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SUMARIO

A presente dissertacdo descreve o trabalho desenvolvido na Continental em parceria com 0
ISEP no &mbito da unidade curricular Dissertacdo/Estagio do curso de Mestrado em Engenharia
Quimica. A dissertacdo apresentada teve como objetivo principal a identificacdo, no processo
de mistura, de potenciais fontes de varia¢des nas propriedades viscoelasticas de compostos de
borracha e a implementacdo de solucdes que as permitam reduzir. Para o efeito estudou-se a
influéncia de variaveis afetas a algumas matérias primas e ao processo. Relativamente as
matérias primas estudou-se a tolerancia de pesagem de enxofre e as propriedades viscoelasticas
de resinas e borrachas; relativamente as variaveis afetas ao processo foram estudadas o tempo

e temperatura do plateau de silanizacdo e nimero de rpm e revoluc@es no dry e wet mixing.

Para cada uma das variaveis em estudo realizaram-se diferentes ensaios de acordo com o plano
de experiéncias disponivel. De seguida relacionaram-se as propriedades dos diferentes ensaios
e avaliou-se individualmente a sua variagdo no intervalo de aceitacdo, que é considerado

impactante quando é superior a 5%.

No estudo da influéncia de pesagem de enxofre usou-se um composto de tela téxtil e as
propriedades onde se registou maior impacto foram as fisicas e reométricas. Para avaliar a
influéncia das propriedades viscoelasticas das resinas produziu-se 0 composto de piso de base
e 0 composto de piso de silica | dado que apresenta resinas de diferentes origens na sua
producdo, neste caso as propriedades mais impactantes foram as fisicas, RPA e a adesividade.
Para as propriedades viscoelasticas da borracha avaliou-se o comportamento do composto de
camada estanque e o composto de piso de silica Il. Neste caso o impacto foi sentido em

propriedades de todos os grupos: fisicas, reologicas e RPA.

Relativamente ao processo foram analisadas as condicdes da reacdo de silanizacéo e para isso
usou-se 0 composto de piso de inverno onde todas as propriedades se mostraram impactantes.
Por fim estudou-se o nimero de rpm e revolucdes no dry e wet mixing. Para este estudo avaliou-
se 0 comportamento do composto de parede para o qual na etapa de dry mixing todas as
propriedades, a excecdo da densidade, apresentaram um impacto consideravel com énfase nas
propriedades fisicas e de RPA. Na etapa de wet mixing as propriedades mais impactantes foram

as fisicas e de RPA.

Palavras-chave: industria de pneus, propriedades viscoelasticas, processo de mistura, reacdo

silanizagéo.
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ABSTRACT

The present dissertation describes the work developed in Continental, in partnership with ISEP,
for the discipline of Dissertagao/Estagio encapsuled in its Master’s Degree in Chemical
Engineering. It has as its main goal the identification, during the mixing process, of potential
sources of variations of the viscoelastic properties of rubber compounds, and the
implementation of solutions that can reduce them. For this goal, the influence of variables
regarding the raw materials used and the process itself were studied. Regarding the raw
materials, the sulfur weight tolerance and the viscoelastic properties of rubbers were studied,
while for the process variables the focus was on the time, plateau silanization temperature and

the number of r.p.m. and revolutions in the dry and wet mixing.

For each studied variable, several different trials were conducted according to the available
experiences plan. Afterwards, relationships between the properties of the different trials were
created and its variations in the acceptance interval evaluated, as it is considered impactful when

is over 5%.

While studying the sulfur weight tolerance a compound made of textile screen was used and
the most impactful properties were the physic and rheometric ones. In order to evaluate the
influence of the viscoelastic properties of the resins a base tread compound was produced, along
with a silica | tread compound, as they have different resins in its composition, and in this case
the most impactful properties were the physic, RPA and cohesiveness. For the study of the
viscoelastic properties of the rubbers, the behaviors of the watertight layer composite and the
silica Il base tread were evaluated, with the findings being the opposite in each category: physic,
rheologic and RPA.

As for the process itself the silanization rection conditions were analyzed, using the winter base
tread, where all properties were deemed impactful. Lastly, the number of r.p.m. and revolutions
in the dry and wet mixing processes were studied. For this study the behavior of the wall
compound was evaluated. During the dry mixing stage, all of its properties except for its density
showed a considerable impact, more so in its physic and RPA properties. As for the wet mixing

stage, the most impactful properties were the physic and RPA ones.

Key-words: tire industry, viscoelastic properties, mixing process, silanization reaction.
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Viscosidade

Viscosidade intrinseca

Lista de siglas

BR

CoA

DIP-M

IR

Borracha de Polibutadieno
Certificate of Analysis (Certificado de Analise)
Direcdo de Industrializacdo do Produto - Materiais

Borracha de Isobutileno e Isopreno
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IR Borracha de Isopreno

ISEP Instituto Superior de Engenharia do Porto

ML Rotor grande utilizado para avaliar a viscosidade de mooney
MMS Mixing Management System

MS Rotor pequeno utilizado para avaliar a viscosidade de mooney
NR Borracha Natural

OMS One Step Mixer

PID Proporcional Integral Derivativo

RPA Rubber Process Analyzer (Analisador de Processamento de Borracha)
RPM Rotacdes por minuto

SBR Borracha de Estireno e Butadieno
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CAPITULO 1. INTRODUCAO

1.1. ENQUADRAMENTO DA DISSERTACAO

A presente dissertacdo teve por base um estagio curricular realizado na empresa
Continental Mabor, mais concretamente no Departamento de Industrializagdo e Produto
na area de materiais - DIP-M, na fabrica de Lousado.

O projeto teve como tema “Reducdo de variagcBes nas propriedades viscoelasticas de
compostos de borracha” e o objetivo principal passou por identificar, no processo de
mistura, potenciais fontes de alteracdes nas propriedades viscoelasticas de compostos de

borracha e testar solucBes que permitam reduzir essas variagoes.

1.2. AEMPRESA CONTINENTAL MABOR

A Continental foi fundada em 1871 em Hanover, na Alemanha. Inicialmente o foco da
sua producdo passava por produtos suaves de borracha e pneus macigos para carruagens
e bicicletas, desde ai que o principal objetivo do grupo é trazer seguranca as estradas sem

comprometer o conforto e o prazer de conduzir. [1]

Em 1898, resultante do tamanho éxito inicial, produziram-se os primeiros pneus lisos para
automovel. Em 1904 a Continental desenvolveu e produziu os primeiros pneus para
automoveis com desenho de piso e em 1905 deu inico a producdo de pneus
antiderrapantes. A Continental esteve presente ainda na primeira travessia aérea do canal
da Mancha, em 1909, sendo as asas do avido revestidas com material produzido pelo
grupo. Em 1955 foi pioneira no desenvolvimento de molas para camifes e autocarros.
Em 1997 apresentou a tecnologia-chave para sistemas ecolégicos de arranque do motor e

geradores convencionais de hibridos. [1]

Hoje, a Continental esta entre os 5 maiores fornecedores mundiais da industria automavel,
encontra-se em 430 localizacdes num total de mais de 55 paises como mostra a Figura
1.1. Em 2018 registou um volume de negocios de 44,4 mil milhGes de euros e emprega
cerca de 245 mil pessoas por todo o0 mundo. [2] Contribui para uma maior seguranc¢a na

conducédo e na protecdo ambiental global enquanto fornecedor de sistemas de travagem,
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sistemas e componentes para acionamentos e chassis, instrumentacdo, solucbes de

infotainment, eletrénica de veiculos, pneus e elastomeros. [1]
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Figura 1.1 — Grupo Continental no mundo.

O grupo Continental estd dividido em “Sistemas automotivos” e “Componentes de

borracha”, e consiste em cinco unidades de negocio:

e Chassis & seguranca, onde se concentra em tecnologias modernas para a
seguranca ativa e passiva e de dindmica do veiculo.

e Transmissdo, representa solucdes de sistemas inovadores e eficientes para a
transmissdo do presente e do futuro, para os veiculos de todas as categorias.

e Interior, combina todas as atividades relacionadas com a apresentacéo e gestdo
de informac6es do veiculo.

e Pneus, onde oferece os pneus certos para cada aplicacdo, desde veiculos de
passageiros, camides, autocarros, motos e bicicletas. Os pneus da Continental
apresentam uma excelente transmissdo de forcas, um comportamento
extremamente confidvel em todas as condi¢cdes meteoroldgicas e uma elevada
eficacia.

e ContiTech, desenvolve e produz pecas funcionais, componentes e sistemas para

a industria automdvel e para outras industrias chave. [1]

A Continental Mabor surge em finais de 1989 e resulta da juncdo entre a Mabor -

Manufactura Nacional de Borracha, S.A. e a Continental AG. de Hannover. A fabrica de
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pneus de Lousado é a maior empresa do grupo Continental em Portugal e atualmente tem

duas unidades de producéo: pneus ligeiros e pneus agricolas.

Desde que o grupo Continental se instalou em Portugal em 1990, ja investiu 820 milhdes
de euros na unidade de Lousado, resultado de sucessivas ampliagdes o que resultou num
aumento da producdo. A titulo de exemplo: em 1990 a producdo média era de 5000
pneus/dia, em 1996 a producdo aumentou para 21000 pneus/dia, em apenas 6 anos a

producdo quadriplicou.

Em Portugal o grupo Continental engloba a Continental Mabor, Continental Pneus,
Continental Industria Téxtil do Ave, Continental Lemmerz, Continental Teves e a recente

Continental Advanced Antenna tal como se pode verificar na Figura 1.2. [2]

Continental Pneus
Continental Mabor
Inddstria Téxtil do Ave

Continental Teves
Continental Lemmerz

Figura 1.2 — Grupo Continental em Portugal.

A Continental Mabor produz um portfolio de produtos que tém vindo a deslocar-se para
gamas de elevada performance, veiculos de elevada cilindrada e clientes cada vez mais
exigentes e com expectativas elevadas no que conta ao desempenho dos pneus e a sua

estabilidade.

As propriedades viscoelasticas dos compostos usados no fabrico do piso do pneu tém uma
contribuicdo elevada na precisdo de resposta do pneu durante a conducdo, por exemplo,
um material mais duro e eldstico respondera mais rapidamente as solicitacdes do
condutor. De forma a elevar a percecao da qualidade dos produtos da empresa, pretende-
se reduzir a gama de variagdes das propriedades viscoelasticas de compostos de borracha

de forma a aumentar a estabilidade de desempenho dos pneus.
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1.3. ORGANIZACAO DA DISSERTACAO
A presente dissertacdo divide-se em cinco capitulos.

Neste capitulo é feita uma descricdo da empresa, 0 segundo capitulo aborda alguns
fundamentos tedricos sobre o processo de fabrico de pneus, necessarios para entender o
trabalho desenvolvido ao longo deste estagio.

O terceiro capitulo descreve o processo de mistura em particular, uma vez que o presente
trabalho foi desenvolvido neste setor do processo de fabrico. Neste capitulo apresentam-
se as principais variaveis que afetam o processo de mistura, assim como, as principais
propriedades dos compostos de borracha e os respetivos ensaios de avaliagdo. O estudo
das propriedades dos compostos de borracha é relevante, uma vez que é objetivo desta

dissertagéo a sua estabilizacéo.

No quarto capitulo, através da apresentacdo da metodologia utilizada para a realizacao
dos diferentes ensaios e da discusséo dos principais resultados, faz-se uma otimizacéo do

processo de mistura.

No quinto capitulo sdo apresentadas as conclusdes e propostas de trabalho futuro.
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CAPITULO 2. MATERIAS PRIMAS E PROCESSO DE FABRICO
DE PNEUS

O pneu é algo sem o qual o ser humano ndo vive nos dias de hoje uma vez que seria
impensavel andar de carro, moto, bicicleta, autocarro ou avido sem a seguranga e

estabilidade que os pneus conferem aos diferentes meios de transporte.
O pneu tem quatro funcdes bésicas:

1. Manter o volume de ar comprimido que suporte a carga do veiculo;

2. Transmitir forcas longitudinais (por exemplo tracdo, travagem e aceleracéo) do
veiculo a superficie da estrada;

3. Transmitir forcas laterais. Proporcionando estabilidade direcional quando se
muda ou mantém a dire¢do em estrada;

4. Complementar a suspensédo do veiculo (absorver irregularidades da estrada).

Sé&o diversas as areas que exigem diferentes requisitos aos pneus, tais como: a economia,

o conforto na condugéo, a seguranca na travagem, entre outras.

Economicamente pretende-se que 0s pneus sejam bastante resistentes ao desgaste e ao
rolamento, apresentando um elevado tempo de vida util e uma boa relagédo

preco/qualidade.

Para que os pneus confiram o maximo de conforto na conducéo estes devem ser capazes
de absorver os impactos da estrada e diminuir o ruido no interior do carro. A seguranca
na travagem comeca pelo condutor que deve assegurar a distancia necessaria, no entanto
0s pneus devem apresentar algumas caracteristicas essenciais como a tracdo, a
durabilidade, a robustez, a estabilidade direcional e a resisténcia ao envelhecimento. Entre
todas as caracteristicas enunciadas em cima também sdo varias aquelas que ainda nédo
foram faladas e que sdo essenciais como a capacidade de travagem a seco, de travagem

em piso molhado, de travagem no gelo, a tracdo na neve, o desgaste do piso, entre outros.

Um pneu de um automovel de passageiros conta com cerca de 10 componentes, e
consequentemente, um nimero ainda maior de matérias primas. Para a sua producao

destacam-se cinco etapas: mistura, preparacdo, construcao, vulcanizacao e inspecdo final.

No presente capitulo serdo abordados as diferentes matérias primas e constituintes do

pneu, assim como o processo de producéo.
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2.1. MATERIAIS

Na constituicdo de um pneu estdo presentes diversos materiais. Aqueles que se
apresentam em maior quantidade sdo os polimeros de borracha. Na Figura 2.1

apresentam-se os materiais utilizados num pneu e a respetiva percentagem.

Plastificantes Materiais
Materiais para 6% antienvelhecimento
vulcanizacéo _ 2%
6% ‘ Polimeros de
Materiais de borra:)cha
reforco - 41%
15%
Meteriais de
enchimento
30%

Figura 2.1 — Materiais utilizados num pneu.

2.1.1. Polimeros de borracha

Pode ser utilizada borracha natural ou borracha sintética, normalmente é selecionada uma
mistura de polimeros naturais e sintéticos em quantidades definidas para melhorar a
performance do pneu. Na Figura 2.2 apresentam-se os diferentes tipos de polimeros

usados na industria dos pneus.

Polimeros
Polimero Polimero
Natural, NR Sintético
Borracha de Butilico -
estireno e Plg’ﬁgﬁgg?e%% Borracha de Borracha
butadieno, BR i butadieno e Isopreno, IR
SBR isopreno, IR

Figura 2.2 — Principais tipos de polimeros usados na industria dos pneus.
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Os compostos de borracha num pneu conferem-lhe propriedades viscoelasticas e
fornecem-lhe estanquicidade. As propriedades viscoelasticas facilitam o amortecimento
(absorcao de energia) que reduz o efeito de vibragdes na estrada, previne a fratura da
borracha e alivia as forgas de desgaste. Contribuem ainda para a elasticidade do pneu
(devolucdo de energia) que assegura a transmissédo da forca do motor e de forgas da
direcdo melhorando a eficiéncia de consumo de combustivel. As caracteristicas dos
polimeros de borracha apresentam grande importancia na selecao do material, este deve
apresentar elevado peso molecular, boa capacidade de vulcanizar e de ser misturado com

outros materiais.

Borracha Natural, NR e Borracha Sintética de Isopreno, IR

O polimero natural é proveniente da seiva da arvore Hevea Brasiliensis, também
conhecida por arvore da borracha. Esta arvore foi descoberta em 1875 no Brasil e a partir
dessa data a sua plantacio cresceu massivamente nas coldnias inglesas na Asia. Todavia,
a borracha natural possui algumas propriedades que dificultam a sua utilizagdo. Por
exemplo, a temperaturas inferiores a temperatura ambiente, a borracha é dura e fragil,
enquanto que a temperaturas superiores, nomeadamente a temperatura ambiente, fica
mole e pegajosa. As caracteristicas desta borracha podem ainda depender de regido para

regido e da tecnologia de coagulacdo, secagem e tratamento usada. [3]

O aumento do consumo de borracha levou em 1960 ao inicio da producdo da borracha de
isopreno sintético que € produzido artificialmente e é a replicacdo direta da borracha

natural.

A borracha sintética é produzida através do mondémero de isopropeno na presenca de um
solvente e de um catalisador. Os tipos de catalisadores utilizados podem levar a diferentes

tipos de borrachas sintéticas de isopreno. [4]

O mondémero da borracha seja ela natural ou sintética é o isopreno (CH2=C(CHa)-
CH=CH,), logo a estrutura polimérica sera (CH2=C(CH3)-CH=CHa)n. [4]
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Borracha de Estireno e Butadieno, SBR

A borracha de estireno e butadieno, cuja estrutura quimica se encontra representada na

Figura 2.3, é de origem sintética.

LI
{‘[’ Tl Lj;—‘%:c—jj%

Figura 2.3 — Estrutura polimérica SBR.

O butadieno (CH>=CH-CH=CH>) e o estireno (CéHs—CH=CH,) sdo 0os monomeros
utilizados para a produgdo de SBR. A concentracdo de estireno por norma é cerca de
23,5%, aumentando este teor o SBR assume caracteristicas mais proximas de um

termoplastico.

A maior parte do SBR, 85 a 90%, é polimerizado por emulsdo, sendo os restantes 10 a
15% polimerizados em solucdo. Os diferentes processos geram diferentes tipos de

polimeros com uma quantidade e sequéncia de estireno e butadieno especificos. [4]

A borracha de estireno e butadieno vulcanizada, em relagdo a borracha natural, apresenta
uma melhor resisténcia a abrasdo, assim como uma melhor resisténcia a altas
temperaturas e ao envelhecimento. A SBR quando sujeita a baixas temperaturas apresenta
menor flexibilidade e elasticidade e a temperaturas elevadas o vulcanizado de SBR

endurece e ndo amolece como a borracha natural, NR. [5]

Borracha de Polibutadieno, BR

A borracha de polibutadieno ou simplesmente borracha de butadieno é de origem
sintética. O butadieno (CH.=CH-CH=CH>) é o mondmero utilizado para a producéo de
BR que terd como estrutura polimérica (CH,=CH-CH=CH2)x. [4]

O polibutadieno ¢ um homopolimero de butadieno produzido por polimerizacdo por
solucdo, a mais vulgar, contudo também pode ser polimerizado por emulsdo. A escolha

do agente catalitico condiciona o tipo de polibutadieno obtido. [5]
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Para facilitar o processamento, muitas vezes a borracha de polibutadieno é usada em
misturas com NR ou SBR. As vantagens do uso de misturas ocorrem quer no processo de
fabrico, quer na melhoria das propriedades dos vulcanizados. [5]

Vantagens no processo de fabrico: [5]

e Maior velocidade de extrus&o;

e Maior estabilidade dimensional;

e Maior fluxo durante a moldagem;

e Maior resisténcia a reversdo das ligacdes;

e Maior possibilidade de aumentar a quantidade de negro de carbono e 6leo.
Melhoria das propriedades dos vulcanizados: [5]

e Maior resisténcia a abraséo;

e Melhores propriedades elasticas;

e Maior resisténcia a fadiga por flex&o;

e Maior flexibilidade a baixas temperaturas;

e Maior resisténcia ao envelhecimento.

Borracha de Isobutileno e Isopreno, IR

A borracha de isobutileno e isopreno ou butilica é de origem sintética. O Isobutileno
(CH2=C(CHgs)2) e o Isopreno (CH2=C(CHs3)-CH=CH), ainda que em menores
quantidades que o Isobutileno, sdo os monomeros que constituem o IIR. A borracha
butilica é produzida por polimerizacdo em solucdo de Isobutileno com uma pequena

percentagem de Isopreno catalisada por AlCls. [4]

As IIR distinguem-se do ponto de vista quimico pela viscosidade, estabilizacdo e
conteudo de isopreno que varia de 0,6 a 3%. Um conteldo elevado de isopreno aumenta
a velocidade de vulcanizacdo, mas diminui a resisténcia ao ozono e ao envelhecimento.
O baixo grau de insaturacdo apresentado pela IR em compara¢do com NR, SBR, BR

aumenta a resisténcia desta ao oxigénio, ao 0zono e ao calor. [5]

Na Tabela 2.1 apresenta-se a comparacdo de diferentes propriedades para as borrachas

referidas anteriormente.
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Tabela 2.1 — Comparagéo entre as propriedades das diferentes borrachas. [4] [6]

Propriedade IR SBR BR IR
Resisténcia a abrasdo Alta Alta Alta Média
. o Média / Média / o o
Resisténcia quimica i . Média Média/Alta
Baixa Baixa
Compresséao a 100°C Média Média Média Média
Impermeabilidade aos gases Media Baixa Baixa Alta
Resisténcia a baixas temperaturas | Média Média Alta Baixa
T . Sem
Resisténcia a fadiga Alta Sem dados Sem dados
dados
T Sem
Resisténcia a fratura Alta Alta Alta
dados
Resisténcia ao corte Sem dados | Alta Baixa Baixa
Resisténcia ao rolamento Sem dados | Baixa Baixa Sem dados
A . Sem
Resisténcia ao envelhecimento Sem dados | Sem dados dados Alta
Tensdo de rotura Sem dados | Sem dados | Baixa Sem dados
Elasticidade Alta Baixa Alta Baixa
Capacidade de travagem em . .
Baixa Alta Baixa Sem dados
molhado
Reversdo das ligacdes a elevadas Sem
gag Alta Sem dados Sem dados
temperaturas dados

2.1.2.

Materiais de enchimento

Estes materiais sdo usados para melhorar as propriedades quimicas e fisicas da borracha

de forma a obter as propriedades desejadas.

Uma carga, segundo a Norma ISO 1382:1996 ¢ um “ingrediente de composi¢ao solida,
normalmente adicionado, em quantidades relativas grandes, as composi¢oes de borracha

ou de latex por razdes técnicas ou econdmicas”. [5]

Inés Alonso | outubro de 2020



Instituto Superior de Engenharia do Porto
Reducdo de variagGes nas propriedades viscoelasticas de compostos de borracha

Na Figura 2.4 apresentam-se diferentes materiais de enchimento usados na industria dos

pneus.
Enchimentos
Néo
Reforgo reforco
Negro de AF Resinas de : Carbonato Borracha
fumo Sflica reforco Caulino de célcio reciclada

Figura 2.4 — Principais materiais de enchimento usados na industria dos pneus.

Os enchedores de reforgo tém efeito sobre o composto ndo vulcanizado e vulcanizado.
No composto ndo vulcanizado ajudam a reduzir a viscosidade do polimero durante a
mistura e melhoram a performance do composto na fase de preparacdo. No composto
vulcanizado aumentam a resisténcia a fratura, a fadiga, ao desgaste, a abrasao e ao rasgo,
fornecem rigidez ao pneu na transmissdo de energia do veiculo e restringem o

deslocamento dos componentes do pneu. [4]

Os enchedores de nédo reforgo tém como objetivo reduzir o custo do material, melhorar as
propriedades de estanquicidade ao ar, melhorar aspetos visuais e melhorar as

caracteristicas de mistura. [4]

A escolha de uma carga e a sua proporcdo no composto dependem principalmente das
propriedades exigidas ao vulcanizado. Os varios tipos de cargas podem ser combinados,
no mesmo composto de borracha, em funcdo das propriedades pretendidas e do preco
desejado. A quantidade maxima de uma carga que € possivel incorporar num composto
de borracha depende do elastémero, do tipo e quantidade de plastificante utilizado e da

natureza e do poder de reforco da carga. [5]
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Negro de fumo

O negro de fumo, representado na Figura 2.5, é essencialmente constituido por carbono
elementar sob forma de particulas aproximadamente esféricas aglutinadas em agregados
que sdo produzidos pela conversdo de hidrocarbonetos liquidos ou gasosos em carbono
elementar e hidrogénio, por combustdo parcial ou por decomposicédo térmica. [7]

Figura 2.5 — Negro de fumo.

Diferente de outros pigmentos, o negro de fumo em plasticos ndo s6 colora como também
modifica as propriedades elétricas, melhora a resisténcia ao calor e aos raios UV, e pode
agir como carga modificadora de propriedades mecéanicas. Este enchedor exige uma
excelente dispersdo, dado que a qualidade do tingimento e a uniformidade das

propriedades mecanicas dependem disso mesmo. [8]

A atividade superficial do negro de carbono € um dos parametros mais importantes dado
que se relaciona diretamente com a capacidade de reforco. Na superficie das particulas
existem grupos ativos responsaveis pelas ligacdes na interface borracha/negro de carbono
e sdo conseguidas devido as condi¢bes de producdo do pigmento. Estudos sobre a
reatividade quimica mostraram que a reatividade do negro de fumo com oxigénio ou
enxofre é diretamente proporcional a sua area superficial especifica e ao contetdo em

hidrogénio. [5]

Os mecanismos de reforco ddo-se entre as particulas de negro de fumo e agregados de
cadeias de polimeros, por norma ndo ocorrem ligacbes quimicas, mas forcas var-der-

Waals, tal como se demonstra na Figura 2.6. [9]
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Figura 2.6 — Ligacdes entre o negro de carbono e agregados de cadeias de polimero. [9]

Silica

O dioxido de silicio (silicas), representado na Figura 2.7, mais utilizado na inddstria das
borrachas é produzido por precipitagdo. Usam-se solucdes de silicatos alcalinos que séo
acidificadas sob condic¢des controladas, condicGes estas que influenciam a atividade da

silica, o precipitado € lavado e seco. [4]

Figura 2.7 — Silica.

Para além do pequeno tamanho de particula, as silicas sdo caracterizadas pela sua elevada
pureza (>99%) e fraco poder de absorcao de dgua (<1%). As silicas puras representam
cargas muito ativas podendo-se obter com elas, usando areas superficiais comparaveis
com as dos negros de fumo, valores de tensdo de rotura e resisténcia ao rasgamento
semelhantes aos obtidos com o negro de fumo, sendo a resisténcia a abrasdo 15 a 20%
pior. [5]
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Devido a sua polaridade, semelhante a do polimero, a capacidade de ligagdo entre a
borracha e a silica € muito reduzida tornando o processo de mistura bastante dificil. Para
auxiliar a ligacdo, é usado um material especial, o Silano, que funciona como agente
ativador da ligag&o. Este agente permite duas importantes e diferentes funcionalidades. A
primeira é estabelecer a reacdo com a superficie da silica durante o processo de mistura,
chamada de reacdo de silanizacdo. A segunda é assegurar a reacdo do complexo formado
na reacao anterior com o polimero durante e vulcanizagdo, tal como se demonstra na
Figura 2.8. [5]

MIXING CURING
L. Filler
Silica active side Polymer
surface active side JRubber

Silan molecule

Figura 2.8 — Reacdo de silanizacéo. [10]

Oxido de Zinco

Na industria da borracha os Oxidos de zinco, representado na Figura 2.9, utilizados
apresentam uma elevada pureza pelo que sao facilmente dispersos. Normalmente, estas
cargas sdo usadas como ativadores de vulcanizacdo e sdo adicionadas em proporcdes que

variam de acordo com 0s tipos de 6xidos de zinco utilizados. [5]

Em comparacdo com outras cargas, 0 0xido de zinco tem a vantagem de provocar uma
menor perda de elasticidade do vulcanizado, pelo que sdo pontualmente utilizados quando

se pretende obter vulcanizados com elevada dureza e elasticidade. [5]
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Figura 2.9 — Oxido de zinco.

Se utilizado em elevada quantidade, 0 ZnO atua como carga semi-reforcante tendo os
vulcanizados obtidos boas propriedades mecanicas como tensdo de rotura e resisténcia ao
rasgamento, para além do comportamento elastico ja referido. Apresentam também
elevada resiliéncia, condutividade térmica e resisténcia ao envelhecimento em

comparagdo com outras cargas inorganicas. [5]

2.1.3. Agentes de vulcanizagédo

De forma a melhorar a qualidade da borracha, para que seja possivel utiliza-la
industrialmente para as mais diversas finalidades, esta passa por um processo denominado
vulcanizacdo. A vulcanizacdo da borracha € a reacdo entre o enxofre e a borracha sob
aquecimento e na presenca de catalisadores. Durante esse processo, 0s atomos de enxofre
quebram as ligacdes duplas do isopreno formando-se pontes de ligacdo entre as cadeias

de polimero, passando o composto da sua fase plastica para a sua fase elastica. [3]

A borracha vulcanizada apresenta uma maior resisténcia, dureza e elasticidade dada a
presenca das pontes de enxofre que ligam as moléculas, no entanto estas caracteristicas

dependem da intensidade da vulcanizacéo. [3][4]

Os agentes de vulcanizacdo podem ser de diferentes tipos assumindo assim diferentes

funcBes. Na Tabela 2.2 apresenta-se um resumo dos diferentes agentes de vulcanizacao.

Produtos vulcanizados com perdxidos organicos apresentam vantagens tais como: melhor
estabilidade ao calor, maior resisténcia a reversao, menor deformacdo residual e nédo

corrosao de metais. [5]
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Tabela 2.2 — Tipos, fungdes e exemplos de agentes de vulcanizagdo. [4]

Tipo Funcéo Exemplos

Oxido de zinco
Combinados com os aceleradores favorecem

Ativador a reacdo de vulcanizacéo e contribuem para

obtencéo das propriedades desejadas Estearato de
zinco

Acido estedrico

Reage com ligac@es duplas de polimero

Promotor da reagéo . . N
durante a cura para criar reticulagdes entre Enxofre

de vulcanizacéo

cadeias
Controlam a taxa de vulcanizacao e
) ¢ CBS, DCBS,
Acelerador melhoram as propriedades do composto
. MTBS, DPG
vulcanizado

Usado para retardar a velocidade de reacéo
Retardador i N CTP, PVI
de reticulacéo

Na Figura 2.10 apresenta-se a reacéo de vulcanizagcdo com enxofre que € a matéria prima

mais usada uma vez que: [5]

e Apresenta maior flexibilidade na composicéao;
e Possibilita a vulcanizacdo por ar quente;
e Melhora propriedades mecanicas;

e E mais econémico.

Unvulcanized

-
Wr Rubber Molecules =
. Rubber Molecules
N 2
\ N
K\ \‘x_j
Suifur

M‘{“‘-—- Crosslinks —_ Sx
EAESSS
Vuwlcanized

Network

Figura 2.10 — Reacéo de vulcanizagdo com enxofre.
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2.1.4. Materiais antienvelhecimento

Os elastomeros vulcanizados, tal como a maioria dos materiais poliméricos, apresentam
envelhecimento que se traduz por deterioracdo das caracteristicas gerais e por alteracéo
do aspeto dos materiais. As perdas das propriedades fisicas associadas ao envelhecimento
resultam normalmente da cisdo da cadeia ou da alteracdo quimica das cadeias do

polimero. [5]

Estes materiais fornecem a borracha protecdo quimica ou criam uma barreira fisica contra
os efeitos da luz solar, calor, ozono e oxigénio. Para o efeito usam-se materiais

antioxidantes, antiozonantes ou ceras de protecdo contra 0 0zono. [5]

Os antioxidantes protegem a borracha contra o envelhecimento por efeito da oxidagéo. O
oxigénio é a causa principal do envelhecimento e o que produz maiores alteragdes nos
produtos. A acdo do oxigénio € tanto mais acentuada quanto maior for o tempo de
exposicdo e a temperatura. Os antiozonantes protegem contra o ataque do ozono, que é
muito mais rapida do que a do oxigénio. Formam-se fissuras superficiais que afetam
apenas a parte externa do pneu em contacto com o ambiente. As ceras fornecem prote¢do
estatica, antes que o pneu seja vendido ao cliente, para esse efeito normalmente usam-se

parafinas. [4]

A escolha de um antioxidante, antiozonante ou qualquer outro antidegradante é
determinada pelo meio ambiente de servigo. Sempre que possivel deve escolher-se
antioxidantes de peso molecular elevado para reduzir a volatilizagdo ou a migracédo para
a superficie, as temperaturas atingidas na moldagem. O negro de fumo também promove

resisténcia a degradacéo. [5]

2.1.5. Auxiliares de processamento

Por auxiliar de processamento entende-se “qualquer material que usado em pequenas
dosagens melhora as caracteristicas do processo, sem afetar significativamente as
propriedades fisicas”. No processo de misturagdo os auxiliares de processamento
reduzem a viscosidade, reduzem o tempo de misturacdo e aumentam a dispersao. Nos
processos de extrusdo e calandragem reduzem a friccdo diminuindo a possibilidade de

pré-vulcanizacdo. No processo de vulcanizagdo melhoram o fluxo, facilitam a
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desmoldagem e a limpeza do molde. Os auxiliares de processamento, permitem ainda
implementar métodos de producao mais rapido, o que leva a uma diminui¢do do consumo
de energia e a quantidade de desperdicios, aumentando o rendimento e a qualidade dos
produtos. [5]

Oleos

Os 6leos melhoram a dispersdo da carga durante a mistura e evitam a acumulagdo
excessiva de calor, pode utilizar-se o 6leo aromatico e o 6leo parafinico baseados em

derivados de petroleo. [4]

Acidos gordos

Evitam a aderéncia da borracha quente as pecas metalicas e reduzem a viscosidade do

composto, permitindo um processamento melhorado. [4]

Promotores de adesividade

Controla o nivel de aderéncia da borracha processada, como exemplos temos as resinas

fenolicas e as resinas alifaticas. [4]

Plastificantes

Estes auxiliares levam a quebra quimica das cadeias de polimero para reduzir a
viscosidade, melhoram o fluxo de extrusao, a estabilidade dimensional e a liberacédo do
pneu do molde. Como exemplo disso tempos lubrificantes internos, sabonetes de zinco e

ceras de polietileno. [4]

Peptizantes

Os peptizantes podem ser divididos em peptizantes quimicos e fisicos. Os primeiros
reduzem a viscosidade do polimero por quebra de ligacdes quimicas da cadeia polimérica,

0s segundos reduzem a viscosidade do polimero por lubrificacdo interna. [5]
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Estes agentes devem ser adicionados no inicio do ciclo de misturacdo e sdo fornecidos
como pastilhas que séo rapidamente incorporadas e dispersas, ndo devendo reagir com
outros aditivos nem continuar o processo degradativo ap6s a misturacéo. [5]

Dispersantes

Na sua maioria sdo acidos gordos e melhoram a dispersdo dos constituintes sélidos na
mistura, reduzem o tempo do processo de misturacéo e tém uma influéncia positiva nas

restantes etapas do processo. [5]

Homogeneizantes

Estes agentes normalmente resultam da mistura de hidrocarbonetos aromaticos e
melhoram a homogeneizacdo dos compostos baseados em diferentes polimeros. Os
homogeneizantes reduzem a energia/tempo para completar a mistura, melhorar a

dispersao das cargas e melhorar o aspeto da borracha misturada, tornando-a mais lisa. [5]

O uso de varios plastificantes, cada um compativel com diferentes elastomeros, pode
melhorar a homogeneidade da mistura, desde que tenham uma viscosidade

suficientemente alta para manter um elevado cisalhamento durante a misturacdo. E

frequente o uso de produtos de elevado peso molecular, como as resinas. [5]

Lubrificantes

Neste grupo inserem-se o0s ésteres de acidos gordos, alcoois gordos, ceras de polietileno,

sabBes metalicos, amidas de acidos gordos e organosilicones. [5]
O uso de lubrificantes traz vantagens tanto a nivel da mistura¢do como da vulcanizacéo:

e Misturacdo — incorporacdo mais rapida das cargas, melhor dispersdao, menor
temperatura de descarga, menor viscosidade obtida e menor poténcia consumida.
e Vulcanizacdo — mais rapido enchimento da cavidade a uma presséo de operacao
mais baixa e consequentemente reducdo da tensdo no moldado, ciclos de

vulcanizacdo mais curtos, menor sujidade do molde e mais facil desmoldagem.
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Embora surjam muitas vezes os conceitos de lubrificantes internos e externos nem sempre
é facil fazer essa distin¢do. No entanto, podemos dizer que, os lubrificantes internos, sdo
aqueles que modificam a viscosidade e melhoram a dispersao das cargas, enquanto que
um lubrificante externo reduz a friccdo entre o elastomero e as superficies metélicas dos

diferentes equipamentos usados. [5]

2.1.6. Materiais de reforgo

Podem ser usados corddes de aco ou corddes téxteis. Os fios de aco do nucleo do taldo
mantém o pneu firme na jante, os corddes de aco entrelagados na cinta influenciam as
caracteristicas de conducdo e melhoram a quilometragem. Os cordbes de tecido
entrelacado presentes na carcaca mantém a forma do pneu e aqueles que estdo presentes

na cinta téxtil melhoram o desempenho a altas velocidades. [4]

Corda metalica e fio metalico

Tal como dito anteriormente, em todos os pneus sdo usados arames de metal como nucleo
do taldo para segurar firmemente o pneu a jante. Estes arames de metal sdo cobertos por
bronze, os quais podem aderir ao composto de borracha rico em enxofre e especialmente
preparado com 0s materiais que promovem esta ligacdo permanente durante o processo
de vulcanizacéo do pneu. Nos pneus de veiculos de passageiros também sdo usadas cintas
de metal, uma ou mais, cobertas por fina camada de borracha, 0s pneus para camido além
das cintas metélicas também podem ter carcaca com corda metalica. Estas cintas
melhoram a conducéo, a resisténcia do pneu e a quilometragem. O tipo de corda a aplicar

no pneu depende da sua aplicacéo. [4]

Corda téxtil

As cordas téxteis da carcaca sao feitas de rayon ou poliéster e tém a funcdo de manter a
forma do pneu, como ja dito anteriormente. S8o feitas de varios materiais e séo
caracterizadas pelo numero de filamentos, feixes e pelo seu grau de tor¢do. As cordas
téxteis sdo cobertas por resorcinolformaldeido para gerar a adesdo necessaria entre a

corda e a borracha. [4]
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2.2. COMPONENTES DE UM PNEU

Um pneu pode apresentar entre 8 e 14 componentes com 10 a 15 compostos de borracha.
Cada composto pode conter 15 a 20 ingredientes diferentes e ainda 4 a 6 telas téxteis e

metalicas.

Num pneu moderno existem normalmente de 10 componentes. Na Figura 2.11 apresenta-

se a sua disposicéo.

Figura 2.11 — Componentes de um pneu. [11]

1: Nucleo do taldo

O ndcleo do taldo ¢ um monofilamento feito de fios de aco cobertos de borracha. Permite
efetuar a estanquicidade do pneu e manter o pneu firme na jante e transmite o binario do

motor, como as forcas longitudinais de aceleracao e travagem. [11]

2: Cunha do taldo

E feito de borracha sintética e influéncia a precisdo da direco, a estabilidade direcional

e o conforto do rolamento. [11]
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3: Camada estanque

Este componente veda o interior do pneu que esta cheio de ar comprimido e € feito de
borracha butilica. [11]

4: Tela téxtil

Tem como funcéo suportar a carga e velocidade com o auxilio do ar sob pressdo assim
como transmitir as forgas que atuam no pneu ao conjunto da roda. Na sua composicao

apresenta corddes multifilamento de rayon ou poliéster numa matriz de borracha. [11]

5: Reforco do taldo

Feito de corddes de rayon, nylon ou poliéster incorporados numa matriz de borracha
influencia a estabilidade direcional, a precisdo da direcdo e capacidade de conducéo a

velocidades elevadas. [11]

6: Rebordo

O seu objetivo é garantir a estanquicidade do ar e 0 assento do pneu na jante, assim como

resistir a friccdo do rebordo da jante. E feito de borracha sintética. [11]

7: Cinta metalica

Este componente confere rigidez circunferencial e transversal para estabilizar a forma do
pneu e assegurar estabilidade direcional, confere ainda estabilidade vertical para o pneu
se deformar sob a presenca de um obstaculo. Na sua constituicdo apresenta corddes de

aco de elevada resisténcia entrelagcados entre si, numa matriz de borracha. [11]

8: Cinta téxtil

E feita de corddes de nylon, ou uma combinagao de nylon e aramida, incorporados numa
tira de borracha. Melhora a manobrabilidade e mantém a estabilidade a velocidades
elevadas. [11]
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9: Parede lateral

Feita de borracha natural protege a carcaca contra danos e efeitos das condicGes

climatéricas assim como apresenta elevada resisténcia a flexdo. [11]

10: Piso
O componente do pneu mais exterior, feito de borracha natural e/ou sintética. O composto

de borracha fornece aderéncia, resisténcia ao desgaste e estabilidade direcional, reduz

ainda a resisténcia ao rolamento. [11]

2.3. PROCESSO DE FABRICO

Na Figura 2.12 apresentam-se as etapas do processo produtivo de um pneu assim como

0s principais passos associados a cada um.

«Matérias primas sdo pesadas e adicionadas ao misturador.
*Dispersdo e incorporacdo dos enchedores na borracha.

+Adicdo do enxofre, a uma temperatura inferior para que ndo ocorra pré-
vulcanizacao.

Mistura

+Calandragem: impregnacéo do tecido téxtil ou metalico com borracha.
Prepracdo  *Extruséo: dar forma ao composto produzido anteriormente.
Corte e armazenamento.

Construgao Construcdo do pneu ndo vulcanizado: juncdo de todos 0os componentes.

*Pneu é sujeito a elevadas temperaturas e é colocado num molde para se

Vulcanizagdo obterem as caracteristicas finais.

Garantir que o pneu cumpre todas as especificacdes e normas de qualidade

Inspecao Final seguranca.

Figura 2.12 — Etapas do processo produtivo do pneu.
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Mistura

E a primeira etapa do processo produtivo. Onde sdo produzidos os diversos compostos de
borracha de acordo com a formulacdo estabelecida previamente. Um composto é uma
mistura homogénea de um conjunto de ingredientes escolhidos de forma criteriosa a fim

de Ihe conferir caracteristicas especificas de acordo com a fungéo a que se destina. [12]

Os compostos sd@o produzidos num misturador respeitando condi¢des de tempo e
temperatura. Quando a receita termina 0 composto é descarregado e segue para uma

calandra e moinho onde adquire a forma de folhas de borracha.

Preparacao

Nesta etapa s@o produzidos todos os componentes do pneu de forma separada. Os
compostos finais sdo encaminhados para a preparacdo onde podem sofrer trés processos

diferentes: calandragem, extrusao e corte.

A calandragem tem como objetivo a producéo da tela e cinta téxteis e da cinta metalica,
pode ainda ser utilizada para conferir ao composto determinadas caracteristicas, como

largura e espessura especificadas.

A extrusdo consiste em fazer passar o0 composto, de uma forma forcada, por uma fieira
adquirindo a sua forma. A saida da extrusora o material é arrefecido e no final é cortado
e armazenado antes de seguir para a construcdo. Neste processo produzem-se 0s pisos dos

pneus.

Construcéao

Um operador € responsavel por juntar todos os componentes, ja mencionados, do pneu

ndo vulcanizados.

Este processo realiza-se em duas etapas consecutivas. Numa primeira fase produz-se a
carcaca pela aplicacdo consecutiva da camada estanque, tela téxtil, taldo e paredes. Na
segunda etapa € preparado o conjunto formado pela cinta metalica, cinta téxtil e piso. O

pneu em cru € colocado num diafragma que Ihe confere forma. [13]
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Vulcanizacdo

Esta é a etapa final, onde o pneu adquire a sua forma. Neste processo é fornecido calor ao
pneu que lhe permite passar do estado plastico, deforméavel, ao estado elastico com
desenho e forma definidos, e assim obter as propriedades fisicas desejadas. A
vulcanizacdo realiza-se numa prensa, onde 0 pneu é sujeito a um ciclo de vulcanizagdo
apropriado no qual a temperatura, tempo, composicao e desenho do molde possuem um

papel importante. [13]

Inspecao Final do Pneu

Esta é a ultima fase do processo e é determinante para a aprovacdo do pneu. Existem
diferentes combinacfes de testes (inspecdo visual, teste de uniformidade e teste de

balanceamento) que permitem avaliar previamente 100% dos pneus produzidos. [13]
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CAPITULO 3. PROCESSO DE MISTURA E PROPRIEDADES
DA BORRACHA

Sendo o principal objetivo desta dissertacdo a reducdo da variagdo das propriedades
viscoelasticas dos compostos de borracha, o processo de mistura é a etapa que mais
influéncia tem na estabilidade destas propriedades e consequentemente na gama da sua
variacdo. E importante incidir especialmente sobre esta etapa do processo de misturagio
e as varidveis a si associadas, assim como a relacdo entre as principais propriedades das

matérias primas e as propriedades dos compostos de borracha.

3.1. PROCESSO DE MISTURA

Na mistura sdo produzidos os varios compostos de acordo com a formulagao estabelecida.
As varias matérias primas necessarias ao pneu sdo pesadas e adicionadas ao misturador
simultaneamente ou faseadamente. A misturacao consiste na distribuicdo e dispersao de
pelo menos um componente noutro, no entanto esses componentes devem ter diferentes
caracteristicas como por exemplo: a estrutura quimica, a viscosidade, e o tamanho de

particula, entre outras. [14]

A primeira fase € a incorporacéo e tem como objetivo agregar na massa de borracha todos
as matérias primas, sejam elas solidas ou liquidas. A misturacdo pode ser de dois tipos
dispersiva ou distributiva. A dispersdo envolve os aditivos na matriz polimérica
ocorrendo por norma mudanca do estado fisico dos componentes devido a grandes
tensOes de cisalhamento. A distribuicdo homogeneiza toda a massa de composto, ou seja,
todos os ingredientes sdo distribuidos uniformemente em toda a borracha mantendo- se o
tamanho das particulas. Na Figura 3.1 esquematizam-se os efeitos resultantes devido aos

diferentes tipos de misturacéo.

O misturador é o equipamento utilizado na etapa de misturacdo e representa-se

esquematicamente na Figura 3.2.
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Figura 3.1 — Efeito das acOes dispersivas e distributivas numa matriz.

Figura 3.2 — Misturador. [14]

Em que,
1 — Motor.

2 —Engrenagem, localiza-se entre os rotores e o motor e utiliza-se para reduzir revolugdes

do motor.
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3 — Admissdo de matérias primas.

4 — Martelo pneumatico, empurra as matérias primas para 0 misturador (pressao de

aproximadamente 7 bar).

5 — Corpo do misturador, compartimento onde se da a mistura.

6 — Arrefecedor, arrefece a mistura com agua até temperaturas entre 25 e 60 °C.
7 — Rotores, parte do equipamento responsavel pela misturacao.

8 — Saida do produto final.

O material é alimentado e de seguida é pressurizado para o interior do corpo do misturador
por agdo de um martelo pneumatico. No interior do corpo do misturador encontram-se 0s
rotores que rodam em sentido horario e anti-horario de forma a promover a mistura. O
tipo de rotor utilizado vai influenciar a eficiéncia da mistura. Existem dois tipos de

rotores, os tangenciais e 0s intermeshing tal como se demonstra na Figura 3.3.

Figura 3.3 — Tipos de rotores. Tangencial a esquerda e intermeshing a direita. [15]

Os rotores tangenciais nunca se tocam, nem invadem o espaco de mistura um do outro,
sendo que a mistura ocorre entre o rotor e as paredes do corpo do misturados. No caso
dos rotores intermeshing os dois rotores ja se aproximam mais um do outro chegando
mesmo a ocupar 0 espaco contrario, a mistura ocorre entre os dois rotores e as paredes

internas da camara.

Pela analise da Tabela 3.1 é possivel comparar o rotor tangencial com o intermeshing, o
segundo apresenta clara vantagem no desempenho das suas funcdes. Isto permite afirmar
que estes Ultimos sdo mais eficientes na realizacdo da mistura, porém os custos associados
a sua utilizacdo sdo maiores uma vez que se consome mais energia. S8o estes 0s tipos de

rotores mais utilizados pela empresa.
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Tabela 3.1 — Caracteristicas dos dois tipos de rotores. [15] Legenda: + mais eficiente; —

menos eficiente.

Tipo de rotores Tangencial Intermeshing
Energia fornecida - +
Eficiéncia no arrefecimento — +
Eficiéncia na disperséo - +
Eficiéncia na carga e descarga + —

Cada composto é produzido de acordo com a formulacdo pré-definida, e pode ser

submetido a 4 tipos de mistura:

Mastigacéo: reducédo da viscosidade do polimero;

Master batch: incorporacdo, dispersdo e homogeneizagédo dos enchedores, 6leos
e auxiliares de processamento nos polimeros diminuindo a sua viscosidade;
Remill: reducéo da viscosidade do composto;

Final: distribuicdo dos agentes de vulcanizacdo no composto a temperaturas de

aproximadamente 110 °C para que ndo ocorra vulcanizacao durante a mistura.

Estes passos podem ser realizados separadamente em diferentes misturadores iguais ao

apresentado na Figura 3.2. Neste tipo de misturador para se produzir um composto final,

0 master batch do composto correspondente € alimentado juntamente com as matérias

primas.

De forma a aumentar a capacidade produtiva a Continental implementou para além dos

misturadores finais, apresentados anteriormente, misturadores One Step Mixer, OSM.

One Step Mixer, OSM

O processo OSM permite produzir compostos finais diretamente das matérias primas.

Estes misturadores aplicam-se a uma linha de misturacdo tandem, composta por dois

misturadores, representado na Figura 3.4, onde: [12]

No misturador de cima carregam-se os polimeros, enchedores, éleos e quimicos

dando-se a producdo do master.
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e No misturador de baixo juntam-se ao master o rework ! e os restantes quimicos
como o enxofre e 0 6xido de zinco.

e O produto final é descarregado no conjunto extrusora/calandra.

O carregamento do rework e do enxofre realiza-se 30 segundos antes da descarga do
master para o segundo misturador de forma a permitir o melhor arrefecimento da mistura.
Este passo ira contribuir também para uma melhor dispersao, processamento do composto

e aumento da produtividade. [12]

Este processo é principalmente indicado para compostos macios, compostos com menor
viscosidade, e tem como principal objetivo a reducdo do tempo de misturacdo pela
insercéo do final no misturador de baixo. Pode ser usado para produzir compostos OSM,

master’s ou finais em maior quantidade. [12]

)
r
[ e

Figura 3.4 — Misturacdo OSM.

Este sistema de mistura apresenta inUmeras vantagens: [12]

e Diminui a probabilidade de vulcanizacdo do composto.
e Nd&o é necessaria area de armazenamento de master.
e Otimizacdo do fluxo de materiais.

e Aumento da produtividade.

! Reincorporagéo de composto rejeitado nos processos de extrusio e calandragem.
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Os compostos de borracha podem dividir-se em dois grandes grupos. Compostos de silica
e compostos de negro de fumo, consoante o material de enchimento que se encontrar em
maior quantidade na respetiva receita.

O processo de mistura, nomeadamente na produ¢do do Master Batch de compostos de
silica, normalmente esta dividido em varias etapas tal como se representa na Figura 3.5,
sendo possivel identificar 5 fases diferentes.

\\\'u
|
'|
e

Power (KW)
g
-~
Temperature ("C) '

/\,\ — Silgnisation phase (possible)

Mixing Time (sec) —

Figura 3.5 — Tipico registo das variaveis do processo de misturagéo.

e Etapa 1: Inicio da mistura. Adicionam-se 0s polimeros e enchimentos ao
misturador.

e FEtapa 2: Inicio dos processos de incorporagdo, dispersdao e distribuicdo. O
aumento da energia resulta da descida do martelo pneumaético o que vai levar ao
aumento da forca exercida pelo motor na carga solida. A temperatura do composto
vai aumentar resultante das elevadas forcas de atrito e tensdes de cisalhamento
aplicadas sobre o composto. Nesta fase adicionam-se ainda enchedores e
auxiliares de processamento.

e Etapa 3: Inicio do processo de silanizacdo. Adicdo de 6leos que véo facilitar o
manuseamento do composto pela reducdo da sua viscosidade. A silanizacdo é
normalmente efetuada entre os 145 e 165°C.

e Etapa 4: Fim da fase de dispersdo e de silanizacdo. O final da fase de dispersao é

visivel pela diminuicdo da energia. Nesta etapa, designada por plateau, o objetivo
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€ manter o composto sujeito a forcas e temperaturas constantes de modo a garantir
a sua homogeneizacdo e silanizacéo.

e Etapa 5: Descarga do composto. O tempo de operacdo pode ir de cerca de 150 a
400 segundos.

Nos compostos de negro de fumo n&o existe a etapa 4, o que leva a ciclos de misturacao
consideravelmente mais curtos.

Ap0s o misturador segue-se a linha de mistura que completa o processo de misturacdo. A
linha de mistura é composta por um moinho, um banho de imerséo, ventoinhas e um

processo de corte e armazenamento conforme se apresenta na Figura 3.6.

e O moinho é composto por dois rolos que uniformizam, homogeneizam e
produzem “folhas” do composto;
e O banho de imersdo tem duas fungdes, para além de arrefecer contém um solvente

antiaderente que impede que, no armazenamento, 0s compostos adiram uns aos
outros;

e As ventoinhas arrefecem o composto com ar;

e O corte e armazenamento do composto.

Imersio

Composto
Misturado

A A M

e : " [ = =) ’
: " - &3 !I I -:‘_); 8y g. 3@@—[%1 Mﬂﬂ“k !— .l_- 1;
o life=s =

— - i
Extrusora/Moinho de Rolos Ventoinhas Armazenamento

=

Figura 3.6 — Linha de mistura.
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3.2. PROPRIEDADES DOS COMPOSTOS DE BORRACHA

As propriedades dos compostos de borracha podem agrupar-se em dois grupos: as
propriedades reoldgicas e as propriedades fisicas. Estas tém influéncia direta nas
propriedades dos pneus, como por exemplo: o desgaste, a aderéncia, a resisténcia ao

rolamento e até no consumo de combustivel do veiculo.
Propriedades reoldgicas:

e Viscosidade do composto;
e Comportamento viscoelastico dos compostos;

e Tempos de vulcanizacao e torques.
Propriedades fisicas:

e Densidade;
e Dureza;
e Elasticidade por repercussao;

e Tensdo, alongamento e mddulos de alongamento.

De acordo com as caracteristicas esperadas para cada composto é estabelecido um
intervalo de aceitacéo para cada propriedade. Este intervalo € determinado aplicando uma

tolerancia maxima e minima ao valor objetivo.

3.2.1. Propriedades reologicas

A reologia estuda as deformaces e escoamentos de diferentes matérias. A borracha é
considerada um material viscoelastico, o que significa que tem um comportamento
intermédio entre um solido elastico e um liquido viscoso, sendo ainda classificada como

um fluido ndo-newtoniano.

Viscosidade do composto

Na industria da borracha a viscosidade de mooney foi adotada como padrdo. O
viscosimetro de mooney determina a viscosidade do elastomero em funcao da resisténcia

ao cisalhamento. De acordo com a Figura 3.7 a camara cilindrica e o rotor, que gira a 2
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rpm, criam tensdes de corte entre elas e a borracha e € medida a resisténcia oferecida pelo
material. Existem dois rotores utilizados para o teste de viscosidade: o rotor grande (ML)
—usado para polimeros e compostos de baixa viscosidade e o rotor pequeno (MS) — usado

para polimeros e compostos de alta viscosidade. [16]

Um fluido viscoelastico geralmente ndo apresenta uma viscosidade constante em ensaios
viscosimétricos. De facto, na sua maioria, estes aparentam ter uma viscosidade
decrescente com 0 aumento da tensé@o de corte imposta — que aumenta ao longo do tempo

— como se pode observar na Figura 3.8.

Sistema de medida do torque

Figura 3.7 — Cavidade do viscosimetro de mooney. [17]

5 45 Viscosidade Mooney inicial
(]
= 40 4
]
E 36 -
W 30 A
B 25
E 20 4 Viscosidade Mooney final
§ 15
5 10

5 =

(i 1 2 3
1 minuto de Tempo, minutos

pré-aquecimento

Figura 3.8 — Curva tipica de um fluido viscoelastico num viscosimetro de mooney. [16]
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Apo6s um minuto de pré-aquecimento até & temperatura estipulada o rotor é posto em
movimento e obtém-se um valor méximo de viscosidade, a partir deste ponto, a
viscosidade decresce a uma velocidade que ira depender do tipo de composto em estudo.
Ao fim de trés minutos o ensaio termina e € lido o valor da viscosidade nesse instante.
[16]

Sendo a viscosidade avaliada no composto ndo vulcanizado, deve garantir-se que a
temperatura ndo é superior a estipulada para o ensaio da propriedade. Caso a temperatura
seja superior a estipulada para o ensaio, a amostra pode ser sujeita as condicGes de
vulcanizagdo e consequentemente passar do estado plastico para o estado elastico, se
assim for a viscosidade vai aumentar ao longo do tempo uma vez que héa formacéo de

ligacGes mais fortes (pontes de enxofre).

O valor da viscosidade de mooney, n, é representada, exemplificativamente, da seguinte

forma:
n =50 ML1+3(100°C) (3.1)

Onde 50 indica a viscosidade em unidades Mu, M indica mooney, L indica o tipo de rotor
usado, 1 indica o tempo de pré-aquecimento em minutos, 3 indica o tempo do ensaio em

minutos e 100°C a temperatura do ensaio. [16]

Comportamento viscoelastico dos compostos

A deformacéo dinamica € avaliada através do analisador de processamento de borracha,
RPA. Este equipamento permite realizar testes reoldgicos para determinar as
propriedades dindmicas de materiais de borracha ndo vulcanizada e vulcanizada quando
sujeitas a oscilacdo sinusoidal da tensdo de corte e assim caracterizar reologicamente 0s

compostos de borracha. [18]

Neste equipamento é possivel realizar testes de varrimento em frequéncia, amplitude,

temperatura ou tempo.

Inicialmente a amostra € sujeita a uma temperatura constante de 70°C. Seguidamente, é
sujeita a um torque de determinada frequéncia, que vai aumentando ao longo do tempo,

e uma baixa amplitude. A medida que é aplicada uma determinada forca na amostra é lida
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a reposta do material a essa forca. Apds esta etapa dos 70°C, aumenta-se a temperatura
até 170°C, e mantém-se esta temperatura até que a amostra vulcanize. Depois mantendo
a temperatura a 170°C o procedimento anterior repete-se. Este € um dos parametros mais
importantes na inddstria da borracha é a reposta do material a forca aplicada apds a

vulcanizacao.

O torque complexo é medido por um sensor acoplado a cavidade do RPA. Este sinal
complexo € dividido em G’, o médulo elastico e G’*, o mddulo viscoso, essenciais para a
caracterizagdo de compostos de borracha. Obtém-se ainda o valor de tan é que representa

a razdo entre 0 moédulo viscoso e o0 modulo elastico.

O modulo elastico relaciona-se diretamente com a dureza do composto e pode ser
apresentado de diferentes formas de acordo com a amplitude da forca aplicada a amostra.

O mddulo elastico do composto para uma amplitude de 1%, designa-se por G’ 1% e
representa a forca da rede, sendo esta conferida pelos enchedores. Basicamente traduz a
relacdo entre os varios enchedores e uma alteracdo neste valor, significa que pode ter
havido problema com a interacdo entre estes. G’ 100% ¢ o modulo elastico do composto
para uma amplitude de 100%. Como a amplitude é superior, a forca exercida entre as
cadeias é também superior, nessa fase ja se quebraram as ligacdes entre enchedores sendo
que estardo agora em causa as ligagdes entre as cadeias de polimero, avaliando-se assim

a interacdo borracha/borracha.

Na Figura 3.9 representa-se esquematicamente o que foi explicado anteriormente.

Efeito da interagio
Canga-Carga

o)

Mdédulo

Efeito da estrutara do carga
e ineracio borracha-canga

Efeito hidrodmEmico da carga

Efeito da rede de borracha pura

Deformagio

Figura 3.9 — M6dulo de RPA em fungdo da deformacdo aplicada & amostra.
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Tempos de vulcanizacio e torgues

A reometria é o estudo das propriedades reoldgicas de um material, que correspondem a
relacéo entre a deformacdo do material relativamente a forca ou torque que Ihe é aplicada.

A andlise reométrica permite averiguar a qualidade do composto, de forma a prever se
este estara dentro das caracteristicas finais quando vulcanizado e se podera ser processado
conforme planeado. [19] Nomeadamente, permite avaliar alteracdes na rigidez dos

compostos provocadas pela reacdo de vulcanizagéo.

No redémetro a amostra é colocada numa cavidade a temperatura de vulcanizacao
escolhida e é avaliada a resisténcia oferecida (torque) pelo composto de borracha a uma

oscilagéo de baixa amplitude em funcéo do tempo. [19]
A anélise reométrica pode ser dividida em trés fases: inducgéo, cura e pés-cura.

A curva da reometria permite obter o torque minimo e maximo do composto, assim como
0 tempo em que o torque se encontra a 10, 40 e 90% do seu valor maximo, ou seja 0s
valores de t10, t40 e t90, respetivamente tal como se representa na Figura 3.10. Estes

parametros séo de elevada importancia para o processo de vulcanizacao.

A0 v
inducica cura i pas-cura
! aumento
_f——’*'f_squi librio

—

FEVETSin

Torgque { dNm )

0 - _ 60
Tempo (min)

Figura 3.10 — Curva tipica de uma andlise reométrica. [19]

A etapa de inducdo corresponde a preparacdo do composto para a vulcanizacdo, nesta

fase ocorre a mudanca de temperatura. No inicio a temperatura é aambiente, com o passar
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do tempo a temperatura da borracha aumenta até chegar a temperatura do teste,

consequentemente a viscosidade diminui, até chegar ao torque minimo. [19]

No periodo de p6s cura podem observar-se trés evolugdes diferentes do torque em fungéo
do tempo. O torque pode: sofrer um aumento, estabilizar ou diminuir ao longo do tempo.
Se a amostra for mantida durante mais tempo do que o 6timo, que corresponde ao tempo
em que se regista o torque maximo, a uma temperatura superior a de vulcanizacdo as

ligagOes criadas podem sofrer reversdo.

3.2.2. Propriedades fisicas

As propriedades fisicas sdo caracteristicas dos materiais, sendo avaliadas pelo
comportamento dos materiais na presenca de determinados fenomenos fisicos, ou seja,
sem que haja alteragdo da estrutura quimica dos mesmos. Estas propriedades sé&o

avaliadas no material vulcanizado, por norma a 160 °C durante 20 minutos.

Massa volumica

A massa volumica é caracteristica de cada substancia e define-se como o quociente entre

a massa e o volume do corpo.

Elasticidade por repercussédo, Rebound

O teste de impacto avalia as propriedades dos materiais quando sujeitos a um impacto
num curto espaco de tempo e a altas velocidades, avalia, portanto, a resiliéncia e
resisténcia ao impacto do material. Para os polimeros € um ensaio de grande importancia
na determinacao do seu desempenho mecanico e, consequentemente, das suas aplicacoes.
[20]

Os testes de resisténcia ao impacto mais comuns sdo os testes pendulares. A amostra é
atingida por um pendulo de determinada massa, que é levantado a uma determinada
altura, ou seja, com uma determinada energia potencial, provocando deformacdo ou
fratura no material. A energia absorvida pelo material é calculada pela diferenca de altura

alcangada pelo péndulo antes e depois de atingir a amostra. O valor da elasticidade por
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repercussdo, denominada também por rebound, apresenta-se em percentagem e relaciona

a energia absorvida pelo material com a energia dissipada no choque. [20]

Um rebound muito alto representa um material que ndo absorve quase nenhuma energia,

dissipando-a.

Dureza

A dureza de um material traduz a resisténcia desse mesmo material a penetracdo ou a
deformacdo permanente da sua superficie. Existem diferentes ensaios de dureza tais
como: dureza de risco, dureza de choque ou ressalto e dureza de penetracédo. [21]

Na industria da borracha utiliza-se a dureza Shore, sendo esta uma dureza de choque ou
ressalto. O ensaio consiste em medir a altura de ressalto de um péndulo com um
penetrador na ponta, quando este se deixa cair de uma dada altura sobre a superficie plana
do provete a ensaiar. A altura medida € posteriormente convertida na dureza do material.
[20]

De acordo com o tipo de identador utilizado a dureza pode ser classificada como Shore
A guando o identador é redondo, e, Shore D quando o identador é mais pontiagudo, sendo

esta Ultima utilizada para compostos mais duros.

Tensdo, alongamento e mddulos de alongamento

Um material pode sofrer uma deformacdo unicamente elastica, unicamente plastica ou

ambas.

A deformacdo elastica € reversivel e desaparece quando a tensao é removida, voltando o
material ao seu estado inicial, esta deformacdo é praticamente proporcional a tensao
aplicada. A deformacéo plastica é provocada por tensbes que ultrapassam o limite de
elasticidade, sendo irreversivel uma vez que ocorre 0 deslocamento permanente dos

atomos e das moléculas. [22]

Por norma, 0s materiais combinam estes dois tipos de deformacdes, todavia no caso da

borracha vulcanizada, tal como ja foi dito anteriormente, esta tem um comportamento
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viscoelastico pelos que a sua curva de tensdo/deformacdo se aproxima mais do

comportamento elastico apesar deste poder ser linear ou ndo linear — Figura 3.11.

Neste ensaio submete-se um provete, em forma de anel, a uma forca de tragdo medindo-
se a resisténcia a tragdo do material. Durante 0 ensaio promove-se uma deformacao

progressiva no provete alterando este a sua forma, podendo até partir.

O valor de tensdo obtido € o correspondente a energia necessaria a rotura do provete
expressa em unidades de pressdo, MPa. O alongamento, dado em %, corresponde a

deformacéo suportada pela borracha desde o seu estado de repouso.

Desta forma pode ser determinada a energia necessaria, em MPa, para que o provete sofra
uma deformacéo a 100, 200 e 300% do alongamento na rotura, sendo estes valores

conhecidos como madulos de alongamento.

Elastico Viscoelastico

Linear

Tensdo

Viscoelastico
Ndo linear

0 Deformagio

Figura 3.11 — Curva tensdo em funcdo da deformacéo elastica e viscoelastica. [23]

3.3. VARIAVEIS QUE AFETAM O PROCESSO DE MISTURACAO

O processo de mistura ocorre em batch e é extremamente complexo uma vez que sdo
muitas as variaveis do processo que devem ser controladas com rigor de forma a reduzir
as variacdes das propriedades viscoelasticas dos compostos de borracha. Apesar de serem
inimeras as variaveis que afetam o processo de mistura, nesta sec¢do focar-se-do apenas

as variaveis que serdo estudadas ao longo do trabalho.
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O controlo das variéveis é realizado por um programa Mixing Management System, MMS,

onde 0s seguintes pardmetros sdo monitorizados:

e Fator de enchimento (%), volume do material a misturar/capacidade da
misturadora;

e Velocidade dos rotores (rpm);

e Pressdo do martelo (MPa), pressdo para empurrar todo o material para a
misturadora;

e Tempo total de mistura (s), tempo entre a carga das matérias primas e a descarga
dos compostos;

e Poténcia (kW), energia fornecida ao composto;

e Torque (Nm), resposta do composto a uma determinada forga;

e Temperatura do composto (°C).

Neste trabalho estudaram-se apenas algumas das variaveis que apresentam influéncia
sobre as propriedades dos compostos podendo ser elas matérias primas ou variaveis do

processo, sendo estas as apresentadas de seguida.

3.3.1. Variaveis afetas a matérias primas

No processo de mistura sdo alimentadas todas as matérias primas que constituem um

pneu, a excecao dos materiais de reforco, entre elas:

e Polimeros de borracha;

e Materiais de enchimento;

e Agentes de vulcanizacgdo;

e Materiais antienvelhecimento;

e Auxiliares de processamento.

Todas estas matérias primas podem sofrer variacbes devido as mais diversas fontes, no

entanto serdo estudadas apenas algumas delas.

