o PE a unidade de partida é o etileno, um gas incolor composto por dois
atomos de carbono e quatro de hidrogénio, e, em cada extremidade da cadeia existe
um grupo Metil (CH3). Resinas quimicamente puras da molécula do polietileno sé&o
alcanos com a férmula C,,,H,, 4, ONde n € o grau de polimerizagéo, isto €, o nimero de
mondmeros de etileno que formam a cadeia. A Figura 1 mostra o esquema da cadeia
(Peacock, 2000).

HAC 22 EIZ H2 H2
3 \C/ \C/ \C C\C/C\CH
Ho H, H, H, ’
- n

Figura 1 - Estrutura quimica do polietileno puro. Fonte: Peacock, 2000.

Existem vérios tipos de polietileno, exibindo uma ampla gama de propriedades,
atributos especificos dependentes das caracteristicas moleculares e morfolégica da
resina de polietileno. Cada variante de polietileno tem suas préprias caracteristicas, e
dentro de cada tipo existe um espectro de propriedades. Existe uma grande
sobreposi¢éo entre as gamas de propriedades para as diferentes variantes do polietileno
(Peacock, 2000).

O etileno pode ser copolimerizado com pequenas quantidades de outros
mondémeros tais como butano, propileno, hexeno e octano. Este tipo de copolimeriza¢éo
resulta em pequenas modificagcdes na estrutura quimica, que resulta em diferengas nas
suas propriedades, como densidade, ductilidade, dureza, etc (Plastic Pipe Institute,
2012).

A seguir (Tabela 1) sdo fornecidas informacfes sobre algumas das principais
propriedades do Polietileno de Alta Densidade (PEAD), Polietileno de Baixa Densidade
(PEBD) e Polietileno de Baixa Densidade Linear (PEBDL).



Tabela 1 - Principais propriedades de diferentes tipos de Polietileno. Fonte: adaptado de Peacock, 2000.

Propriedade PEAD PEBD PEBDL
Densidade (g/cm?3) 0,94 -0,97 0,91-0,94 0,90-0,94
Grau de Cristalinidade (% relativo a densidade) 62 - 82 42 - 62 34-62
Grau de Cristalinidade (% relativo a calorimetria) 55-77 30-54 22-55
Mddulo de Flexdo (MPa @ 23 °C) 1.000-1.550 240-330 275-1.100
Modulo de Tragdo (MPa) 1.060-1.380 172-344 262 - 896
Tensdo de Escoamento (MPa) 18-31 9-19,3 7,6-19,3
Tensdo de Ruptura (MPa) 22-31 8,3-31 13-44,8
Alongamento a Ruptura (%) 10-1.500 100 - 650 100 - 950
Dureza Shore D 66-73 44 - 50 55-70
Resisténcia ao Impacto Izod (ft-Ib/in. de entalhe) 0,4-4,0 Sem rompimento 0,35 - Sem rompimento
Temperatura de Fusdo (°C) 125-132 98 - 115 100- 125
Calor de Fus3o (cal/g) 38-53 21-37 15-43
Expansdo Térmica (10E-6 in/in/°C) 60-110 100 - 220 70-150

Devido a proximidade entre as caracteristicas moleculares, morfolégicas e aos
atributos finais do produto, uma determinada técnica, objetivando medir uma
determinada propriedade do material, pode prover informacdes sobre muitos aspectos
de uma amostra. Por exemplo, a Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC) pode
fornecer informagdes sobre o grau de cristalinidade do material. Contudo, nenhuma
técnica isolada pode fornecer uma completa caracterizacdo de uma amostra de
polietileno, os resultados mais Uteis sdo aqueles interpretados a luz de outros
experimentos (Peacock, 2000).

Estas propriedades do PEAD, principalmente a baixa permeabilidade e alta
rigidez, aliadas a resisténcia a corrosdo, fazem dele um excelente candidato para
aplicacdes como tubulac6es para redes de agua, esgoto e gas natural, onde, quando
as condicdes operacionais permitem, € o material mais utilizado.

Sua grande capacidade de deformacgéo (alongamento) antes da fratura € outra
grande vantagem. Em resposta ao carregamento de terra, um tubo de PE enterrado
pode se moldar de forma segura e, assim, obter suporte adicional e substancial do solo
circundante. Outros materiais utilizados em tubulacdes enterradas, embora com maior
resisténcia mecanica, podem romper a baixas deformacgdes (Plastic Pipe Institute,
2012).

O polietileno sendo um termopléstico permite que os tubos e suas conexdes

sejam unidos pelo processo de termofuséo, o que resulta em juntas estanques a prova



de vazamento que sdo mecanicamente mais resistentes que o préprio tubo (Plastic Pipe
Institute, 2012).

Sua resisténcia a propagacdo de trincas tanto no tubo quanto nas juntas
soldadas € sem davida um dos principais fatores que fazem o polietileno ter a grande
preferéncia na escolha da tubulacéo para distribuicdo de gas natural. Mesmo em baixas
temperaturas a resisténcia a propagacao de trincas € mantida. Além disso, o polietileno
possui alta resisténcia a fadiga, isto significa grande resisténcia a danos por variacdes
repetidas de presséo durante a operacao (Plastic Pipe Institute, 2012).

Comercialmente, o polietileno é fornecido com aditivos, ou seja, antioxidantes,
pigmentos, negro de fumo, estabilizadores UV e outros em um nivel de dosagem
necessario para melhorar as suas propriedades no processamento e uso dos
componentes (ABNT NBR 14462-1, 2016).

A Tabela 2, a seguir, mostra um mapa comparativo do polietileno (PE80 e
PE100) e outros tipos de polimeros utilizados na fabricacdo de tubula¢des poliolefinicas,
como o Polipropileno Copolimero em Bloco (PPB), Polipropileno Copolimero
Randémico (PPR), Polipropileno Homopolimero (PPH), Polibutileno (PB), Polietileno
Reticulado (PEX), Policloreto de Vinila (PVC), Palicloretro de Vinila Clorado (CPVC) e o
Fluoreto de Polivinilideno (PVDF).



Tabela 2 - Mapa comparativo entre alguns tipos de polimeros, onde: 0 (ruim), 1 (fraco), 2 (regular), 3 (bom),
4 (muito bom), 5 (6timo). Fonte: adaptado de Manual de Boas Praticas - ABPE, 2013.

PE PE PPB PPR PPH

Propriedades 80 100 80 80 100 PB PEX PvC CPVC PVDF

MRS (MPa) 8 10 8 8 10 12,55 8 25 25 25
0,9

Densidade (g/cm?3) 094 09 091 091 1 0,94 0,94 1,4 1,5 1,8
0,2 0,1

Condutividade térmica (W/m*K) 043 043 0,22 0,22 2 0,22 0,35 6 0,15 0,17

Coeficiente de expansao linear

(1074/K)(20-90)°C 1,7 1,7 15 15 15 13 1,7 08 0,7 1,1
Barra (B)/ Bobina (C) B/C B/C B/C B/C B B/IC BC B B B/C
-70a -70a -10a -10a Oa Oa -40a Oa -40 a
Faixa de temperatura (°C) 50 50 80 95 95 95 110 50 0a80 140
Resisténcia ao impacto 4 4 3 2 1 2 5 0 0 4
Flexibilidade 4 3 3 2 1 4 4 0 0 1
Resisténcia a abrasdo 4 5 3 3 3 3 5 3 2 5
Resisténcia a chama 1 1 1 1 1 1 1 3 4 4
Resisténcia a intempérie Natural/Preto 1/4 1/4 1/3 1/3 2/3 1 2/4 1/3 1 4
Resist. ao stress cracking 1 2 5 5 5 5 5 5 5 5
Resist. solugdes salinas 4 4 5 5 5 4 4 4 5 5
Resist. a acidos clorados 3 3 3 3 3 3 4 3 4 5
Resist. a acidos fluorados 3 3 2 2 2 4 4 2 1 5
Resist. a acidos sulfuricos 2 2 2 2 2 2 2 2 3 4
Resist. a alcoois 4 4 4 4 4 4 4 4 0 2
Resist. a detergentes 3 3 4 4 4 4 3 4 2 5
Resist. a soda caustica 4 4 5 5 5 4 4 4 4 0
Resist. hidrocarbonetos alifaticos
(gasolina, diesel) 2 2 2 2 2 1 2 2 2 3
Resist. hidrocarbonetos aromaticos
(benzeno, tolueno) 2 2 0 0 0 0 2 0 0 2
Resist. hidrocarbonetos clorados
(tetracloreto de carbono) 1 1 0 0 0 0 1 0 0 3
Resist. A gas natural, GLP, butano, etc. 4 4 3 3 3 1 4 4 4 5
Toxidez 5 5 5 5 5 5 5 3 3 5
Solda por termofusdo 5 5 5 5 5 5 0 2 2 5
Solda por eletrofusdo 5 5 5 5 5 5 2 0 0 0
Solda a frio (solvente) 0 0 0 0 0 0 0 4 4 0
Junta mecanica 5 5 5 5 5 5 5 4 4 4




A propriedade de MRS (Minimum Required Strength), mostrada na Tabela 2, é
a resisténcia minima requerida do valor ovrL (limite inferior de confianca da resisténcia
hidrostatica prevista) a 20 °C e 50 anos, arredondando para baixo, para o valor inferior
mais proximo da série, conforme ISO 12162 (ABNT NBR 14462-1, 2016). Este conceito
da origem a nomenclatura PE 80 e PE 100 e sera melhor discutido no tépico 2.3, onde
falaremos sobre a Curva de Regressao.

Outra propriedade notavel do polietileno na aplicagcdo como tubulacéo € a sua
grande flexibilidade, o que permite mudancas de direcéo, dentro de um certo limite, sem
necessitar do uso de conexfes, 0 que facilita sua instalacdo e também permite o
fornecimento de tubos de até 125 mm de didmetro na forma de bobinas de 100 metros,
trazendo vantagens construtivas comparadas aos outros materiais utilizados para
tubulagbes que normalmente séo fornecidos em barras de no maximo 12 metros (Plastic
Pipe Institute, 2012).

Um aspecto importante é a liberdade virtual do PE contra o ataque de solos,
adgua ambiente e umidade. Sendo um nao-condutor de eletricidade, o polietileno é imune
ao processo de corrosao eletroquimica induzido por eletrélitos, como sais, acidos e
bases. Além disso, a tubulacdo normalmente ndo é vulneravel a ataques biolégicos, e
sua superficie interna lisa e antiaderente resulta em baixos coeficientes de atrito
(gerando baixa perda de carga na conducdo de fluidos) e excepcional resisténcia a
incrustacao (Plastic Pipe Institute, 2012).

Apesar das varias vantagens elencadas, a aplicagdo bem-sucedida do
polietileno depende da compreenséo de seu comportamento de tenséo x deformacéo e
mecanismos de fratura. Tubulagbes de polietleno n&o possuem o mesmo
comportamento proporcional entre tensdo e deformagdo como ocorre em tubos
metalicos. Sua capacidade para resistir a fratura é reduzida conforme aumenta a
duracdo do esforco. Além disso, esta e outras propriedades mecénicas do material
possuem grande sensibilidade a temperatura e a certos ambientes que ele é inserido
(Plastic Pipe Institute, 2012).

Ainda, o comportamento mecanico do tubo em especifico pode apresentar
alguma variacdo em funcdo da matéria prima de polietileno que ele é feito — em geral,
depende da natureza do polietileno (peso molecular, distribuicdo do peso molecular,
grau de ramificacBes — densidade), bem como do tipo e da quantidade de aditivos que
sédo incluidos em sua composicéo. Este comportamento especifico deve ser descrito de
forma adequada para que seu desempenho durante a aplicacdo atenda aos requisitos
minimos de projeto e seguranca (Plastic Pipe Institute, 2012).

A primeira gerag&o do PEAD surgiu nos anos 50. A alema Hoechst foi a primeira

a produzir comercialmente o produto em 1955 utilizando o processo de catalise Ziegler-
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Natta e atingindo a densidade de 0,94 g/cm? de seu polietileno. A Phillips Petroleum
também iniciou a producdo comercial do polietileno de alta densidade em 1956 com um
produto de densidade de aproximadamente 0,96 g/cm3, jA& com uma melhoria
complementar de rigidez e resisténcia mecénica com relacdo aqueles produzidos pelo
método Ziegler. A Phillips licenciou sua invencao para diversas empresas e em meados
da década de 1970 seu processo passou a dominar a mercado mundial de polietileno
de alta densidade (Peacock, 2000).

Entretanto, esses materiais apresentavam ruptura fragil no teste a 80 °C entre
10 e 100 h, ou seja, baixissimo ESCR (Environmental Stress Cracking Resistence), que
€ a fratura fragil causada pela fadiga devido as tensdes ambientais geradas por
substancias tensoativas e acelerada pela temperatura. Por conta disso, esses tubos
comecaram a apresentar ruptura fragil a partir de 10 anos de uso, chamando a atencao
da industria ao problema (Danieletto, 2014).

A resina do polietileno pode ser caracterizada por trés propriedades que tém
grande influéncia no processamento e nas propriedades finais do produto: densidade,
peso molecular e distribuicdo do peso molecular. As propriedades fisicas e
caracteristicas de processamento de qualquer resina de PE estao diretamente ligadas
ao papel desempenhado por estas trés propriedades (Plastic Pipe Institute, 2012).

2.1.1. Densidade

Dependendo do seu grau de ramificagdo, obtém-se polietileno de baixa ou alta
densidade. O grau de ramificag@o por sua vez depende do processo de polimerizacéo
empregado. Se o etileno for polimerizado a alta pressao, obtém-se um polietileno com
cadeias muito ramificadas, numa concentragdo na ordem de 10 a 30 ramificacdes por
1000 a&tomos de carbono na cadeia principal. Ja se o etileno for polimerizado a baixa
pressédo, obtém-se um polietileno com cadeias pouco ramificadas, contendo de 1 a 5
ramificagdes por 1000 atomos de carbono, 0 que permite maior aproximacao das
cadeias adjacentes (Danieletto, 2014).

Ramificacdes, por sua vez, sdo ligacdes aleatérias de pequenas cadeias do
polimero a cadeia principal e, visto que as ramificac6es ndo sao capazes de se agrupar
de forma ordenada, fazem com que o material tenha um menor fator de empacotamento.
Em outras palavras, quanto maior a concentracao de ramificaces (branches) na cadeia,
menor é a densidade do soélido. O polietileno de alta densidade (PEAD) possui a
estrutura quimica mais proxima do polietileno puro, formado por cadeias com baixo
indice de ramificacdes e poucos defeitos (Peacock, 2000). A Figura 2 mostra o esquema

comparativo entre os diferentes tipos de polietiieno, onde a cadeia principal é
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representada pelas linhas longas e suas ramificacdes pelos tracos perpendiculares a

elas.

A ANBT NBR 14461-1:2016 estabelece que para a utilizacdo na fabricacao de
tubos para o suprimento de gases combustiveis o composto de polietileno, j4 contendo
todos os aditivos (ndo é permitida a adicdo de qualquer componente no processo de
fabricacdo dos tubos), deve possuir densidade maior ou igual a 0,930 g/cms3,

abrangendo o PE 80 e o PE 100.

(a)
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Figura 2 - Representacdo das diferentes classes de polietileno: (a) Polietileno de Alta Densidade, (b)

Polietileno de Baixa Densidade e (c) Polietileno de Baixa Densidade Linear. Fonte: Peacock, 2000.



O fator de empacotamento que ocorre no polietileno também pode ser explicado
em termos da cristalinidade, ou seja, a cadeia polimérica na porcao cristalina € arranjada
em forma poliédrica (cristais microscépicos chamados “Spherulites”), j& na regido
amorfa a cadeia é formada sem arranjo molecular definido. Como o polietileno pode
conter tanto regides cristalinas e regides amorfas, ele é classificado como um material
semicristalino. Certos graus de polietileno de alta densidade podem atingir até 90% de
cristalinidade, comparado com o polietileno de baixa densidade que possui por volta de
40% (Plastic Pipe Institute, 2012).

Com poucos defeitos para atrapalhar a organizacdo das moléculas, atinge-se um
alto grau de cristalinidade, resultando em resinas que possuem alta densidade (entre
0,94 e 0,97 g/cm3), baixa permeabilidade e a mais alta rigidez quando comparado a
outros tipos de polietileno. Algumas resinas deste tipo podem ser copolimerizadas com
uma pequena concentracdo de alcenos (0s monémeros ja citados anteriormente) para

diminuir levemente a cristalinidade (Peacock, 2000).

v"‘ ,/:
nr\‘

Figura 3 - (a) Polietileno amorfo e (b) Polietileno Cristalino. Fonte: Handbook of Polyethylene Pipe, 2012.

2.1.2. Peso Molecular

O tamanho da molécula do polietileno é normalmente descrito em termos do seu
peso molecular, que € a soma dos pesos atébmicos de todos os atomos que compdem
a molécula. Todas as resinas de polietileno consistem de uma mistura de moléculas
com diferentes pesos moleculares, dentro de um certo intervalo. A média do peso
molecular e a distribuicdo do comprimento das ramificagcdes que formam a resina do
polietileno afetam profundamente as suas propriedades (Peacock, 2000).

O peso molecular é controlado durante o processo de catalise. A variacao total

do comprimento das moléculas é geralmente determinada pelo catalisador, pela

10



alteracdo da quantidade de hidrogénio na polimerizacédo, condi¢ées de polimerizagéo e
o tipo de processo empregado (Plastic Pipe Institute, 2012) (Danieletto, 2014).

Existem varias maneiras de expressar 0 peso molecular médio, 0s mais comuns

- Peso Molecular Médio Numérico (M,): definido pelo produto do peso das
moléculas de cada tamanho (M;) pelo nimero de moléculas (N;), dividido pelo nimero
total de moléculas (N;). O peso total das moléculas de um grupo i pode ser representado
por W; (Peacock, 2000);

77— Ziea(MeN) _ X Wi

= 1
n Z?:lNi Z?:11\": ( )

- Peso Molecular Médio Ponderal (M,,): é calculado com os mesmos paradmetros

de M,,, porém é dado énfase as moléculas de maior peso (Peacock, 2000);

= T (MPNY) _ SR (MpWy)
M — 1=1 L — 1=1 2
W R (MiNy) LW @)

- Peso Molecular Médio de Viscosidade (M,): depende da distribuicdo completa
do peso molecular de uma resina. Para uma resina com uma distribuicdo normal, o M,,
deve ficar entre o M,, e M,, (Peacock, 2000). Ele é obtido pela determinacdo da
viscosidade intrinseca de uma solucao (n) contendo pequena quantidade de polimero
dissolvida (método ISO R 1191, DIN 53728 ou NBR 7355) (Danieletto, 2014).

Os polietilenos de alta densidade (PEAD) comerciais apresentam um peso
molecular médio ponderal (M,,) entre 50.000 e 500.000, e peso molecular médio
numérico (M,,) entre 5.000 e 20.000, correspondendo a uma viscosidade intrinseca (1)
de 100 a 500 cm?3/g. Quando o PEAD apresenta uma viscosidade intrinseca (1) maior
que 300 cm?3/g, ou seja, M,, maior que 200.000, € chamado PEAD de alto peso molecular
(Danieletto, 2014).

Como a determinacado do peso molecular por estes métodos é muito complexa,
na pratica utiliza-se um numero correlacionado com o peso molecular chamado de
indice de fluidez (melt flow index — MFI), ou indice de escoamento (IE). Esse niumero é
inversamente proporcional ao peso molecular médio (Danieletto, 2014).

MFI = a- (M,)? (3)

Originado nos laboratérios da Imperial Chemical Industries (ICl), o MFI é
amplamente utilizado ha mais de 50 anos e é especificado como um teste reoldgico para
controle de qualidade na ASTM, BS, DIN, ISO e JIS para fabricacédo de plasticos. Muitas

especificacdes de produtos foram escritas com base neste teste simples (C. Wan, 2008).
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Independentemente da norma a ser aplicada no MFI, o principio bésico
empregado no teste é determinar a taxa de fluxo de polimero fundido que passa através
de um orificio calibrado. O equipamento utilizado neste teste chama-se plastémetro,
mostrado na Figura 4. O cilindro é construido em a¢o duro e equipado com aquecimento
para operar na temperatura desejada com precisdo de = 0,5 °C. O pistdo também é
fabricado em aco e seu diametro € 0,075 + 0,015 mm menor do que o didametro do
cilindro, que é de 9,5 mm. O orificio calibrado possui diametro interno de 2,095 + 0,005
mm ou 1,180 + 0,005 mm (dependendo do procedimento utilizado) e é fabricado em aco
endurecido. Todas as superficies que entram em contato com o polimero fundido sdo

altamente polidas (Shenoy & Saini, 1986).
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Figura 4 - Esquema do Equipamento Plastdmetro. Fonte: adaptado de Shenoy & Saini, 1986.
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Assim, o MFI € definido pela massa (g) de polimero extrudada no intervalo de 10
minutos através do orificio calibrado de didmetro e comprimento especificos, pressao
aplicada com um peso morto e temperatura especificada e constante (Shenoy & Saini,
1986).

O ensaio, apesar de simples, deve ser realizado com grande cuidado. E
conhecido que a precisao do valor do MFI obtido em uma medida Unica de diferentes
operadores em diferentes locais podem variar de + 9% a + 15%, dependendo da
magnitude do MFI (C. Wan, 2008) (Shenoy & Saini, 1986). A tabela abaixo lista as

principais fontes de erros que resultam na variacdo dos resultados nos testes de MFI.

Tabela 3 - Fontes de variagcdes no MFI e seus efeitos. Fonte: adaptado de Shenoy & Saini, 1986.

Fator Erros em situagGes extremas

Mal acondicionamento do material durante a + 150 % ou mais

carga (resultando em possivel degradagdo por

oxidagdo)
Cilindro sujo +100 % (muito variavel)
Orificio parcialmente bloqueado - 100 % (muito variavel)

Altura do Pistdo a) 50 mm em excesso do padrdo a)-50%eb)-15%
e b) 50 mm a menos do padrdo
Demora entre carregamento e acondicionamento  +10%

(levando a uma possivel degradagdo por

oxidagdo)

Tempo de teste estendido (levando a uma +5 % (podendo ser maior se o polimero é mal
possivel degradagdo por oxidagdo) estabilizado)

Orificio desgastado +10 % para 0,5 mm de desgaste em diametro
Temperatura do teste +1%paratl°C

VariagOes na carga Proporcional a variagdo

As condic¢fes de teste mais utilizadas compreendem temperaturas de 125 a 300
°C e cargas (pesos) de 0,325 kg a 21,6 kg, gerando pressdes no cilindro de 0,46 a 30,4
kgf/lcmz2. Estas condi¢cbes foram estipuladas para que os resultados gerados de MFI
estejam entre 0,15 a 25 g/10 min, trazendo maior confiabilidade (Shenoy & Saini, 1986).

Apesar do fato de que o MFI é um parametro definido empiricamente e com
certas limitacdes de aplicagéo, ele continua sendo um dos pardmetros mais populares
utilizados pela industria para distinguir os diferentes grades dos polimeros. Os
fabricantes utilizam este teste para indicar o uso final do material mais adequado, como

mostra a Tabela 4.
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Tabela 4 — Uso final indicado através do MFI para varios grades de polietileno. Fonte: adaptado de Shenoy
& Saini, 1986.

MFI (190 °C/5 kg) Processo de Fabricagdo Aplicagdo Tipica
0,05-0,15 Molde de Compressdo Perfis, blocos pré-moldados
0,1-1,3 Extrusdo Tubos, barras redondas
0,1-0,4 Insuflagado Filmes plasticos
0,4-0,7 Insuflagdo com molde Tanques de dleo e combustiveis
1,3-3 Insuflagdo com molde Corpos com cavidade (ex.: garrafas)
3-13 Insuflagdo com molde/ molde de Brinquedos, artigos de uso

injegdo doméstico, tampas roscadas
13-25 Molde de Injegao Caixas de cerveja
25 Molde de Injecdo Artigos de uso doméstico de

produgdo em massa,

Como regra, ndo € valida a comparacéo dos valores de MFI se os testes forem
realizados em condic¢des diferentes (Shenoy & Saini, 1986). Os parametros geralmente
utilizados para as poliolefinas sao:

- PEAD: 190 °C e pesos de 2,16 kg (Ml,), 5 kg (Mls) e 21,6 kg (Mly)

- PEBD: 190 °C e pesos de 2,16 kg e 5 kg;

- Polipropileno (PP): 230 °C e pesos de 2,16 kg e 5 kg.

N&o se pode estabelecer uma correlagdo fixa entre o Ml e Mls, pois o
comportamento em cada condicdo depende da distribuicdo do peso molecular dos
materiais. Entretanto, para efeito comparativo, certo PEAD com Ml, de 0,07 g/10 min
corresponde a um Ml da ordem de 0,5 g/ 10 min, e o Ml, de 0,15 g/10 min corresponde
a um Ml;s da ordem de 0,9 g/10 min (Danieletto, 2014).

Com o passar dos anos foi observado que o MFI correlaciona bem com um
grande numero de parametros importantes. Por exemplo, durante a fabricacdo do
polimero, foi observado que a temperatura de reacdo, a temperatura de ativagdo de
catalise, a formacdo do peso molecular, dentre outros, poderiam estar associados ao
comportamento do MFI. De modo semelhante, as propriedades reoldgicas do polimero
como tensdo minima de escoamento, a relacdo da viscosidade com a taxa de

cisalhamento, a relacdo da elasticidade com a taxa de cisalhamento, a energia de
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ativagcdo para o escoamento viscoso, dentre outros, poderiam ser determinadas através
do MFI. Analogamente, propriedades fisicas, mecanicas, térmicas e até algumas
propriedades Opticas poderiam ser correlacionadas a partir do MFI da matéria prima
(Shenoy & Saini, 1986).

A relacéo entre o MFI e o Peso Molecular Médio Ponderal (M,,) foi estudada por
diversos autores, tanto para o polietileno com maior indice de ramificacdes (polietileno
de baixa densidade) como para o polietiieno com a cadeia linear (polietileno de alta
densidade). Abaixo é demonstrada uma das relagcdes encontradas (existem outras
aproximacodes, por outros autores) por W. A. Dark (1981) e citado por Shenoy & Saini
(1986), onde foi estabelecido:

a) PEBD:

log(MFI), = (0,454 x 10~%)M,, — 0,12713 (4)

b) PEAD:

—log(MFI); = (0,6723 x 10~%) M,, — 0,49359 (5)

Um cuidado especial deve ser dado ao polietileno de baixa densidade devido a
influéncia das ramificagcdbes em seu resultado. Informagbes como terminagdo nédo
randdmica das ramificagcdes e perfil do reator devem ser levadas em consideracgdo. Ja
para o polietileno linear a aplicacdo da equacdo como demostrada seria o suficiente
(Shenoy & Saini, 1986).

2.2. Mecanismos de Degradacéo do Polietileno

Os mecanismos de envelhecimento nos materiais poliméricos podem ser
classificados em dois tipos. O primeiro estd associado a processos que afetam a
estrutura quimica do polimero, e por essa razdo é denominado envelhecimento quimico.
O segundo compreende mecanismos de envelhecimento que induzem mudancas nas
propriedades do polimero sem alterar a integridade das cadeias poliméricas e por isso

sdo classificados como envelhecimento fisico (Torres, 2010).

2.2.1 Envelhecimento Quimico

O envelhecimento quimico inclui fenbmenos variados que apresentam um ponto
comum: induzem a quebra de cadeias moleculares e a formag¢do de macro radicais. A
oxidagdo, por exemplo, corresponde ao ataque e a reacao do oxigénio presente na
atmosfera ou em um liquido e que induz a producéo de unidades secundéarias chamadas

peroxidos ou hidroperoxidos (R-O-O-R’, onde R e R’ sdo radicais organicos). A
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degradacao térmica de um polimero também é um exemplo de envelhecimento quimico.
De fato, se a energia térmica imposta ao polimero for superior a energia das ligacbes
guimicas, essas ligacbes podem se romper e levar, pouco a pouco, a uma reducéo da
massa molar das cadeias poliméricas. Da mesma forma a radiacdo UV pode causar a
guebra da cadeia macromolecular (Torres, 2010).

A quebra da ligacdo entre carbono e hidrogénio ou carbono e carbono,
interrupcao da cadeia principal do polimero e redugcédo do peso molecular diminui sua
resisténcia a tracdo, o que pode levar a ruptura do material ou de uma tubulacédo, por
exemplo. E aceito como um principio para geracgéo de fissuras em tubos de polietileno
de alta densidade a formacédo caracteristica de grupos funcionais de oxigénio, cloro,
hidroxila e vinil em sua superficie (Susan M. Mitroka, 2013).

A degradacéo térmica tem sido estudada extensivamente através de medidas
termogravimétricas. A taxa de transformacdo para uma reacdo no estado solido é
geralmente adotada como o produto de duas func¢des; uma dependendo apenas da

temperatura T e outra dependendo apenas da fragéo transformada a (Chrissafis, 2009).

d
@ = kD f@ (6)

Onde f(a) é a fungcdo de conversdo e k(T) é a funcdo dependente da

temperatura dada pela equacéo de Arrhenius, podendo a equagéo anterior ser reescrita

da seguinte forma:
da

2= dexp(- =) f(@) ()

Sendo A o fator pré-exponencial, E a energia de ativacdo e R a constante
universal dos gases. A fungéo f(a) pode assumir varias formas de acordo com o modelo
de reacdo adotado (Chrissafis, 2009).

A associacdo dos diferentes mecanismos descritos acima € comum. Por
exemplo, € bem sabido que os polimeros séo susceptiveis a degradagéo devido ao
intemperismo, onde ha uma associagdo da oxidacao pela acéo do oxigénio atmosférico
com uma fotodegradacgédo envolvendo fotons de luz ultravioleta solar. Além disso, estas
reacdes podem ser aceleradas por temperaturas elevadas causadas pela exposi¢éo ao
Sol, bem como, também, pela presenca de tensées mecanicas (aplicadas externamente
ou tensodes residuais do processo de conformagéao) (Torres, 2010).

Para prevenir a degradacgao quimica do polietileno os fabricantes introduzem nas
resinas, que posteriormente sdo utilizadas para fabricar tubos, aditivos como fosfitos,
antioxidantes de fenol e estabilizadores (Susan M. Mitroka, 2013). A efetividade destes
aditivos € o foco da NBR 14466 que estabelece uma metodologia para verificar a

resisténcia de tubos de polietieno PES80 e PE100 apds o envelhecimento, onde
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amostras de tubos sdo expostas ao sol por um periodo de tempo estipulado e apés as
mesmas devem resistir aos ensaios de tempo de oxidacdo induzida (OIT) e ao de

resisténcia a pressao de longa duracdo 80 °C por 1000 horas.

2.2.2 Envelhecimento Fisico

A difusdo, sorcéo e a permeabilidade sdo processos de transporte que quando
ocorre na matriz polimérica causa, preferencialmente, um envelhecimento fisico. As
moléculas do liquido se difundem no volume livre existente entre as cadeias poliméricas,
sem que ocorra qualquer reacdo quimica. Porém, ira depender da morfologia do
polimero, diminuindo com o grau de cristalinidade (caso dos polimeros termoplasticos
semicristalinos) ou com o grau de reticulagdo (caso das borrachas e dos polimeros
termofixos) (Pereira, 2014).

Além disso, a polaridade da cadeia polimérica também é um fator que afeta a
difusividade de um solvente em um polimero. Como a polaridade de um polimero esta
relacionada com a assimetria da estrutura molecular, um polimero polar tem uma
estrutura mais assimétrica do que um polimero apolar. Assim, o polimero polar tem um
volume livre maior do que o polimero apolar e, portanto, os polimeros polares sdo mais
sensiveis ao fenbmeno de difusdo de um liquido que os polimeros apolares (Torres,
2010) (Struik, 1989).

O autor Struik realizou um trabalho que resultou em quatro artigos publicados
entre 1987 a 1989. Neles sdo estudados o comportamento mecanico e o
envelhecimento fisico de varios polimeros semicristalinos (polimeros que possuem além
da fase amorfa a fase cristalina, que é o caso do polietileno) e um modelo de
comportamento é descrito.

Observou-se também que as curvas de fluéncia possuem dependéncia com a
temperatura e o tempo de envelhecimento. Ainda, o envelhecimento também afeta o

comportamento na transicao vitrea do material.

2.3. A Curva de Regresséo

A previsao ou estimativa da vida util de tubulac6es plasticas é uma ferramenta
muito utilizada por engenheiros para planejar, instalar e operar com seguranca as redes
de distribuicdo. As tubulacdes, por sua vez, tém sua durabilidade dependente das
condicbes ambientais, como a tensdo, temperatura e agentes quimicos presentes

interna (fluido de conducéo) e externamente ao duto. As tensdes no material sdo
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induzidas pela presséo interna de operacédo e de fontes externas seja devido ao peso
do solo, singularidades construtivas ou o trafego de veiculos na superficie na qual o tubo
foi enterrado (Plastics Pipe Institute, 2005).

A maioria dos materiais de construcao, do ponto de vista de resisténcia, seguem
aproximadamente a Lei de Hooke (Equacdo 8) por possuirem um comportamento
elastico ou quase elastico, sendo entdo possivel predizer a deformacgéo ocasionada por
uma forca a partir da equacdo de uma reta. Entretanto, isto ndo se verifica para os
materiais plasticos. Nestes, a deformacdo n&o é proporcional ao esforco e nem
independente do tempo de duracdo da carga aplicada (Danieletto, 2014).

F=k-x (8)

O problema potencial associado ao uso prolongado de polietileno é sua
tendéncia a fluéncia (creep), isto é, a deformar gradualmente sob carga constante. Em
casos extremos, a fluéncia pode levar a ruptura e o fendmeno é mais acelerado qudo
maior for a temperatura (Peacock, 2000).

O conceito que surge baseado na consequéncia da fluéncia € que, independente
da magnitude da tenséo, o material entrara em colapso depois de certo tempo. Este
tempo, entretanto, varia inversamente com o valor da tensdo e, com base neste fator,
permite que o plastico seja utilizado como material de construgdo (Danieletto, 2014).

Em um tubo, existem duas tensdes principais que sdo induzidas em sua parede
quando ele é submetido a uma pressao interna. Uma tensdo ocorre ao longo do seu
eixo principal, muitas vezes chamada de tenséo axial (longitudinal), e o outra, que é
frequentemente chamada de tenséo circunferencial (hoop stress), ocorre ao longo de
sua circunferéncia. Uma vez que a magnitude da tensao circunferencial € cerca de duas
vezes maior que a tensao axial, a tensao circunferencial é considerada como o esfor¢co

de maior importancia para o projeto de tubula¢fes (Plastic Pipe Institute, 2012).

P-Dm
Oc = %r ©)

Onde:

- 0, € a tenséo circunferencial na parede da tubulagéo;

- Dm o diametro médio;

- P a pressdo interna; e

- t a espessura da parede.

As tubulacdes de polietileno utilizam uma raz&o de dimenséo padronizada SDR
(standard dimension ratio) que € a razao do didmetro externo (DE) com a espessura da
parede (t). Comercialmente, para tubulages para suprimento de gases combustiveis,
utiliza-se SDR11 e SDR17. Isto permite a aplicacdo da equacao descrita acima, que é

uma simplificacdo considerando um tubo de paredes delgadas (D/t =2 10) e comprimento
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limitado. Ao considerar um tubo de comprimento L>>4DE, uma abordagem diferenciada
deve ser feita (Danieletto, 2014) (Einar Grann-Meyer, 2005).

Para fabricacéo de tubulacées em polietileno, seja para a conducao de agua ou
gases combustiveis, a matéria prima (composto) utilizada deve possuir certificacdo de
gualidade que da a garantia de desempenho e atesta que o0 material passou por testes
laboratoriais que simulam a sua utilizacao sob pressao por 50 anos, gerando a chamada
curva de regressdo do material. A curva de regresséo gerada é especifica para cada
composto de cada fabricante, ou seja, para a composi¢cdo homogénea do polimero-base
(PE) e aditivos sejam eles antioxidantes, pigmentos, negro de fumo, estabilizadores UV
e outros que foram idealizados em um nivel de dosagem necessério para adequacao
ao processamento e uso. Qualquer mudanca na dosagem dos elementos do composto
requer novos testes para homologacao do material (ABPE, 2013) (ABNT NBR 14462-1,
2016).

O composto entéo é testado em forma de tubo de acordo com duas metodologias
principais para determinar a Tensdo Hidrostatica de Longa Duracdo de materiais
termoplasticos para aplicagdo em tubulacdes: a ASTM D2837 — “Standard Test Method
for Obtaining Hydrostatic Design Basis for Thermoplastic Pipe Materials or Pressure
Design Basis for Thermoplastic Pipe Products” e a ISO 9080 — “Plastic piping and
ducting systems — Determination of the long-term hydrostatic strength of thermoplastics
materials in pipe form by extrapolation” (Boros, 2010).

Existem varias premissas associadas a estas metodologias. E importante
entender que, embora o0 material esteja sendo avaliado na forma de um tubo, o resultado
ndo é uma classificagdo de "pressédo” no tubo, mas sim uma resisténcia hidrostatica a
longo prazo do material, onde o efeito viscoelastico passa a ter grande importancia. Nao
se trata simplesmente de uma tensao circunferencial induzida no material depois de ter
sido fabricado em forma cilindrica usando técnicas de extruséo. Devido aos efeitos da
orientagdo molecular na direcao da extruséo, a aplicacdo do maior estresse na direcao
circunferencial € considerada a condi¢gdo do "pior caso" para a avaliagdo do material
(Boros, 2010).

Em algumas condi¢cbes, como pressdes ciclicas, temperaturas elevadas,
ambiente agressivo ou 0 manuseio e o cuidado em sua instalacdo podem reduzir
significativamente a durabilidade dos tubos, o que deve ser considerado na escolha do
fator ou coeficiente de projeto (Plastics Pipe Institute, 2017).

Na Figura 5 podemos ver o comportamento tipico de tubos de polietileno em
funcéo da tensdo e do tempo. Esta curva também é chamada de curva de regresséao e
permite estimar o desempenho do material em aplicacbes de longa duracéo. A primeira

regido é caracterizada por relativamente altas tensdes e fratura ductil acompanhada de
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grandes deformagdes. Geralmente os tubos séo projetados para operar dentro desta
regido. O joelho de transicdo separa 0 comportamento da primeira regido do
comportamento da segunda regido da curva, onde o0 material passa a ter
comportamento fragil e a falha geralmente ocorre por propagacao lenta de trinca. No
terceiro e ultimo estégio da curva, as falhas sédo geralmente frageis e ocorrem sob baixos
niveis de estresse devido ao nivel avancado de degradacdo quimica (A. Frank, 2009)
(Eric M. Hoang, 2008).

(o]

ruptura ductil

ruptura fragil

Tensdo [ MPa ]

’ degradagao

10° 10’ 10° 10° 10 10°

R O 7o | L 0 4

1 10 50 anos

10° Tempo [ h]

Figura 5 - Curva caracteristica do comportamento da tensdo e do mecanismo de falhas em tubos de
polietileno. Fonte: Danieletto, 2014.

Conforme brevemente citadas, as metodologias para obtencdo da curva de
regressao para tubos de polietileno visam estabelecer uma Tensdo de Longa Duracao
para o seu dimensionamento: Hydrostatic Design Basis — HDB, conforme ASTM, ou
Minimum Required Strength — MRS, conforme ISO (Danieletto, 2014).

A curva de regressao € obtida a 23 °C (ASTM) ou 20 °C (ISO), aplicando-se
diferentes niveis de tensédo através da pressao interna e obtendo-se diversos pontos de
ruptura ao longo do tempo num periodo de até 10.000 horas (10 h), pouco mais de um
ano e cinquenta e um dias continuos de teste (Danieletto, 2014).

Com os valores de tensdo e tempo de ruptura obtidos, utiliza-se o0 método de
regressao linear dos minimos quadrados para aproximar a equacao da reta interpolada
do logaritmo do tempo de ruptura (h) em funcdo da tensdo (MPa) que melhor descreve
seu comportamento (Danieletto, 2014) (Boros, 2010).

h=a+bf (10)
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Onde:

1. hé ologaritmo do tempo de ruptura (h);

2. fé o logaritmo da tenséo de ruptura (MPa);
3. ae b séo constantes

A partir dos valores obtidos plota-se a reta em um gréfico di-log (log tenséo x log
tempo) e faz-se uma extrapolacdo linear para obterem-se as tensfes de ruptura a 10°
horas (11,4 anos) no caso da ASTM e 50 anos no caso da ISO (Danieletto, 2014).

No procedimento da I1SO, além da extrapolacdo ser para 50 anos, ao invés de
adotar a reta interpolada média para a determina¢éo do LTHS (Long-Term Hydrostatic
Strength), utiliza-se a reta que define estatisticamente o Limite Inferior de Confianca LCL
(Lower Confidence Limit) de 97,5%, obtendo o que é definido como tens&@o no limite
inferior de previsao o, p; (Lower Confidence Limit of the Prediction Hydrostatic Strength).
Este é o valor de tensdo ao qual podemos prever com 97,5% que o tubo néo sofrera
ruptura na temperatura 6 e tempo t (Danieletto, 2014) (ISO 12162, 2009).

A Figura 6 traz as curvas de regressao para o polietileno de alta densidade (PE
100) para diversas temperaturas, bem como compara 0 comportamento esperado para
o0 material quanto ao “joelho de transi¢do”, de acordo com as versdes de 1999 e 2010
da norma DIN 8075, que fala sobre 0s requisitos gerais de qualidade e testes para tubos

de polietileno.
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Figura 6 - Curva de regressao para o polietileno de alta densidade (PE 100). Fonte: Danieletto, 2014.

Esta norma, a DIN 8075, propde as equacdes construtivas destas curvas. Para
o PE 100, tem-se:
logt = —A+2+D-logo (11)
Onde:
- t: tempo em horas;
- T: temperatura em Kelvin;

- 0: tensdo em MPa.
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Tabela 5 - Coeficientes da equacao para curva de regressdo do PE 100. Fonte: Danieletto, 2014

A C D
Reta Esquerda -38,9375 24482,467 -38,9789
Até 2010
Reta Direita -20,3159 9342,693 -4,5076
Reta Esquerda -45,4008 28444,73 -45,9890
Apds 2010 __
Reta Direita

N&o aceita antes de 10.000 h a 80 °C

De forma prética, esta mudanca representa uma melhoria bastante grande na
gqualidade das resinas do polietileno. Nas Figuras 7 e 8 sdo apresentadas curvas reais

de testes de qualificacéo realizados em resinas do fabricante Braskem S.A. de acordo
com a ISO 9080. A primeira é a resina GP1000R, utilizada antes da implementacéo da

mudanca normativa, e a segunda € a curva da resina GP1000RXP, ja obedecendo aos

novos padrdes da transi¢ao ductil-fragil.

[MPa] HOOP STRESS
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Figura 7 - Curva de regresséo da resina GP1000R fabricada pela empresa Braskem. Fonte: Exova, 2009.
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Figura 8 - Curva de regresséo da resina GP1000RXP fabricada pela empresa Braskem. Fonte: Exova,
2013.

2.4. Requisitos Para Tubula¢gdes Para Suprimento de Gases Combustiveis

No Brasil existe um conjunto de normas técnicas, em consonancia com as
normas internacionais, que estabelecem os requisitos minimos das propriedades do
polietileno utilizado para a fabricacdo de tubulacbes e conexdes para sistemas de
distribuicao de gases combustiveis. A NBR 14462 de 2016 possui 5 partes, divididas da
seguinte forma:

- Parte 1: voltada para as definicbes gerais e para as propriedades da matéria
prima (composto) que é utilizado como base na fabricacdo dos componentes do
sistema;

- Parte 2: tem como escopo a 0s requisitos e ensaios para os tubos de polietileno;

- Parte 3: aborda os requisitos e ensaios para as conexdes para solda fabricadas
em polietileno;

- Parte 4: apresenta os requisitos e ensaios para valvulas de polietileno;

- Parte 5: mostra a adequacdo a finalidade do sistema para situacdes
especificas.

Na parte 2, especifica para tubos, a norma estabelece um conjunto de ensaios

de controle de qualidade para trés situacdes:
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a) Ensaios de tipo: conjunto de ensaios que devem ser realizados sempre que

um novo sistema produtivo entre em operacdo ou quando ocorra alguma

mudanca;

b) Ensaios de liberacdo de lote: conjunto de ensaios que devem ser realizados

em cada lote de producao, antes que o lote de tubos seja liberado para a

entrega;

¢) Ensaios de verificacdo de processo: ensaios que devem ser realizados em

intervalos especificados, de forma a confirmar se os ensaios de tipo

originalmente executados se mantém validos e se 0 processo continua capaz

de produzir os tubos de acordo com os requisitos da norma.

A Tabela 6 elenca os ensaios para o controle de qualidade na liberacdo de lote

exigidos na parte 2 da NBR 14462, que faz uso de um conjunto de ensaios fisicos e

mecanicos para assegurar que ndo houveram alteracdes na resina durante o processo

de extrusdo do tubo. Além destes, existem outras avaliagdes qualitativas como cor,

marcacao e visual que também devem obedecer aos requisitos da norma.

Tabela 6 - Ensaios e parametros utilizados no controle de qualidade para a fabricagdo de tubos de
polietileno. Fonte: Adaptado de NBR-14462-2:2016.

Parametros de ensaio

Resisténcia hidrostatica

Caracteristica Requisitos Método de ensaio
Parametro Valor
o Conf NBR 14462-2
Dentro das Ovalizagdo on orrr'nreb a2 ISO 3126
Caracteristicas - abela
di L tolerancias
Imensionais dimensionais Espessura minima de Conforme NBR 14462-2
ISO 3126
parede Tabela 3
Tampdes Tipo Ada ISO 1167-1
Orientagao Livre
Sem falha durante
o periodo de Numero de corpos de 3

ISO 1167-1 e 1SO 1167-2,

parae =12 mm

prova

; prova
(165h @85 °C) ensaio em ou ABNT NBR 8415
qualquer corpo de
prova Tipo de ensaio Agua em 4gua
PE 80: 9,0 MPa
Tensdo circunferencial
PE 100: 12,0 Mpa
Duragdo do ensaio 165 h
Temperatura de ensaio 80 °C
Al . Formato do corpo de Tipo 2
O“gzgeenzosan:‘;ft“ra >350% prova IS0 6259-1 e 1SO 6259-3
P - Velocidade de ensaio 100 mm/min
Al . Formato do corpo de Tipo 1
a‘:;‘gsan”:;”?ei“l‘;t;;i > 350% prova IS0 6259-1 e IS0 6259-3
P B Velocidade de ensaio 50 mm/min
Alongamento a ruptura > 350% Formato do corpo de Tipo 1 1SO 6259-1 e 1SO 6259-3
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Velocidade de ensaio

25 mm/min

ou
F
ormato do corpo de Tipo 3
prova
Velocidade de ensaio 10 mm/min
Temperatura de ensaio 200 °C
> 20 minutos, ”
odendo o ensaio Numero de corpos de 3
Tempo de oxidagado P ser encerrado prova ISO 11357-6 ou ABNT
induzida (OIT) quando o requisito | Ambiente de ensaio Oxigénio NBR 14300
for atingido Massa do corpo de 15 mg £ 2 mg
prova
Depois do Massa de carga 5 kg
processamento, B N
desvio de + 20 % Temperatura de ensaio 190°C
indice de Fluidez (MFR) | 40 valor medido 1SO 1133-1
no lote do
10 minutos

composto usado
para manufaturar

Tempo

o tubo

26




3. Materiais e Métodos

Este trabalho tem como base a caracterizacdo e a analise de algumas
propriedades importantes de trés (03) amostras de tubulacdo de PEAD PE100 SDR11
com diferentes estados de utilizacdo: tubulacdo com 12 anos de operacéao do fabricante
Tigre, tubulacdo com 6 anos de operacao do fabricante Brastubo e tubulacdo sem uso
do fabricante Polierg. Mais informacdes sao fornecidas na Tabela 7. Os certificados de
gqualidade fornecidos por cada fabricante referente aos lotes destes tubos analisados
estdo disponiveis no Apéndice A e sdo utilizados como base para as comparacfes dos
novos testes realizados. Destacamos que ndo deve ser observada diferencas nas
propriedades dos tubos em razéo do fabricante, pois, todos devem obedecer as mesmas
normas e utilizam mesma matéria prima equivalente para confec¢éo dos tubos.

As amostras Tigre e Brastubo permaneceram enterradas durante o tempo em
operacdo e em condi¢cdes equivalentes, pois foram retiradas da mesma rede de
distribuicdo de gas natural, apenas em pontos diferentes. A pressdo média de operacdo
desta rede é de 6,5 + 0,5 kgf/cmz2, dependendo das condi¢des de vazdo de consumo, e
temperatura ambiente (externo ao solo) média anual de 22,75 °C com amplitude média
de 11,25 °C (Estacao Climatolégica de Campo Grande, INPE).

Para a caracterizacdo das trés amostras de tubulacdo os ensaios descritos a
seguir foram realizados. Com base em seus resultados, pdde-se comparar estes valores
com aqueles de referéncia normativa — ABNT NBR14462-2:2016 — e/ou de referéncias

bibliogréficas.

Tabela 7 - Informag6es sobre as amostras. Fonte: autor.

Data de Tempo em Presséo de
Amostra Composto L . .
Fabricacéo operacgao Operagéo
Tigre 160mm SOLVAY ELTEX 6,5+£0,5
07/05/2002 ~ 105.000 h
SDR11 PE100 TUB 125 (Orange) kgf/cmz
Brastubo 160mm | FINATHENE XS 10 6,5+£0,5
13/12/2010 =~ 50.000 h
SDR11 PE100 YCF (Orange) kgf/cm?
Polierg 110mm BRASKEM GP100
18/05/2016 - -
SDR11 PE100 ORXP (Orange)
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3.1. Alongamento a Ruptura (Trag&o)

A resisténcia de um material depende de sua capacidade de suportar a carga
sem deformacéo excessiva ou ruptura. Essa propriedade é inerente ao proprio material
e deve ser determinada por experimento (Hibbeler, 2004).

As propriedades mecéanicas dos polimeros sao descritas por muitos dos mesmos
parametros que sdo utilizados para os metais, tais como médulo de elasticidade, limite
de escoamento e limite de resisténcia a tracdo (William D. Callister, 2012). Um dos
ensaios mais utilizado para analise das propriedades mecanicas dos plasticos é o
Ensaio de Tracao, definido pelas normas ASTM D 638, DIN 53455, ISO 6259, ISO R
527 ou NBR 9622 (Danieletto, 2014).

O ensaio de tracéo foi realizado no Centro de Caracterizagéo e Desenvolvimento
de Materiais (CCDM) da Universidade Federal de S&o Carlos (UFSCar) segundo a
norma ISO 6259-1 — “Thermoplastics pipes -- Determination of tensile properties -- Part
1: General test method”. Os corpos de prova utilizados no ensaio foram usinados no
formato “Tipo 3” desta norma, em comum acordo com o estabelecido na NBR 14462-2,
em funcao das caracteristicas do equipamento utilizado no ensaio. As amostras foram
ensaiadas em uma maquina universal de ensaios modelo 5569 da Instron utilizando-se
célula de carga de 50.000N a 23 °C, 52 % de umidade relativa e com velocidade de 10,0
mm/min. Foram testados 5 (cinco) corpos de prova de cada amostra e os resultados séo
apresentados na proxima sec¢éo deste trabalho. Abaixo segue imagem do equipamento

e do corpo de prova apoés a realizacdo do ensaio.
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Figura 9 - Equipamento e corpo de prova ap6s o ensaio. Fonte: autor.

A tensé@o (0) sob tracdo expressa em mega Pascal (MPa), foi calculada de
acordo com a Equacéo 12 e a deformacéo especifica (¢) de acordo com a Equacéo 13,

conforme segue:

o= F 12
= (12)
e =% 100% (13)
0
Onde:

1. F é aforca aplicada (em Newtons);
2. W é alargura da secdao util do corpo de prova (em mm);
3. h é aespessura do corpo de prova (em mm);
4. Lré o comprimento final do corpo de prova (em mm);

5. Lo é o comprimento inicial do corpo de prova (em mm).
Analisando a curva de tens@o-deformacao é possivel determinar:
— Tensao de ruptura: € a carga aplicada ao corpo de prova imediatamente
antes da ruptura dividida pela area da sec¢éo transversal inicial do mesmo;
— Alongamento na ruptura: € a diferenca entre o comprimento do corpo de
prova no momento da fratura e o comprimento original, geralmente

expresso em %, conforme Equacao 13;

29



— Resisténcia a tracdo: é a carga maxima aplicada ao corpo de prova
dividida pela area da sec¢édo transversal inicial do mesmo;
— Tensado de escoamento: tensdo no primeiro ponto da curva onde ocorre

um aumento na deformacéo sem que haja um aumento da tensao.

3.2. Tempo de Oxidacao Induzida (OIT)

Um método utilizado para analisar-se a estabilidade térmica do polimero é o
Oxidation Induction Time (OIT). O teste baseia-se na utilizagdo de um equipamento
analisador de diferenciais térmicos (DTA — Diferencial Thermal Analizer ou no DSC —
Diferential Scanning Calorimeter). Introduz-se uma amostra do polimero no
equipamento e cria-se uma atmosfera absolutamente inerte através da injecao de
nitrogénio. Ajusta-se o instrumento para atingir e estabilizar-se a 200 + 0,1 °C, através
de uma razdo de aumento de temperatura de 20 °C/min. Inicia-se o registro do
termograma (gréafico do diferencial da temperatura pelo tempo). A partir dai o fluxo de
nitrogénio é substituido por oxigénio. Continua-se a rodar o termograma até o momento
em que ocorra a oxidagcdo do material, percebida no gréfico pela variagdo brusca de
energia exotérmica. O OIT é dado pelo tempo decorrido do inicio da inje¢cdo do oxigénio
até a ocorréncia da oxidacao (Danieletto, 2014).

Os ensaios foram realizados no Centro de Caracteriza¢do e Desenvolvimento de
Materiais (CCDM) da Universidade Federal de Sdo Carlos (UFSCar) com as amostras
em triplicata, conforme a norma ISO 11357-6:2008 — “Plastics -- Differential scanning
calorimetry (DSC) -- Part 6: Determination of oxidation induction time (isothermal OIT)
and oxidation induction temperature (dynamic OIT)”.

O ponto de OIT é dado extrapolando-se a linha base para além do pico de reagéo
oxidativa e a linha da porcdo linear da curva exotérmica. Estas duas linhas s&o
extrapoladas até interceptarem-se. O OIT é calculado do tempo zero (entrada de
oxigénio) até este ponto de interseccdo. A Figura 10 mostra como € realizada a
determinag&o do OIT em um grafico de fluxo de calor em funcdo do tempo.
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Figura 10 - Determinag&o do OIT a partir de uma curva de DSC.

As analises foram realizadas em um equipamento de DSC modelo 200 PC Phox
da Netzsch (Figura 11) com taxa de aquecimento de 20 °C/min, vazdo de 50 ml/min de
nitrogénio na fase de aquecimento da amostra e 50 ml/min de oxigénio na temperatura

de ensaio. Foi utilizado o tempo maximo de 80 minutos para este ensaio.

Figura 11 - Equipamento utilizado para os ensaios de determinagéo de OIT.

3.3. Indice de Fluidez

O peso molecular de um polimero se relaciona com a sua viscosidade, porém
néo é uma relacéo tao simples. Na prética, utiliza-se um nimero correlacionado com o
peso molecular chamado de indice de Fluidez (melt flow index — MFI) ou indice de

Escoamento (IE).
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O equipamento utilizado para este tipo de ensaio mede a quantidade de resina
gue passa por um orificio calibrado, sob a acdo de uma pressao exercida por um peso
especificado, a uma certa temperatura e por um dado tempo. Os parametros, expressos
em gramas por 10 minutos sao especificados nas normas: BS 2782 — part 1; ISO R
1133; DIN 53735; ASTM D 1238 e NBR 9023 (Danieletto, 2014).

A determinacao do indice de fluidez foi realizada no Centro de Caracterizacéo e
Desenvolvimento de Materiais (CCDM) da Universidade Federal de Sao Carlos
(UFSCar) de acordo com a norma I1SO 1133 — “Plastics -- Determination of the melt
mass-flow rate (MFR) and the melt volume-flow rate (MVR) of thermoplastics” —
Procedimento A. Para os ensaios foi utilizado o equipamento MI-2 da Goettfert com

temperatura de 190 °C e peso de 50 N.

Figura 12 - Equipamento utilizado nos ensaios para determinagéo do indice de fluidez (MFR).

3.4. Densidade

O ensaio para determinacdo da densidade é relativamente simples, porém muito
importante do ponto de vista da caracterizagdo do polimero, pois, de forma geral a sua
classificagdo € dada por esta propriedade.

Os ensaios de densidade foram realizados no Centro de Caracterizagéo e
Desenvolvimento de Materiais (CCDM) da Universidade Federal de S&o Carlos
(UFSCar) de acordo com a norma ISO 1183:2004 - “Plastics -- Methods for determining
the density of non-cellular plastics -- Part 1: Immersion method, liquid pyknometer
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method and titration method”, que consiste no uso de um liquido (etanol) para se

determinar a densidade pelo principio de Arquimedes.

3.5. Andlise Dinamico-Mecéanica (DMA)

As propriedades térmicas dos polimeros sdo diretamente influenciaveis pela
cristalinidade (Danieletto, 2014). No DMA ¢é possivel a determinacdo dos maddulos
mecéanicos de um material em funcdo do tempo, da temperatura ou de uma frequéncia.
E um método bastante comum utilizado para caracterizaco de polimeros devido a sua
caracteristica viscoelastica. Uma tenséo oscilante é aplicada na amostra para criar uma
série de curvas tensdo-deformacdo em uma determinada frequéncia. O deslocamento
(deformacgéo) e a amplitude resultante desta for¢a aplicada sdo medidos para que se
possa, apos, calcular os médulos elastico e viscoso do material (Lorandi, 2016).
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Figura 13 — Tens&o (o), Deformacéo (€) e Angulo de Defasagem (5) de uma anélise dinAmico-mecanica.

Fonte: Lorandi, 2016.

O comportamento eléstico é definido pelo moédulo de armazenamento (E’),
calculado em cada ciclo a partir da for¢ga senoidal aplicada, gerando a Tensao (o)
necessaria para resultar no deslocamento ou deformacédo (amplitude, €); enquanto que
a regido viscosa € dada pelo modulo de perda (E”), calculado a partir da diferenca de
fase entre a tensdo e a deformagéo resultante (6). Portanto, o médulo de
armazenamento esta em fase com a forca aplicada (deformacgéo) e o médulo de perda

€ o componente fora de fase. A razéo destes dois componentes resulta na tan & = E"/E’
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(damping, amortecimento mecéanico ou atrito interno), a qual mede a energia de
dissipacdo do material (Lorandi, 2016).

Uma das utilizagbes mais comuns na técnica de DMA é na determinacdo da
temperatura de transicdo vitrea (Tg), que apresenta a grande vantagem de ser um
método direto de medicdo, permitindo ainda determinar transicdes secundarias que
estdo relacionadas a relaxacdo de grupos ou parte de grupos laterais da cadeia
polimérica. As relaxa¢des normalmente estdo associadas a mudancas conformacionais
de grupos ou segmentos da cadeia polimérica, resultantes de rotacdes em torno das
ligacbes quimicas. Em temperaturas mais altas, € possivel observar também a
temperatura de fusdo cristalina (Tm). Essas temperaturas de transicdo podem ser
definidas através de maximos nas curvas do amortecimento mecanico (tan ) como uma

funcdo da temperatura (Cassu & Felisberti, 2005).
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Figura 14 - Dependéncia dos moédulos de armazenamento (E') e de perda (E") em materiais poliméricos

com a variagdo da frequéncia e da temperatura, onde f;>f,>f; e T,;<T,<T3. Fonte: Cassu & Felisberti, 2005.

O tempo de relaxacédo é uma medida da mobilidade das cadeias e depende da
estrutura molecular e da temperatura. A temperatura influencia a mobilidade da cadeia
polimérica e, consequentemente, o tempo relacionado a sua relaxacdo (Cassu &
Felisberti, 2005).
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A amplitude aplicada deve ser pequena, para que seja garantido que as medidas
sejam realizadas dentro do regime de viscoelasticidade linear. Pode-se realizar o ensaio
variando-se a temperatura e fixando a frequéncia de oscilagdo ou entdo manter a
temperatura constante e variar a frequéncia de oscilacdo da deformacao no decorrer do
ensaio. A primeira condicéo foi utilizada para os ensaios.

Os ensaios foram realizados no Centro de Caracterizacao e Desenvolvimento de
Materiais (CCDM) da Universidade Federal de Séao Carlos (UFSCar) de acordo com a
norma ASTM D4065:12 — “Standard Practice for Plastics: Dynamic Mechanical
Properties: Determination and Report of Procedures” em modo single cantilever com
uma amplitude de 0,2%, a 1 Hz, de -140 °C até -40 °C, com uma taxa de aquecimento
de 2 °C/min. O ensaio foi realizado utilizando o equipamento DMA Q800 da TA
Instruments (Figura 15).

Figura 15 - Equipamento utilizado para realizar os ensaios de andlise dindmico-mecéanica.

3.6. Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC)

O ensaio de DSC (Differential Scanning Calorimetry) afere a entalpia do material,
possibilitando pela andlise grafica a determinacdo das temperaturas de inicio (onset) e
fim (endset) dos processos térmicos, temperatura de fusdo (Tm) e caracterizagéo se
eles sdo endo ou exotérmicos e a energia envolvida na reagao.

Os ensaios foram realizados no Laboratério de Nanomateriais e Nanotecnologia
Aplicada (LNNA) da Universidade Federal de Mato Grosso do Sul (UFMS). Utilizou-se
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um equipamento de DSC baseado no fluxo de calor com taxa de aquecimento de 2,0
°C/min até atingir a temperatura de 550 °C em atmosfera inerte (Nitrogénio). A analise
grafica pode ser realizada em uma curva de fluxo de calor (mW) em funcéo da

temperatura (°C).

3.7. Termogravimetria (TG)

No ensaio de termogravimetria 0 comportamento da massa é observado, isto €,
a variacdo da massa da amostra € determinada em funcao da temperatura que varia de
acordo com uma taxa definida. E possivel observar a presenca de possiveis solventes
adsorvidos pelo material ou até mesmo impurezas.

Os ensaios foram realizados no Laborat6rio de Nanomateriais e Nanotecnologia
Aplicada (LNNA) da Universidade Federal de Mato Grosso do Sul (UFMS). Para o
ensaio realizado neste trabalho, definiu-se a taxa de aquecimento da amostra em 10,0
°C/min, partindo da temperatura ambiente até atingir 900 °C, em atmosfera inerte
(Nitrogénio). Um grafico massa (%) em funcéo da temperatura (°C) € entdo plotado para

cada amostra.
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4. Resultados e Discussdes

Nesta secdo serdo apresentados e discutidos os resultados dos ensaios.

4.1. Alongamento a Ruptura (Tracao)

Os resultados do ensaio de tracdo obedeceram ao comportamento comumente
encontrado para o polietilieno de alta densidade, em todas as amostras. Abaixo, ha
Figura 16, é apresentado um dos quinze graficos Tensao x Deformacdo gerados para
gque o padrao utilizado nas analises possa ser exposto, conforme segue.

Na primeira regido do grafico, area |, a resposta no inicio do carregamento é
instantanea e elastica. No inicio desta regido é possivel observar o comportamento
predominantemente elastico onde ocorre apenas o0 alongamento das ligacdes
interatdmicas, ao passo que a deformacdo aumenta e nos aproximamos do final da
regido |, ndo ha mais a chamada linha de proporcionalidade, pois ja existem movimentos
internos de alinhamento das cadeias moleculares, e podemos evidenciar a Tenséo
Méxima, coincidindo com a chamada Tensao de Tracdo ou Tensdo de Escoamento
(MPa).

Na regido Il ocorre um grande relaxamento interno devido ao comportamento
viscoeléastico, fazendo com que a relagéo da tensdo com a deformacédo néo seja linear
e 0S niveis de tensdo caiam até iniciar os movimentos relativos das moléculas,
fendbmeno predominante que ocorre durante toda zona lll. Apds grande porgcédo de
movimentacao relativa das moléculas, ou seja, deformacgdo plastica, chega-se a um
segundo pico, onde é possivel determinar o0 chamado Limite de Resisténcia (MPa) e
a Deformacé&o Especifica (mm/mm) total de cada amostra.

Além destas propriedades analisadas para cada amostra, também se obteve a
area abaixo do gréfico por meio de integracdo. Esta area representa a propriedade da
Tenacidade (J/m3). Ha que se observar que a propriedade da Tenacidade é calculada
a partir da area abaixo da curva Tensao x Deformacdao “verdadeira”, ao passo que neste
trabalho temos esta mesma curva plotada no padrao “engenharia”. Para fins
comparativos, considerando ainda que a reducdo da area transversal foi proporcional
para as amostras, o valor calculado para a Tenacidade é utilizado aqui com fins

comparativos.
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Figura 16 - Comportamento das amostras no ensaio de Alongamento a Ruptura (Tenséo x Deformacao),
onde: na regido | a resposta é predominantemente elastica, na regido Il ocorre grande relaxamento interno
das tensdes e na regido lll existe a predominancia dos movimentos relativos entre as moléculas. Fonte:

Autor.

A Figura 17 apresenta o grafico Tensdo x Deformacéo para as cinco amostras
retiradas do tubo do fabricante Polierg, sem uso. O comportamento da deformacao
seguiu o padrdo esperado e para as cinco amostras os patamares de Tensdo de
Escoamento, Limite de Resisténcia e Deformacao Especifica conforme as propriedades
esperadas para 0 comportamento mecanico deste material de acordo com a bibliografia
(Tabela 1, pagina 4) e também aos requisitos estabelecidos pela NBR 14462-2 (€ = 350
%, Tabela 6, pagina 25).

Podemos observar que existe uma pequena variagdo no comportamento entre
as amostras no que diz respeito ao patamar da Tensdo de Escoamento e ao
relaxamento interno da tensédo (o que néao é verificado para os demais tubos ensaiados).
Como Danieletto (2014) observa, o ensaio de tracdo é fortemente dependente da
confeccédo e forma de retirada dos corpos de prova do tubo. No caso do tubo Polierg, a
sua configuracdo geomeétrica indica que o tipo de corpo de prova mais adequado,

segundo a ISO 6259-1, é tipo 1. Porém, optou-se por utilizar o mesmo tipo dos demais
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tubos, o tipo 3, para que as condi¢des dos testes fossem as mais proximas, podendo

esta condicao trazer certa instabilidade para as amostras.
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Figura 17 - Curva tensdo-deformacéo para a amostra de tubo Polierg. Fonte: Autor.

Na Tabela 8 sdo elencadas as propriedades mecéanicas mensuradas a partir das
curvas Tensdo x Deformacio para cada uma das cinco amostras Polierg. E possivel
observar a grande capacidade de deformacao especifica do polietileno, em média 1221
% e uma amostra atingindo até 1395 % de deformacéao.

O certificado emitido pelo fabricante, que faz parte o Apéndice A deste trabalho,
apresenta valores para deformacéo entre 975 % e 1012 % e tensdes de escoamento
(tensBes maximas) de 25,8 MPa a 26,1 MPa, o que representa diferengas substanciais

aos valores encontrados.

Tabela 8 - Resultados dos ensaios de tragdo para os tubos Polierg. Fonte: Autor.

Amostra 1 2 3 4 5 Média
Tensdo Max. (MPa) 22,03 21,96 22,09 19,29 19,83 21,04
Limite Res. (MPa) 18,94 15,44 15,56 19,26 17,03 17,25
Deformagdo 13,95 10,7 10,64 13,92 11,84 12,21
Tenacidade (J/m3) 210,52 153,45 154,42 207,29 170,62 179,26
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A Figura 18 apresenta o grafico Tenséo x Deformacgéo para as cinco amostras
retiradas do tubo do fabricante Brastubo, que permaneceu durante 6 anos em operacao.
O comportamento mecanico das amostras ndo apresentou nenhuma alteracdo devido
ao tempo de uso, seguindo 0 mesmo padrao esperado para o material novo. Para todas
as amostras os patamares de Tensdo de Escoamento e Limite de Resisténcia conforme
as propriedades esperadas para o comportamento mecanico deste material de acordo
com a bibliografia (Tabela 1, pagina 4). Na Deformacao Especifica apenas uma amostra
teve seu resultado abaixo de 1000%, porém ainda dentro do esperado e também
atendendo aos requisitos estabelecidos pela NBR 14462-2 (€ 2 350 %, Tabela 6, pagina
25).
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Figura 18 - Curva tensdo-deformacéo para a amostra de tubo Brastubo. Fonte: Autor.

Na Tabela 9 sdo0 elencadas as propriedades mecanicas mensuradas a partir das
curvas Tensdo x Deformagdo para cada uma das cinco amostras Brastubo. A
propriedade da deformacdo especifica espera-se que diminua em estdgios mais
avancados de envelhecimento do material, pois 0 comportamento deixa de ser ductil e

comeca a apresentar fraturas frageis, o que ndo é observado nos resultados das
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amostras apds 6 anos de uso, com deformagfes especificas médias de 1143%. A
Tenacidade também demonstra o0 bom desempenho do material, ndo havendo grandes
mudancas sensiveis na energia mecanica suportada antes de sua ruptura.

No certificado de qualidade emitido pelo fornecedor, onde contém os resultados
dos ensaios realizados na época que o tubo foi fabricado, que faz parte do Apéndice A
deste trabalho, sdo apresentados valores de 20,18 MPa e 698 % para tensdo de

escoamento (tensdao maxima) e deformacao, respectivamente.

Tabela 9 - Resultados dos ensaios de tragdo para os tubos Brastubo. Fonte: Autor.

Amostra 1 2 3 4 5 Média
Tensdo Max. (MPa) 21,79 21,86 21,58 21,66 21,47 21,67
Limite Res. (MPa) 17,37 17,73 15,14 19,54 17,28 17,41
Deformagdo 11,58 11,81 8,86 13,59 11,29 11,43
Tenacidade (J/m?3) 174,33 178,41 133,25 212,12 169,30 173,48

A Figura 19 apresenta o grafico Tensdo x Deformacéo para as cinco amostras
retiradas do tubo do fabricante Tigre, que permaneceu durante 12 anos em operacao.
O comportamento mecanico do material ainda obedece ao modelo do material como
novo, exibindo uma grande tensdo de escoamento (tensdo maxima) de, em média,
21,30 MPa, demonstrando que nao h& perda de resisténcia mecanica apoés tal periodo.
Assim como para a amostra de 6 anos, com 12 anos nao ha reducgéo da capacidade de
deformacédo especifica do material, apenas uma amostra ficando abaixo dos 1000%,
todas passando no critério de aceitagdo da NBR 14462-2 para um tubo novo (€ = 350

%, Tabela 6, pagina 25).
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Figura 19 - Curva tensao-deformacéo para a amostra de tubo Tigre. Fonte: Autor.

Na Tabela 10 séo elencadas as propriedades mecéanicas mensuradas a partir
das curvas Tensdo x Deformacédo para cada uma das cinco amostras Tigre. A amostra
gue apresentou menor deformacdo consequentemente apresentou também a menor
tenacidade dentre todos os tubos estudados. No certificado disponivel do fabricante

nao existem registros de ensaio de tracdo realizados.

Tabela 10 - Resultados dos ensaios de trag&o para os tubos Tigre. Fonte: Autor.

Amostra 1 2 3 4 5 Média
Tensdo Max. (MPa) 21,39 21,10 21,52 21,21 21,33 21,30
Limite Res. (MPa) 18,00 19,45 14,25 17,3 18,61 17,52
Deformacgao 12,43 13,33 6,8 11,49 12,55 11,32
Tenacidade (J/m?3) 189,27 212,71 107,85 175,17 198,79 176,76

De forma comparativa, o desempenho dos tubos Polierg sem uso foram
superiores na capacidade de deformacdo especifica do material, bem como na
Tenacidade, pois sdo duas propriedades bastante dependentes. As amostras retiradas
do tubo Brastubo com 6 anos de uso em campo apresentaram a maior tensdo de

escoamento, j& as amostras do tubo Tigre com 12 anos de operagdo apresentaram em
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média o maior Limite de resisténcia. A Tabela 11 mostra de forma sintetizada estas

informacoes.

Tabela 11 - Resumo dos resultados médios dos ensaios de alongamento a ruptura. Fonte: Autor.

Amostra Tensdo Max. (MPa)  Tensdo Rup. (MPa) Deformagao (%) Tenacidade (J/m3)
Polierg 21,04 17,25 1221 179,26
Brastubo 21,67 17,41 1143 173,48
Tigre 21,30 17,52 1132 176,76

4.2. Tempo de Oxidacao Induzida (OIT)

A Figura 20 mostra o grafico do ensaio de DSC que representa 0 comportamento
tipico obtido para as amostras. A linha pontilhada representa a temperatura (°C) e a
linha cheia a transferéncia de calor através da amostra (mW/mg). A cor da linha cheia
representa o tipo de atmosfera que a amostra estd submetida, sendo verde inerte
(nitrogénio) e azul, oxidativa (oxigénio).

Como requisito da norma NBR14462-2, polietileno deve resistir a no minimo 20
minutos a 200 °C em atmosfera oxidativa (Tabela 6, pagina 25). Todas as amostras
permaneceram pelo tempo equivalente a quatro vezes este requisito sem gque ocorresse

qualquer reacéo oxidativa, onde entdo o teste foi encerrado.
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Figura 20 - Curva de DSC (OIT) do comportamento das amostras. Fonte: Autor.

A tabela a seguir resume o comportamento das amostras quanto a resisténcia a

oxidagéo.
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Tabela 12 - Resultados dos ensaios de estabilidade térmica. Fonte: Autor.

OIT (min)
Amostra
Anilise 1 Analise 2 Aniélise 3
Tigre >80 >80 >80
Brastubo >80 >80 >80
Polierg >80 >80 >80

Com base nestes resultados podemos concluir que até mesmo o tubo com 12
anos estaria aprovado com o critério utilizado em normas atualmente para testar tubos
recém-fabricados. Também indica que os estabilizantes e antioxidantes presentes no
composto do polietileno utilizado na fabricacdo dos tubos Tigre e Brastubo ndo foram
consumidos por eventuais agentes que promoveriam a sua degradacdo durante a
operacéo e, portanto, a estabilidade quimica é mantida.

Ha disponivel na bibliografia estudos focados na determinagéo da quantidade de
antioxidantes remanescentes em amostras através dos resultados do OIT, porém,
observou-se grandes limitagfes nesta metodologia. A determinagdo dos antioxidantes
fica restrita aos da classe dos fendlicos, e mesmo estes sdo altamente problematicos,
pois outros elementos presentes como, estabilizantes UV, estabilizantes de processo,
ou até mesmo lubrificantes utilizados no processo de fabricacdo podem influenciar de
maneira aleatéria os resultados do ensaio de OIT. Por este motivo, existem apenas
dados esparsos sobre o impacto de diferentes condigdes de intemperismo no tempo de
resisténcia dos estabilizadores nos tubos de PE (Maria, 2011).

A técnica ideal para tracar a concentracdo de antioxidantes deve ser capaz de
identificar a formagcdo de produtos de degradacdo do polimero e mudancas nos
parametros morfoloégicos na parede do tubo. Demonstrou-se que a microscopia de

infravermelho, de forma quantitativa, preenche os requisitos acima (Maria, 2011).

4.3. indice de Fluidez

A tabela a seguir apresenta o comportamento das amostras quanto ao indice de

fluidez.
Tabela 13 - Resultados dos indices de Fluidez das amostras estudadas. Fonte: Autor.
Amostra MFR (g/10 min)
Andlise 1 Anilise 2 Anidlise 3 Andlise 4 Andlise 5 Média Desvio Padrdo
Polierg 0,2586 0,2636 0,2600 0,2590 0,2593 0,2601 0,0020
Brastubo 0,2810 0,2836 0,2793 0,2786 0,2786 0,2802 0,0021
Tigre 0,2673 0,2643 0,2653 0,2666 0,2636 0,2654 0,0015
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No certificado apresentado pelo fabricante Polierg, que faz parte do Apéndice A
deste trabalho, o indice de fluidez do material testado apds a fabricacdo dos tubos foi
de 0,2200 a 0,2400 g/10 min, utilizando um composto como matéria prima com indice
de fluidez de 0,2400 g/10 min.

J& o fabricante Brastubo obteve indice de fluidez de 0,3219 g/10 min na época
em que produziu o lote de tubos aqui analisados, de acordo com o certificado
apresentado no Apéndice A deste trabalho, utilizando como matéria prima um composto
com 0,3000 g/10 min de indice de fluidez.

O tubo do fabricante Tigre caracterizou o indice de fluidez de seu produto no
intervalo de 0,2960 g/10 min até 0,3020 g/10 min, fabricado a partir de um composto
com indice de fluidez de 0,2780 g/10 min até 0,2790 g/10 min, de acordo com o
certificado apresentado.

O critério utilizado na NBR 14462-2:2016 para controle de qualidade e garantia
de que as propriedades do polietileno foram conservadas durante a fabricacéo dos tubos
utilizados na conducédo de gases combustiveis € de que o indice de fluidez do produto
final ndo tenha variagao maior do que + 20 % com relacao ao indice de fluidez da resina
utilizada como matéria prima de sua fabricacdo. Nesta avaliacdo, todas as amostras
estao dentro dos critérios de aprovacao, apresentando a mesma resposta de um tubo
recém-fabricado, sendo as comparacdes entre os resultados dos tubos quando
fabricados e o presente ensaio:

a) Polierg: 13 %;
b) Brastubo: - 13 %;
c) Tigre: - 11 %.

A caracterizacdo do indice de fluidez pode indicar niveis de degradacéo,
conforme ja indicado na Tabela 3, bem como em outros trabalhos de pesquisa. Em uma
situacdo de oxidacdo, por exemplo, o indice de fluidez (Mls) pode variar de 0,30 para
até valores menores do que 0,01 g/10 min, indicando existéncia de ligagcdes cruzadas
nas cadeias (Terselius, 1982).

Este resultado corrobora com os resultados dos ensaios de tracdo e OIT, que
demonstram a integridade mecénica e estabilidade quimica do material mesmo apos o

tempo em operagao.
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4 4. Densidade

A Tabela 14 a seguir apresenta os resultados das amostras quanto a densidade.
Deixou de ser critério de aprovacao na fabricacdo a verificacdo da densidade apds o
produto fabricado, mas sim que o composto deva possuir no minimo 0,930 g/cm3,

abrangendo o PE100 e também o PE80 nesta norma.

Tabela 14 - Resultados para a densidade das amostras. Fonte: Autor.

Densidade (g/cm?3)

Amostra

Medida 1 Medida 2 Medida 3 Média
Tigre 0,952 0,9518 0,9514 0,9517
Brastubo 0,9487 0,9486 0,9488 0,9487
Polierg 0,9449 0,9442 0,9469 0,9453

Trabalhos que investigam o envelhecimento do polietileno por agéo de solventes
organicos, causando inchamento e aumento de massa na ordem de 1 a 6 % em
temperatura ambiente.

O certificado do fabricante Tigre apresenta a densidade original do material de
0,949 g/cm3, ou seja, diferengca na ordem de 0,28 %, porém ndo ha indicagdo da
densidade da matéria prima. J& o certificado do fabricante Brastubo nao h& informacéo
da densidade do produto final, apenas indica que nao houve variagdo com relacdo a
densidade da matéria prima. O certificado do fabricante Polierg indica densidade de
0,949 g/cm?® da matéria prima e de 0,947 g/cm3 a 0,948 g/cm?3 para tubo fabricado,

mesmo sem uso também existe uma diferenca de 0,28 % nas densidades.

4.5. Temperatura de Transicdo Vitrea (Tg)

A seguir sdo apresentados os gréaficos obtidos pelos ensaios de DMA para cada
amostra. Para todas as amostras observamos o0 comportamento complexo
caracteristico do polietileno, ou seja, hd uma parcela da resposta elastica (Médulo de
Armazenamento) e outra viscosa (Médulo de Perda).

A principal caracteristica deste modelo € que os cristais perturbam a fase amorfa
e reduzem a mobilidade segmentar. Esta reducéo estard no seu maximo na vizinhanga
imediata dos cristais, e apenas a grandes distancias dos cristais as propriedades da
fase amorfa tornam-se iguais as do material totalmente amorfo (Struik, 1987).

E possivel observar que todas amostras apresentaram comportamento
semelhante do Médulo de Perda, com seus valores caindo praticamente pela metade

guando a temperatura vai de -140 °C até -40 °C. Ao analisar a forma das curvas e
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caracteristicas dos picos, as respostas sdo semelhantes para todas as amostras, sendo
gque a curva inicia de forma descendente e ocorre uma inflexdo por volta de -130 °C,
seguindo para a formacdo do pico caracteristico a -120 °C. Observou-se, ho entanto,
diferenca no valor do pico do Médulo de Perda para a amostra externa do tubo Polierg.

O Mobdulo de Armazenamento também possui comportamento caracteristico
para as todas as amostras, exibindo seu maximo na temperatura préxima a -133 °C,
onde a inflexdo negativa faz com que a curva se desenvolva de forma que seus valores
diminuam. A forma destas curvas apresenta uma segunda leve inflexdo, desta vez
positiva, a medida que a temperatura aumenta para cerca de -100 °C.

Os comportamentos descritos acima estdo relacionados aos fendmenos
reoldgicos a transigdo vitrea do PEAD e de acordo com o comportamento encontrado
nas bibliografias consultadas. O pico caracteristico do Modulo de Perda, bem como a
reducd@o da parcela do Modulo de Armazenamento, originam o inicio da formacao do
pico da curva tan 9, pois ela representa a razao do Médulo de Perda pelo Médulo de
Armazenamento (E”/E’). Por sua vez, a temperatura de transicdo vitrea (Tg) foi
determinada pelo maximo das curvas de amortecimento mecéanico (tan &), conforme
Figuras de 21 a 27.
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Figura 21 - Gréfico da resposta da parte interna da amostra Polierg ao ensaio de DMA. Fonte:
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Uma das andlises que podem ser feitas é que durante a sua fabricacdo, o tubo
é resfriado num banho de 4gua, assim resultando em tensdes de flexdo residuais em
sua secdo transversal, com tensfes de tracdo na superficie interna e tensbes de
compressao no lado externo. Isto ocorre porque as camadas da superficie externa se
resfriam primeiro e se contraem, comprimindo

A Figura 25 mostra o perfil das tensdes internas, onde A) forma classica que
normalmente a distribuicdo interna de tensdes assume, B) quando ocorre resfriamento
interno do tubo logo no inicio de sua extrusao e C) quando o resfriamento interno € muito
acelerado e formam-se tensbes de compressado também no lado interno.

Estas tensdes internas residuais podem chegar a 30 kgf/cm2 logo apés a
extrusdo dos tubos, reduzindo para 15 kgf/cmz pelos efeitos de relaxamento interno das
tensdes do polietileno (Danieletto, 2014).

A discussdo sobre o processo de resfriamento leva a interpretacdo da
temperatura de transicdo vitrea em funcéo da cristalinidade. Quanto mais rapido o
resfriamento, mais amorfo o material se torna, ao passo que quanto mais lento o
resfriamento, maior porgcdo cristalina se forma na solidificagdo. A medida que a
cristalinidade aumenta, a mobilidade na estrutura do material diminui.

Na Figura 28 podemos ver de forma comparativa a resposta de cada amostra ao
amortecimento interno (tan d). E possivel observar principalmente que as razées E’/E’
da parte interna e da parte externa do tubo Polierg possuem a maior diferenca em
valores. Isto se deve pelo baixo Médulo de Perda observado na amostra da parte
externa, conforme Figura 22. Portanto, podemos atribuir que a parte externa do tubo
passou por um resfriamento mais lento do que a parte interna e tem uma estrutura mais

cristalina.
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Figura 23 - Gréfico da resposta da parte interna da amostra Brastubo ao ensaio de DMA. Fonte:
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Figura 24 - Gréafico da resposta da parte externa da amostra Brastubo ensaio de DMA. Fonte:
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Figura 25 - Influéncia da velocidade de resfriamento nas tensdes internas em tubos de polietileno, onde A)
resfriamento normal, B) resfriamento interno mais rapido que o externo e C) resfriamento interno muito
maior que o externo . Fonte: adaptado de Danieletto, 2014.

Do ponto de vista de degradacao fisica, a transicdo vitrea (Tg) dos polimeros
semicristalinos obedece ao seguinte modelo: abaixo da Tg, a fase amorfa do material
estara no estado vitreo e seu comportamento é idéntico para um material
completamente amorfo; acima da Tg, parte do material amorfo continuard no estado
vitreo pois existe uma perda de mobilidade associada. Desta forma, o pico de transicéo
vitrea se estendera em direcao a temperaturas mais altas e a forma da curva tan o sera
mais amena (Struik, 1987).

No que diz respeito ao abrandamento do pico da transi¢éo vitrea, as amostras
ndo apresentaram esta caracteristica. Apenas nos resultados de DMA do tubo Brastubo
€ possivel observar diferenga na temperatura de transicéo vitrea (Tg) na regido interna
(-117,25 °C) e na regido externa (-114,89 °C) do tubo. A parte externa indica um leve
deslocamento do pico em dire¢do a temperatura mais alta, porém néo é indicativo de
degradacéao.

Cabe aqui a observacéo que estudos demonstraram que particulas de negro de
fumo dispersas na matriz de materiais semicristalinos podem causar a restricdo de
movimento da fase amorfa, produzindo um efeito semelhante ao do prolongamento da
transi¢do vitrea (Struik, 1987).

Porém, considerando que a matéria prima para cada amostra € homogénea, a
parte interna do tubo Brastubo teve um comportamento de forma semelhante aos
demais. Como a diferenca é muito pequena, e nenhum dos demais ensaios identificou
possiveis alteracdes do material, podemos atribuir este comportamento a memoria

térmica do material.
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Figura 26 - Grafico da resposta da parte interna da amostra Tigre ao ensaio de DMA. Fonte: Autor.
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4.6. Temperatura de Fuséo

A seguir, na Figura 29, é apresentado um gréafico demonstrativo de como foram
realizadas as analises gréficas nos ensaios de DSC, determinando a temperatura de
inicio, temperatura de fuséo, temperatura final e energia de fusdo das amostras.

O comportamento das amostras foi de acordo com aqueles encontrados na
literatura. Apenas o polietileno do tubo Tigre apresentou um pico secundario na fase

onde o material possui a maior taxa de absorcéo de energia, conforme Figura 30.

E T inicio T final

o~/ /

DSC (mW)

b T fusdo

|
0 100 200
Temperatura (°C)

Figura 29 - Andlise gréfica realizada nas amostras de polietileno. Fonte: Autor.
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Figura 30 - Gréfico obtido por DSC para determinacéo da temperatura de fusao das amostras. Fonte: autor.

Tabela 15 - Propriedades térmicas extraidas pelo ensaio de DSC. Fonte: Autor.

Amostra Polierg Brastubo Tigre
Energia de Fusdo (J/g) 51,062 55,852 54,756
Temp. Onset (°C) 88,49 91,41 91,29
Temp. Fusdo (°C) 134,5 134,5 135,1
Temp. Endset (°C) 139,8 139,4 140,2
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4.7. Termogravimetria (TQ)

A Figura 31 apresenta o grafico com os resultados da TG para as trés amostras.
O comportamento observado foi semelhante para todas as amostras. E possivel notar
gque toda perda de massa ocorre em uma etapa, a partir de 405 °C, ndo indicando a
presenca de solventes ou qualquer componente volatil. Conforme apresentado no item
2.2.1 Envelhecimento Quimico, o comportamento de uma reacdo ou degradacao
quimica obedece um modelo f(a). Neste caso, 0 modelo foi igual para todas amostras,
indicando que ndo ha modificagdes na sua morfologia ou estrutura quimica.

Notamos por outro lado uma massa residual de cerca de 2 % imediatamente
apos a estabilizacdo do processo de perda de massa. Para resistir aos raios UV por um
periodo de exposicao de até 6 meses, os fabricantes incluem no composto do polietileno
uma pequena quantidade de negro de fumo. Conforme Danieletto, 2014, um dos mais
efetivos filtros de luz para as poliolefinas € o negro de fumo, onde empiricamente
constatou-se que a quantidade de 2 a 3 % finamente dispersos em sua matriz aumenta

de forma significativa a vida Gtil do polimero exposto ao sol. Quantidades menores que
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2 % diminuem bastante a sua eficiéncia, e quantidades maiores que 3 % ndo provocam

melhorias significativas.
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Figura 31 - Gréafico de Termogravimetria para determinacao das transforma¢des do material das amostras

em funcdo da temperatura. Fonte: autor.
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5. Conclusédes

Os resultados dos ensaios demonstram que 0s tubos nao apresentam variacdes
além da faixa de aceitacdo em suas propriedades, apontando que os tubos em operacao
possuem um desempenho semelhante aquele de um tubo novo.

A determinacdo de vida remanescente de um tubo de polietilieno baseia-se
principalmente na Tensdo de Longa Duracdo, obtida por ensaios mecanicos
semelhantes aos da constru¢cdo da Curva de Regressdo do material. Porém, para
tubulacbes em operacdo, nem sempre é possivel extrair material suficiente para
conduzir estes testes de forma a determinar a vida remanescente de um determinado
trecho de ramal.

Os ensaios realizados de acordo com a NBR 14462-2 comprovaram que as
propriedades dos tubos de polietileno apés 6 e 12 anos em operagdo nao sofreram
alteracdes significativas, sendo aprovados com os mesmos critérios utilizados para
tubulacdes novas.

Estes resultados, bem como os resultados e discussbes encontrados em
pesquisas bibliograficas indicaram que de forma qualitativa € possivel mensurar e
acompanhar a evolugéo das propriedades fisicas e mecanicas de tubos de polietileno
em uso por alguns dos ensaios propostos na NBR 14462-2. A vantagem em relacdo aos
métodos convencionais para predicdo da vida util € que, em sua maioria, € necessario
apenas uma pequena amostra de material.

Com base na consulta bibliogréfica e na influéncia que as possiveis modificacdes
no material causam nos resultados, 0os ensaios que demonstraram maior importancia
para a caracterizagdo do polietileno foram:

- Ensaio de alongamento a ruptura;

- indice de Fluidez (MFI);

- DMA;

Neste sentido, supondo que o comportamento mecanico e seja diretamente
proporcional as propriedades fisicas do material, isto €, a evolugdo do comportamento
mecanico do material € uma resposta em funcéo do estado da sua conservacao das
propriedades fisicas e quimicas, a vida remanescente pode ser determinada pelos
ensaios realizados neste trabalho, desde que seja tracada a curva de regresséo para
cada uma destas propriedades.

Ainda, considerando o alto custo de implantacao de redes de distribuicao de gas
natural, bem como as grandes consequéncias financeiras, de seguranca e de
atendimento ao cliente em uma eventual intervencédo por falha do material, é valido

ressaltar que para realizar o conjunto de ensaios deste trabalho o custo foi equivalente
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ao valor comercial de 60 metros lineares de tubulacdo (apenas o material), ou
equivalente a 15 metros de implantacdo do ramal (apenas o0 servi¢o). Nesta Gtica,
empresas distribuidoras de gas canalizado possuem centenas de quildmetros de
tubulacbes implantadas, porém pouca ou nenhuma atencdo € dada a gestdo da
integridade destes dutos.
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Apéndice A - Certificados de Qualidade de Fabricagdo dos Tubos

wruoo-mvumu*

ENSAIOS DURANTE A l"/\BRlCAC.R() - N° remessa 122

TUBO DE POLIETILENO - PE 100 - DE 160 x 14,6 mm- SDR 11
ENSAIOQS: - Scgundo NT-0377
Lote: 32754 —20505 | Cédigo- 10073375

“Propriedades ‘1 oo | Requsios “Valor Encontrado | Situagio
prova Minimo | Maximo Conforme Na
L L ) ERIP - Confc
1. indice de Fluidez 3 Valor nominal inferior 3 0278 0279 X
do composto 1,2 g/ 10min
2. indice de Fluidez Omcremmloiﬂuidadonbo 647 8.24
do tubo 3 <10%dovalmdo[ndioc do X
: composto, que gerou o
3. Massa Especifica 3 Superior 2 0,930 g/cm® 0.949 0.949 X
do comp
4. Massaspeciﬁadombo 3 Adifmmosvalauda
m:an:edﬁadomnpom)c 0.004 0.004 >4
mmsamuiauo,oos
S.Reuaqioo‘jumﬁamdﬂ - WM 160.20 160.60 X
- 32720505DOC 24.¢
Propricdades N° corpo Requisitos Valor Encontrado
prova
6. Dimensis - Cont. tarta controle - extrusio Conforme cspecificacso
7. Visual - Mﬁ&ma& Conforme i
8. Estabilidade - Conf. carta controle - extrusio ‘Conforme especificacio
Di Lo = - 7
|9, Resistencia a Pressio 3 Resistirac= 5,5 MPa Conforme especificacio -
L Hidrostiticaa30°C por 165 boras .
(. ¥ Resistencia 3 Pressio 3 Resistirac= 12,4 MPa ‘Conforme especificacio
Hidrostiticaa20° C por 100 horas
11. Resistencia i Pressio 3 Resistirac = 5,0 MPa Conforme especificacio
Hidrostiticaa 80° C por 1000 horas

Matéria Prima:- Lote 32754 - ELTEX TUB 125 -SOLVAY

As amostras analisadas atendem 208 requisitos da especificagiio: NT-0377
CONCLUSAO

Recomendagdes: LOTE: - APROVADO
TOTAL: - BARRAS COM 12 METROS CADA

DATA

PRODUCAO:- 05/05/2002 — 07/05/2002

CLIENTE: - CIA DE GAS DO ESTADO DE MATO GROSSO SO SUL

OTAS FISCAIS: 250883 / 250885 / 250887 / 250888 / 250892 / 251160

Responsavel: é!l o o - 24 106 1 200
Laboratorio

e L g P

.

Fi i . .
igura 32 - Certificado de Qualidade do Tubo Tigre. Fonte: Fabricante Tigre
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BRASTUBO QUIMICA o
CONTROLE DE QUALIDADE - GRID DE ENSAIOS
ESPECIFICACOES E RESULTADOS DE TESTES
CLIENTE.  COMPANHIA DE GAS DO ESTADO DO MATO GROSSO DO SUL - MSGAS
MATERIAL: @160 mm CLASSE DE PRESSAO: SDR 11
QUANTIDADE: 1.824m ( 552 barras ¢/ 12w )} OF; 2839 INORMA: NBR 14462
MATERIA PRIMA: XSI0ORANGE LOTE: S0007118243
LOTE DE PRODUQAO: 1 NICIO TESTES: 17.10.10
TESTE METODO | ESPECIFICACAO RESULTADOS
1. VISUAL ABPE E001 PASSA /1Y PASSA PASSA
2. DIMENSIONAL NBR 14462 |160,0 + 1,0/ 14,6 + 1,6 mm 160,5mm / 15,5mm
3. RESISTENCIA A TRACAO NER 9522 15MPa_/ 350% 20,18MPa_/ 698 %
4. BSTABILIDADE DIMENSIONA IS0 2506 MAX.3 % 0,51%
5. HIDROSTATICO 100hs, 20°C 180 1167 Rup. Dictil 10 Mpa Aprovado
5. HIDROSTATICO 165hs. 80°C 10 1167 Rup. Ditctil 4,6 Mpa Aprovado
7. DENSIDADE (Mat. Prime) ASTM D792 Diferenca 0.003 g/cmJ 0.000 gfem3
3. DENSIDADE (TUBO) WBR 14304 Diferenga 0,005 glom® 0.000 g/om3
9. FLUIDEZ 190 'C § Kg (04.0) MNER 9623 <1,30 o/ | Ownin. 0,30g/10mit.
10. FLUIDEZ 190°C 5 Kg (TUBO) MNER 9023 DIF. MAX. 20 % 7,30%
R OBSERVACOES
Reviséo 0; 1242/10 Emissiio Iniial :
. ' LIBERACAO . BRASTUBO QUIMICA INSPECAO
PARCIAL*( ) TOTAL( xex ) f ’xl
REPROVADO */( ) A

Figura 33 - Certificado de Qualidade do Tubo Brastubo. Fonte: Fabricante Brastubo.



plaili=g| CERTIFICADO DE QUALIDADE

FFOUERG INDUSTRIA E COMERTIO LTDA
CNPX: 45.010.737/0001-52

[SOLICITANTE: CIA DE GAS DO ESTADO D€ MATO GROSSC DO SUL
SNDEREGO: AV MINISTRO JOAO ARINOS 2138 TIRADENTES CAMPO GRANDE MS

Endareco: ruz Aunvarde, 1455 - Vila Criod
Tel: 11-2219-7700

— Fabricante
Clente.

3
SRODUTO, TUB3 PEAD 110X 100 PE 100 SDR 11 GAS COD.: 3,35.002,0087

IQUANTIDADE: 30C0 M PEDIDO 113.639

|CODIGS RASTREABILIDADE: 03 20 16

NORMA UTILIZADS NBR 19462

PROCEDIMENTO E IHSTRUCAD DE TRABALKC L0601 5

—_ Wonina - Prima

NECEDOR: 2RASKEM
CORIGD: GP 100 ORXP
LOTE: REGDEIES E

M no
DATA DATA Ne VALORES
ENSADY ESPECIFICACRO aMOSTRA | 1o | compos [ WIN. | AKX | o] e
300 de Flyoer .24 g0mRE25H W06 0ULe s 225 =13 2302736 0K
dade 0,343 giomsal 03 [ERE 00215 3 0y 0957 1 CK
% confeeme nemy [y 0LVLY P el | 030216 oK
En=aio8 o Proguto
DATA DATA N® VALORES:
ENSAIO ESPECIFICAGAQ INICIO | CORPOS | WIN. | WAX | DATA TERMINO| RESULTADO

o Puder 02 go/LOwi=25% [T 36 1305116 3 022 oM U036 Ok
5 0,00 ICS16 10 3 om? 3348 230426 oK.
Max 3% IRIT5)6 P 3 i2 15 W16 0K
rie 3 M 18/05/16 DRGIG 3 @ Fvin 2005014 oK
corfarme rermre wowie | odeens 3 o o CENSIE i
100 reeas 105038 W36 3 e vpa tedw | 250516 oK
165 horas 180516 u 3 e | Lieos D oK
165 hoas oSS | 160516 3 SiMee | LI1Me NN oK

conforre nams 18108115 180516 now | e 3 10556 [i]

oo NSTe _IAOSG | LSOS(LE 300% L3 ok IS 0
conoome neoms 1305015 18005718 200 o ox V16 OK
ESPECIFNACH 105015 2305/16 3 5% | wimy W16 OK
i 150 Mo MRS 2205016 3 P 2.1 M 200806 0K
1000 horas 18705118 150516 F] 3.0 New LD Mpo E oK

Tonclusao
lmmw
José Criando Mendes Rochs WBQIU_@&»
(Lider de Conrole d& Quahdade) . =08 TR
A m-rmmi_mnammnmmmsﬂum

Figura 34 - Certificado de Qualidade do Tubo Polierg. Fonte: Fabricante Polierg.



