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Introducao

Devido ao mercado competitivo das industrias de
polimeros, as mesmas sao motivadas a buscar
sempre 0 aumento da producéo, a alta qualidade do
produto e a minimizacao dos custos. Estes desafios
podem ser alcancados com a ajuda de modelos,
controle e técnicas de otimizacdo de processos.
Uma técnica muito promissora para acompanhar as
propriedades dos polimeros é a espectroscopia na
regido do infravermelho médio (MIR spectrosocopy)
associada a calibragdo multivariada. A principal
vantagem desta estratégia é a redugao do tempo e
custo das analises, além de ndo ser destrutiva.
Neste trabalho foram desenvolvidos modelos
utilizando a regressdao por minimos quadrados
parciais (PLS - Partial Least Squares) para previsao
da propriedade mecénica de resisténcia a tracao
para o poliéster PET [poli(etileno tereftalato)]. Este
polimero é atualmente um dos mais importantes
termoplasticos, podendo ser empregado na
fabricacdo de uma grande variedade de produtos de
embalagens. A resisténcia a tracdo (RT) é uma das
propriedades mais importantes no controle de
qualidade dos filmes poliméricos de PET e nao ha
dados na literatura sobre a determinacao da RT
neste polimero empregando espectroscopia MIR.

Resultados e Discussao

Amostras de filmes de PET (91) foram coletadas
em industria do Estado de Pernambuco e
submetidas a ensaios mecénicos na maquina
universal de ensaio, marca Instron modelo 4301 e
2365. Com o objetivo de aumentar a faixa de
variacao da resisténcia a tracao, 48 amostras foram
expostas a radiagcdo gama nas doses de 25, 60,
120, 240 e 500 kGy. Empregou-se o algoritmo
Kennard-Stone para selecionar os conjuntos de
calibragao (61 amostras) e de validagao externa (30
amostras). Os espectros foram obtidos com um
equipamento Nicolet, modelo 520, na faixa de 650 a
4000 cm”, utilizando um acessério de ATR com
resolucdo de 4,0 cm™” (256 scans). O nimero de
fatores dos modelos PLS foi estimado através de
validagao cruzada completa. Na construgcdo dos
modelos foram utilizadas apenas as variaveis que
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correspondem aos  coeficientes  significativos
(algoritmo  Jack-Knife). Os espectros foram
submetidos a diversos pré-processamentos cujos
melhores resultados de calibragao e previsao estao
apresentados na Tabela 1.

Tabela 1. Erros médios quadraticos de calibracao
(RMSECV) e de validagao externa (RMSEP),
coeficientes de determinacdo (R°) e nimeros de
fatores do PLS (n).

PP &Z"ﬁﬁ g‘ﬁ) R? (I?gl\fn/?nEr: 5 | R | n
sem| 170 |080| 220 |o064]|9
A1 100 |073| =200 |o70]1e
A2 160 |081| 210 |o066] 9
B1 150 |o085| 150 |081]10
B2 160 |083| 140 |o083] 8
B3 140 |o87| 150 |og2]10
C 180 |075| 150 |o083]16

*PP- Pré- processamento; A - Suavizagao Savitzky-Golay; A1-janela
de 7 pontos; A2-janela de 11 pontos; B — Primeira Derivada
Savitzky-Golay-polinémio de 2° ordem; B1-janela de 7 ptos; B2-
janela de 9 ptos; B3-janela de 11 ptos; C-MSC

Comparando-se o0s resultados da Tabela 1,
observa-se que o modelo construido com os
espectros apds derivacao (Savitzky-Golay) com
janela de 9 pontos e polindmio de 2° ordem (B2)
mostrou os menores erros de previsdo, além de
utilizar um menor nimero de fatores do PLS (8). O
RMSEP (1,4 Kgf/mm?® é equivalente & estimativa
da repetitividade do método convencional (1,3
Kgf/mm?)

Conclusoes

A espectroscopia MID associada com a calibracao
multivariada mostrou-se eficiente para previsdo da
resisténcia a tracao do polimero PET, com erros de
previsdo equivalentes a repetitividade do ensaio
convencional.
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