As variacOes testadas foram escolhidas por serem aquelas que podem ocorrer mais
frequentemente no processo de mistura, pela facilidade na realizacéo dos testes e porque

serdo as que irdo refletir um maior impacto nas propriedades do composto.
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A primeira variavel testada foi aquela que influencia o processo logo a partida: a pesagem
das mateérias primas. O processo de pesagem deve ser controlado rigorosamente para que
se possam garantir condi¢fes de reprodutibilidade. Neste caso, entre todas as matérias
primas presentes na composi¢do do composto de borracha, escolheu-se o enxofre dado o
seu papel crucial no desempenho das propriedades do composto, nomeadamente na
reacdo de vulcanizacdo. Serd estudada a influéncia da pesagem de enxofre no desempenho
dos compostos finais, uma vez que, a pesagem irregular destas matérias primas pode

introduzir variagdes significativas nas propriedades dos compostos de borracha.

A segunda variavel estudada foi a influéncia das propriedades das borrachas e das resinas
nos compostos de borracha. De forma a tentar compreender qual as influéncias destas
propriedades utilizaram-se os certificados de analise do fornecedor e os resultados do
laboratério da Continental, para avaliar quais as caracteristicas dos polimeros e resinas
que apresentam maior peso no desempenho dos compostos finais. Dando-se especial
atencdo ao ponto de amolecimento, nas resinas, e a viscosidade de mooney, nas borrachas

sintéticas.

O ensaio que determina o ponto de amolecimento consiste basicamente em colocar a
amostra de resina num anel de latdo, sendo esse anel mantido num banho a uma
temperatura controlada, sobre este é ainda colocada uma esfera de aco, tal como se ilustra
na Figura 3.12. Todo este conjunto é aquecido a uma velocidade constante, 0 aumento da
temperatura ira fazer com que a amostra amoleca dentro do anel e ceda ao peso da esfera
que ira acabar por cair. E lida a temperatura no instante em que a resina cede ao peso da

esfera sendo esta conhecida como o ponto de amolecimento.

O ponto de amolecimento € principalmente utilizado na caracterizacdo de resinas e ira

influenciar o processamento do material.

Figura 3.12 — Equipamento para determinagdo do ponto de amolecimento.
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A viscosidade dos polimeros sintéticos é determinada em funcdo da resisténcia a
deformacéo oferecida pelo polimero de borracha conforme se apresentou no Capitulo 3.2.

3.3.2. Variaveis afetas ao processo

As principais varidveis afetas ao processo de mistura foram apresentadas no inicio do

subcapitulo 3.3, contudo sera dado enfase apenas a algumas delas, como € o caso:

e CondicGes de tempo e temperatura do plateau da reacéo de silanizacao;

e Numero de revolugdes no dry e wet mixing.

Estas foram as varidveis afetas ao processo escolhidas dada a sua facil implementac&o no
ambiente fabril.

Na Figura 3.5, anteriormente referida, o passo 4 diz respeito ao plateau, onde ocorre a
reacao de silanizacdo. Esta reagcdo promove a ligacéo entre a silica e o polimero através
do silano. Assim sendo, € responsavel pelas ligagcdes entre a silica e o polimero e apos a
vulcanizacdo entre o polimero e o enxofre, ou seja, reflete-se diretamente nas

propriedades fisicas e mecanicas do composto.

As condicdes do plateau (temperatura e/ou tempo) sdo essenciais nos compostos de silica
uma vez que, devem ser exatas para que as condi¢cdes otimas sejam alcancadas. Se as
condicdes forem inferiores as o6timas o rendimento da reacdo vai ser baixo se forem

superiores as ligacGes podem comecar a quebrar.

Avaliar-se-4 a influéncia da velocidade de rotacdo dos rotores e 0 nimero de revolucdes
no dry e wet mixing. Na etapa de dry mixing apenas se misturam componentes “secos”
como os polimeros e cargas, na etapa de wet mixing misturam-se 0s componentes
“humidos” como as resinas, 6leos, etc. A velocidade dos rotores apresenta uma grande
influéncia no que toca a energia fornecida ao composto, a temperatura que este atinge no
processo de mistura e ao tempo de duracdo do dry mixing. [15] Se o processo de mistura
ndo for o mais adequado pode correr-se o0 risco de gque 0s constituintes do composto

fiqguem mal dispersos apresentado aglomerados visiveis.
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CAPITULO 4. OTIMIZACAO DO PROCESSO DE MISTURA

No presente capitulo sdo apresentados os resultados obtidos neste projeto de forma a
entender qual a influéncia das principais varidveis associadas as matérias primas
utilizadas, e ao processo de mistura nas propriedades viscoelasticas dos compostos de
borracha.

Para cada uma das fases de producdo do composto € gerada uma receita, receita essa que

corresponde a uma carga de material, e onde se indica:

e Quais as matérias primas e respetivas quantidades a utilizar, atribuindo-lhes uma
tolerancia de pesagem.

e As condi¢des operatorias do misturador, tendo em conta todas as variaveis
anteriormente descritas.

e As matérias primas que devem ser alimentadas, assim como as condigdes
operatorias em cada etapa, sendo que o nimero de etapas pode variar de composto

para composto.

De forma a otimizar o processo de mistura estudou-se a influéncia de diferentes variaveis

afetas a matérias primas e ao processo.
Variaveis afetas a matérias primas:

e Tolerancia de pesagem de enxofre;

e Propriedades viscoelasticas de resinas e borrachas sintéticas.
Variaveis afetas ao processo:

e Tempo e temperatura da reacéo de silanizacao;

e NUmero de rpm e revolugdes no dry e wet mixing.

Para cada uma das variaveis em estudo realizaram-se diferentes ensaios de acordo com o
plano de experiéncias disponivel para cada composto. Para cada ensaio realizaram-se
quatro cargas retirando duas amostras por carga, um total de oito amostras por ensaio, e
avaliaram-se as suas propriedades viscoelasticas no laboratério da Continental Mabor por
técnicos especializados. De seguida relacionaram-se as propriedades viscoelasticas dos
compostos produzidos pelos diferentes ensaios e avaliou-se a sua variacdo no intervalo

de aceitacdo de cada propriedade. O comportamento das propriedades é considerado
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impactante quando a variagdo no seu intervalo de aceitacdo € superior a 5%. Esta variagdo
é calculada através da diferenca entre os valores medios dos ensaios para cada
propriedade e dividindo esse valor pela gama de aceitagéo.

4.1. INFLUENCIA DAS TOLERANCIAS DE PESAGEM DE ENXOFRE

O enxofre é o quimico utilizado com agente da reacdo de vulcanizacdo, desta forma tera
influéncia direta no desempenho dos compostos finais vulcanizados. Assim sendo,
espera-se que uma ligeira alteracdo na pesagem do enxofre introduza variaces nas
propriedades do composto, nomeadamente naquelas mais relevantes para o processo de

vulcanizacdo, tal como torques e tempos, e também nas propriedades fisicas.

Para estudar a influéncia da pesagem do enxofre foi escolhido um composto de tela téxtil
por ser um composto estavel, por isso menos influenciado por outras variaveis, e

representativo da producéo dado que é produzido em grande volume.

Testou-se a influéncia da quantidade de enxofre na producéo do composto final. Para isso,
tendo como base a receita implementada em producdo, realizaram-se dois ensaios. Na
Tabela 4.1 apresentam-se 0s ensaios realizados: o ensaio A onde a pesagem do enxofre
foi levada ao minimo da toler&ncia e o ensaio B onde o enxofre foi levado ao maximo da

tolerancia.

Tabela 4.1 — Ensaios realizados para o estudo da influéncia do enxofre no composto de

tela téxtil.

Matéria prima | Peso (kg) | Tolerancia (= kg) | Ensaio A (kg) | Ensaio B (kg)

Enxofre 1 1,62 0,05 1,57 1,67

Enxofre 2 2,28 0,05 2,23 2,33

A pesagem do enxofre e restantes quimicos foi acompanhada por forma a garantir que a

massa de enxofre adicionada era a pretendida em cada ensaio. Fazem parte da receita dois
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tipos de enxofres distintos pelo que ambos foram levados simultaneamente ao limite da

tolerancia.

O enxofre surge apenas na fase final pelo que o master utilizado foi o de producéo normal.

Ao longo dos dois ensaios foram alimentadas as mesmas duas folhas de composto master

em simultaneo para reduzir eventuais variagfes associadas ao passo anterior.

Os resultados obtidos apresentam-se no Anexo A.

A Tabela 4.2 apresenta as gamas de aceitacdo de cada propriedade e respetivas diferencas

entre 0 ensaio A e B.

Tabela 4.2 — Gamas de aceitacdo e respetivas variagdes entre 0 ensaio A e B para as

propriedades do composto de tela téxtil.

Propriedade Gama de aceitacao | Variacao
Densidade (g/cm®) 0,020 0,002
Viscosidade de mooney (Mu) 8,00 0,45

t 10 (min) 1,000 0,119

£ 90 (min) 4,200 0,109
Tensdo (MPa) 4,00 0,23
Alongamento (%) 80 20
Maodulo de alongamento a 300% (MPa) | 3,60 0,37
Dureza (Shore A) 6,0 0,9

Na Figura 4.1 apresenta-se uma representacdo grafica onde é possivel avaliar a variacdo
de cada propriedade na respetiva gama de aceitacdo. Pode concluir-se que todas as

propriedades, a exce¢do do t 90, introduzem variacBes consideraveis nas propriedades

viscoelasticas do composto de tela téxtil.
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O alongamento é a propriedade com maior variagdo na gama de aceitacao, 24,8%. Entre
0 ensaio A e 0 ensaio B regista-se uma diferenca média de 20% o que se torna bastante
significativo num intervalo possivel de 80%. Traduzindo-se desta forma o impacto da

pesagem do enxofre no alongamento do composto.
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Figura 4.1 — Variacdo na gama de aceitacdo das diferentes propriedades viscoelasticas
para os ensaios realizados, no composto de tela téxtil no estudo da influéncia das

tolerancias de pesagem de enxofre.

O enxofre enquanto agente de vulcanizacdo influencia grande parte das propriedades
viscoelasticas. A dureza é a propriedade que, seguido do alongamento, apresenta a maior
variacdo, uma vez que a maior quantidade de enxofre ird potenciar a criacdo de mais
pontes entre as cadeias de polimero aumentando assim a resisténcia do composto a
penetracdo ou a deformacdo permanente da sua superficie. Um composto com maior
dureza torna-se mais fragil, justificando assim o menor alongamento no ensaio B em

relacdo ao ensaio A e a respetiva percentagem de variacgao.

Tal como esperado o parametro t 10, tempo a que se atinge 10% do torque maximo, sofre
uma grande variacdo. A variacao entre o ensaio A e B é de 7 segundos, valor que huma

gama de 1 minuto se torna consideravel, e resulta de uma diminuicdo do tempo necessario
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para atingir 10% do torque méximo no ensaio B em relacdo ao ensaio A, dado que com
maior quantidade de enxofre a reagdo de vulcanizacdo se torna mais acelerada.
Relativamente as outras propriedades as conclus@es sdo idénticas as obtidas para os casos

apresentados.

Concluindo, para as propriedades com maior influéncia, uma aproximacdo da pesagem
do enxofre aos extremos da tolerancia pode introduzir variacdes até 24,8 %, no caso do

alongamento, o que se revela bastante impactante.

De forma a otimizar o comportamento deste composto, reduzindo as variagdes, prop0e-
se que a gama de tolerdncia na pesagem seja mais apertada. Assumindo que a
percentagem de variacdo varia linearmente com a gama de tolerancia da pesagem, a
reducdo para um quinto desta gama podera ser a solucdo para a reducdo das variacoes
sentidas para valores inferiores a 5%. No entanto, uma gama de tolerancia t&o reduzida
podera introduzir dificuldades na pesagem, diminuindo a produtividade. A
implementacao de limites de acdo, mais apertados do que a gama de pesagem, podera ser
uma solucdo para que as pesagens apresentem uma maior reprodutibilidade e

consisténcia, diminuindo a ocorréncia de variacoes.

4.2. INFLUENCIA DAS PROPRIEDADES VISCOELASTICAS DE RESINAS E
BORRACHAS SINTETICAS

Este teste realiza-se com o objetivo de tentar compreender a influéncia das propriedades

viscoelasticas das resinas e borrachas sintéticas nos compostos produzidos.

O ponto de amolecimento é a principal propriedade das resinas considerada pela
Continental para avaliar o desempenho desta matéria prima. Para as borrachas poderédo
ser consideradas varias propriedades, todavia, para este estudo optou-se pela viscosidade

de mooney por se esperar um maior impacto no composto final.

Para o efeito, analisaram-se todas as matérias primas, entre resinas e borrachas sintéticas,
atualmente utilizadas na fabrica e para cada uma delas avaliou-se, pelo certificado de
analise do fornecedor, quais as que apresentavam maior variacdao entre lotes para as
propriedades em questdo. Dessa forma selecionaram-se duas resinas, R1 e R2, duas

borrachas, B1 e B2, e consequentemente compostos em que estas eram utilizadas.
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Finalmente, considerando o certificado de analise, CoA, das diferentes matérias primas
selecionadas escolheram-se dois lotes com comportamentos bastante distintos para estas

propriedades, realizaram-se dois ensaios e avaliou-se a variagéo entre eles.

421, Resinas

Na préatica o ponto de amolecimento corresponde a temperatura no instante em que a
resina cede ao peso da esfera colocada no suporte utilizado no ensaio de determinagéo

desta propriedade — ver seccéo 3.1.2.

Para testar R1 utilizou-se o composto de piso de base e para testar R2 utilizou-se o
composto de piso de silica I. A pesagem dos sacos dos quimicos foi acompanhada de
forma a garantir que eram utilizados os lotes de resinas com as propriedades pretendidas.
De seguida, realizou-se a producdo do composto, no entanto, garantiu-se que 0S sacos

correspondentes aos diferentes ensaios eram alimentados corretamente.

Apesar dos compostos produzidos apresentarem mais do que um passo de misturacao, as
propriedades viscoelasticas sdo avaliadas apenas no composto final, por ser aquele em

que se espera um maior impacto.

R1: Composto de piso de base

Para avaliar a influéncia do ponto de amolecimento de R1 no composto de piso de base
selecionaram-se dois lotes com diferentes pontos de amolecimento, conforme se
apresenta na Tabela 4.3. Tal como se verifica, segundo o CoA, a diferenca entre os dois

lotes é de 3 °C o que justifica a sua selecéo.
Os resultados obtidos apresentam-se no Anexo B.

Na Tabela 4.4 apresenta-se a variacao, resultante da diferenca entre o ensaio A e B, e a

gama de aceitacdo para as diversas propriedades.

Na Figura 4.2 apresenta-se uma representacdo grafica onde se pode avaliar a variacdo de

cada propriedade na respetiva gama de aceitacéo.
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Tabela 4.3 — Ensaios realizados no estudo da influéncia do ponto de amolecimento de R1

no composto de piso de base.

Ensaio | Comportamento do lote | Ponto de amolecimento (°C)

A Lote minimo 138,7

B Lote maximo 141,7

Tabela 4.4 — Gamas de aceitacdo e respetivas variagdes entre 0 ensaio A e B para as

propriedades do composto de piso de base.

Propriedade Gama de aceitacdo | Variacao
Densidade (g/cm®) 0,020 0,000
Viscosidade (Mu) 8,00 0,10
t10 (min) 1,000 0,030
t90 (min) 3,000 0,053
Tensdo (MPa) 2,40 0,63
Alongamento (%) 40 9
Maodulo de alongamento a 300% (MPa) | 3,60 0,09
Dureza (Shore A) 6,0 0,5
Rebound (%) 6,0 0,9

G' 1% (kPa) 732,000 169,074
G' 100% (kPa) 264,000 60,860
tand 10% 0,036 0,006
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Figura 4.2 — Variagdo na gama de aceitagdo das diferentes propriedades viscoelasticas
para 0s ensaios realizados no composto de piso de base, no estudo da influéncia do ponto

de amolecimento de R1.

Para a tensdo a qual corresponde uma percentagem de 26,3 a variacéo corresponde a 0,63
MPa numa gama de aceitacao de 2,40 MPa, justificando assim a percentagem de variacao.
Relativamente as outras propriedades as conclusfes sdo idénticas as obtidas para o caso

da tensdo.

Analisando a Figura 4.2 pode-se verificar que o grupo das propriedades fisicas a par das
propriedades de RPA sdo aquelas que apresentam maior impacto. N&o era esperada uma
variacdo acentuada nas propriedades avaliadas, uma vez que a resina nao atua diretamente
sobre estas, mas sim sobre a capacidade de adesdo do composto, caracteristica que nao é

avaliada nesta fase do processo.

A especificacdo de R1 apresenta-se no Anexo C. Este material consiste numa resina

fenolica cujo monomero de repeticdo esta representado na Figura 4.3.

A presenca do anel benzénico ao longo da cadeia de polimero confere uma grande rigidez
a molécula, e justifica assim o seu elevado ponto de amolecimento. Esta propriedade pode

estar relacionada, entre outros fatores, com o tamanho das cadeias.

Inés Alonso | outubro de 2020



Instituto Superior de Engenharia do Porto
Reducdo de variagGes nas propriedades viscoelasticas de compostos de borracha

CHs

CH;— C — CHs

- CHy —

OH

Figura 4.3 — Mondmero de repeticdo da cadeia de R1.

Na Figura 4.4 estdo representados, para os ensaios A e B, os valores médios da
propriedade G’1% do composto de piso de base, onde se pode verificar uma diferencga

significativa entre os dois ensaios.
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Figura 4.4 — Influéncia do ponto de amolecimento de R1 no G’ 1% do composto de piso

de base — valores médios por ensaio.

O modulo elastico do composto produzido com a resina com menor ponto de
amolecimento é inferior ao do produzido com a resina com maior ponto de amolecimento.
Se o0 ponto de amolecimento € inferior entdo possivelmente a cadeia de polimero podera
ser mais curta apresentando um menor namero de grupos benzénicos o que lhe confere

menos rigidez. Assim sendo, a resposta do composto produzido com o lote minimo sera
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de menor intensidade do que aquele que foi produzido com o lote maximo, uma vez que
quanto maior o tamanho das cadeias mais energia € necessaria para a quebra de todas as

ligacdes.

As restantes propriedades de RPA, G’100% e tand 10%, onde se sentiu um maior impacto
comportam-se de forma semelhante ao G’1% tal como se pode verificar pelo Anexo B.
O impacto foi sentido de igual forma na amplitude de 1% como de 100% pelo que se pode
afirmar que o polimero da resina apresenta impacto tanto na rede de enchedores como na
de borracha. Caso se verifiquem variagdes no valor de G’ as mesmas podem ser reduzidas
alterando o lote de resina a utilizar, sabendo que quanto maior o ponto de amolecimento

maior o valor do médulo eléstico.

Desta forma pode justificar-se 0 maior impacto nas propriedades do RPA em relagdo as

propriedades fisicas.

A resina é a matéria prima que confere adesividade ao composto. Dependendo do
componente do piso a que o composto se destina a adesividade podera ter um papel mais
ou menos relevante. No caso do composto de piso de base, tal como o0 nome indica, é
utilizado como base do piso sendo necessario garantir uma boa adesividade para que o

piso adira corretamente aos restantes componentes do pneu.

Para avaliar a adesividade do composto € necessario gque este sofra extrusdo uma vez que
este processo apresenta caracteristicas que terdo um impacto direto na adesividade,
nomeadamente a temperatura atingida e o tempo de residéncia no interior da extrusora.
Estes fatores conjugados com as curvas de aquecimento e arrefecimento que se fazem
sentir no composto serdo promotores da adesividade. Por este motivo justifica-se a

extrusdo antes da realizacdo dos testes da adesividade.

A extrusdo faz parte da etapa de preparacao, que segue a etapa de mistura, e consiste em
fazer passar o composto, de uma forma forcada, por uma fieira adquirindo a sua forma.
Durante o processo de extrusdo a temperatura do material aumenta, sendo arrefecido a
saida da extrusora, no final é cortado e armazenado antes de seguir para a construgdo. E
nesta etapa que sdo produzidos os pisos dos pneus. Na Figura 4.5 representa-se uma

extrusora.
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Figura 4.5 — Extrusora. [24]

Um piso é constituido por trés compostos que sao alimentados em diferentes proporcoes:

e Composto de capa, zona do piso que entre em contacto com o solo;

e Composto de base, zona do piso que vai aderir aos restantes constituintes do pneu
na etapa de construcéo;

e Composto Wing tip, composto lateral que é responsavel por unir o piso a parede

do pneu.

Os trés compostos devem ter uma composic¢do quimica semelhante para garantir a sua
juncéo.

Cada um dos componentes € adicionado a diferentes alimentadores que
consequentemente sdo extrudidos por diferentes parafusos. Os trés parafusos coincidem
na cabeca de extrusdo onde se define a posicdo dos diferentes compostos, por fim os trés
compostos passam pela fieira adquirindo a forma do piso. Existem diferentes tamanhos
de fieiras e estas irdo definir a dimensdo do piso. Para a mesma conjugacdo de trés
componentes podem existir pisos de diferentes dimensbes de acordo com o artigo a

aplicar.

A adesividade traduz a capacidade de adesdo de um determinado material. Esta
propriedade é medida com um equipamento destinado ao efeito. Consiste em fazer cair
um péndulo sobre a amostra e medir, com o auxilio de um dinamémetro, a forca
necessaria para separar a superficie do péndulo da amostra de borracha. A descricdo do

equipamento utilizado para medir a adesividade apresenta-se na Figura 4.6. Para avaliar
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a adesividade sdo preparadas amostras circulares onde se avalia a adesividade seis vezes

em seis sitios diferentes.

Contacttime
controller

€—— Sample holder

/
antactpressure
regulator

Figura 4.6 — Descricao do medidor de adesividade da Continental Mabor. [25]

No caso do estudo da adesividade do composto de piso de base, para cada um dos ensaios
retiraram-se duas amostras de artigos diferentes. Isto porque uma das fontes de erro dos
ensaios da adesividade pode ser a espessura da amostra, dai ser mais correto fazer o teste
a dois produtos com diferentes espessuras para atenuar este efeito. A cada uma das
amostras mediu-se a adesividade ao longo do tempo, ou seja, no momento 0, ao final do

primeiro dia, ao final do segundo dia, e assim sucessivamente até ao final do quarto dia.

No Anexo B na Tabela B.2 apresentam-se 0s valores numéricos da adesividade, expressa

em Newton.

Na Figura 4.7 apresenta-se 0 comportamento da adesividade do composto de piso de base
ao longo do tempo para os ensaios A e B e respetivas medidas. Pode concluir-se que a o
ponto de amolecimento da resina utilizada pode introduzir variagdes no comportamento
da adesividade do composto uma vez que, atentando ao dia 4, a diferenca entre o valor
méaximo e minimo é igual a 12,3 N. