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RESUMO 

Neste trabalho foi avaliada a degradação térmica do reagente nonil fenol polietoxilado utilizado em ensaios 
para avaliação da resistência ao stress cracking ambiental de materiais plásticos. A técnica empregada foi a 
espectroscopia por infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR), utilizando acessório de refletância 
total atenuada (ATR). O reagente foi avaliado após a extração de soluções diluídas e em determinados 
períodos de tempo, até 365 dias de condicionamento a 60 ºC. A partir dos resultados obtidos foi possível 
concluir que o nonil fenol polietoxilado é termicamente estável, podendo ser utilizado repetidas vezes em 
ensaios de determinação da resistência ao stress cracking ambiental. 
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INTRODUÇÃO 

Quando um polímero é exposto a situações de tensão em presença de um agente químico específico está 
sujeito a sofrer fissuramentos/fraturas ocasionados por meio de um fenômeno denominado stress cracking 
ambiental. Em geral, todos os líquidos que podem ser absorvidos de modo significativo pelo polímero em 
um curto período de tempo podem ser agentes causadores de stress cracking para aquele plástico em 
particular. Exemplos de agente de stress cracking incluem tensoativos, detergentes, óleos, hidrocarbonetos 
aromáticos, ésteres, cetonas, aldeídos e compostos sulfurados, substâncias presentes em produtos 
comerciais disponíveis no dia a dia da sociedade. Assim, o entendimento e o possível controle da 
ocorrência de stress cracking ambiental são de fundamental importância para prever a durabilidade do 
material/produto plástico.1-4 

Existe uma variedade de métodos de ensaio para determinar a resistência ao stress cracking ambiental de 
resinas e embalagens plásticas que entrarão em contato com, principalmente, produtos com características 
tensoativas. Estes métodos são baseados em metodologias descritas em normas internacionais como a 
ASTM D 1693, que trata da avaliação de corpos de prova injetados a partir de resinas de polietileno, a 
ASTM D 1975 para baldes injetados, a ASTM D 2561 para frascos moldados por sopro, a ASTM D 5419 para 
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tampas e a ASTM D 5571 para bombonas e tambores de grande volume. Em geral, os ensaios são realizados 
com os próprios produtos comerciais ou um tensoativo padrão e duram em média 15 dias (360 horas).5-9 

O nonil fenol polietoxilado (Figura 1) é o agente tensoativo utilizado na avaliação da resistência ao stress 
cracking de materiais de plásticos, indicado pelas normas internacionais. Trata-se de um surfactante não 
iônico com características hidrofílicas e hidrofóbicas de ampla aplicação comercial, utilizado na composição 
de uma grande variedade de produtos como detergentes de uso doméstico e industrial, cosméticos, tintas 
e como agente dispersor de pesticidas e herbicidas. Devido a sua diversidade de aplicações, este reagente 
de alto custo tem sido estudado devido ao prejuízo ambiental que ocasiona quando descartado de forma 
incorreta no meio ambiente, sobretudo no meio aquático. Estudos comprovam que derivados de sua 
decomposição possuem propriedades estrogênicas e podem agir como disruptores do sistema endócrino, 
alterando hormônios e ocasionando problemas em inúmeros organismos vivos, o que torna de suma 
importância o estudo da estabilidade térmica desse tensoativo, possibilitando o máximo de seu 
aproveitamento antes do descarte definitivo.10-13 

 

FIGURA 1. Molécula do nonil fenol polietoxilado. 

Um indicativo da degradação de um composto orgânico, como o nonilfenol polietoxilado, é a alteração de 
sua estrutura molecular pela formação de grupos carbonila (C=O). Uma das técnicas que possibilita a 
identificação deste grupo é a espectroscopia por infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR). Essa 
técnica é baseada no fato de diferentes grupos funcionais presentes nos compostos orgânicos absorverem 
a radiação na região do infravermelho em comprimentos de onda distintos e específicos, dependentes de 
suas características. Utilizando um acessório de refletância total atenuada (ATR), uma pequena quantidade 
de amostra é posicionada sobre um cristal opticamente denso e com alto índice de refração e um feixe de 
radiação é incidido sobre ele de forma a atingir a amostra e retornar até um detector. O detector produz 
um sinal e um espectro de superfície é obtido. Essa técnica é rápida, não necessita de grande volume de 
amostra e nem de uma preparação complexa para a análise. 5, 14-16 

O objetivo do presente trabalho foi avaliar como a temperatura de condicionamento utilizada nos ensaios 
de stress cracking ambiental de materiais plásticos afeta a degradação do nonil fenol polietoxilado. Para 
tanto, o reagente extraído de soluções diluídas foi avaliado periodicamente utilizando a técnica de FT-IR 
com ATR após o condicionamento à temperatura de 60 ºC. Os resultados obtidos permitiram levantar 
informações sobre a possibilidade de reutilização das soluções diluídas do reagente e a definição de um 
tempo máximo de validade para elas e, consequentemente, a definição do número máximo de vezes que é 
possível utilizá-las, em temperaturas elevadas, sem prejuízo para os resultados das análises e evitando o 
seu descarte antes do final da sua vida útil.    

PARTE EXPERIMENTAL 

Preparação das soluções para condicionamento 

A partir do reagente concentrado, nonil fenol polietoxilado (nome comercial – Igepal CO630, marca Herbert 
Lambert), foram preparados 500 mL de duas soluções diluídas a 10% v/v em água com e sem a adição do 
corante azul de metileno, marca Synth (concentração 0,001% m/v). As soluções foram estocadas em 
recipientes de vidro e condicionadas em estufa à temperatura de 60 ºC ± 2 ºC pelo período de 365 dias. 
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Instrumentação 

Os espectros ATR foram obtidos utilizando um espectrofotômetro Perkin Elmer, com transformada de 
Fourier, modelo Spectrum 100 com acessório de Refletância Total Atenuada (ATR). As soluções diluídas do 
reagente foram condicionadas à temperatura de 60 ºC ± 2 ºC, em estufa Eletrolab, modelo 101M. Alíquotas 
das soluções também foram condicionadas em estufa Nova Ética, modelo 400-9DE, à temperatura de 100 
ºC para posterior avaliação da degradação do reagente. 

 

Extração 

A extração do nonil fenol polietoxilado do meio aquoso, das soluções diluídas, foi realizada através do 
procedimento descrito a seguir: 

Em um funil de separação de 250 mL foram adicionados 80 mL da solução diluída e, sob agitação, alíquotas 
de diclorometano, marca Merck, até o volume final de 80 mL deste último. Após cerca de 30 minutos de 
repouso, a fase mais densa, contendo o diclorometano e o nonil fenol polietoxilado, foi separada. O 
solvente foi evaporado em capela de exaustão à temperatura ambiente por 24 horas e, em seguida, foi 
adicionado sulfato de sódio anidro, marca Synth, para auxiliar a retirada da água ainda absorvida. Por fim, 
foi realizada uma filtração simples utilizando papel de filtro qualitativo. 

 

Obtenção dos espectros de ATR 

Foram obtidos espectros ATR do reagente puro antes do preparo das soluções diluídas e das soluções sem 
e com a adição do corante azul de metileno, após a extração e nas seguintes épocas: imediatamente após a 
preparação (0 dia), 15, 50, 80, 250 e 365 dias de estocagem a 60 ºC ± 2 ºC. 

 

RESULTADOS E DISCUSSÃO 

O nonil fenol polietoxilado puro apresenta bandas de absorção no infravermelho, características da 
estrutura de sua molécula, em comprimentos de onda específicos, conforme apresentado na Figura 2 e na 
Tabela 1. 

 

FIGURA 2. Espectro ATR do nonil fenol polietoxilado puro. 
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TABELA 1. Atribuições das bandas de absorção da molécula do nonil fenol polietoxilado no infravermelho. 

Número de onda (cm-1) Atribuição 

2870 CH 

1349 CH3 

1292 - 1248 - 1186 C-O-C (éter) 

1098 OH (álcool primário) 

946 - 829 C-O-CH2 (éter alifático e aromático para substituído) 

 

Mesmo puro, o nonil fenol polietoxilado pode apresentar certa quantidade de água absorvida, o que 
explica as bandas de absorção nos comprimentos de onde 643, 2127 e 3404 cm-1. 

Em temperaturas elevadas e em presença de água a molécula do nonil fenol polietoxilado pode sofrer 
degradação térmica, o que pode ser facilmente evidenciado pelo aparecimento de bandas de absorção na 
faixa de comprimento de onde de 1720 - 1750 cm-1, característico do grupo carbonila (C=O), conforme 
apresentado na Figura 3. 

 

FIGURA 3. Espectro ATR do nonil fenol polietoxilado extraído de solução aquosa a 10% v/v, após sofrer 
degradação térmica na condição 50 dias a 100 ºC. 

Nas Figuras 4 e 5 são apresentados os espectros ATR do nonil fenol polietoxilado extraído das soluções nas 
diferentes épocas de estocagem. 
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FIGURA 4. Espectros ATR do nonil fenol polietoxilado extraído da solução diluída a 10% v/v  em água, sem a 
adição de corante após diferentes períodos de estocagem a 60 ºC ± 2 ºC. 

 

 

FIGURA 5. Espectros ATR do nonil fenol polietoxilado, extraído da solução diluída a 10% v/v em água, com a 
adição de corante após diferentes períodos de estocagem a 60 ºC ± 2 ºC. 
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Em todos os espectros obtidos, apenas as bandas características da molécula do nonil fenol polietoxilado 
foram evidenciadas, ou seja, não foram observados, por meio de ATR, sinais de degradação do reagente em 
nenhuma das épocas avaliadas. No caso da solução com adição de corante azul de metileno, também não 
foram evidenciados sinais de degradação e/ou reação do corante durante o período de condicionamento, 
como por exemplo, alterações na coloração da solução que permaneceu azul durante todo o tempo. 

 

CONCLUSÕES 

A partir dos resultados obtidos concluiu-se que após o período de 365 dias (1 ano) de condicionamento à 
temperatura de 60 ºC o reagente nonil fenol polietoxilado extraído de soluções aquosas a 10% v/v, sem e 
com a adição de corante azul de metileno, não sofreu degradação térmica detectável por espectroscopia 
no infravermelho. Isto indica a possibilidade de utilização da solução diluída repetidas vezes em ensaios de 
resistência ao stress cracking ambiental de materiais plásticos, sem comprometimento do resultado das 
análises. O resultado obtido sugere a possibilidade de reutilização da solução de nonil fenol polietoxilado a 
10% v/v, com ou sem azul de metileno, de modo que o período total de permanência da mesma a 60 ºC 
não ultrapasse 360 dias. Este resultado é interessante tanto do ponto de vista financeiro, devido ao alto 
custo do reagente, quanto do ponto de vista ambiental, uma vez que diminuirá o impacto negativo de seu 
descarte precoce. 
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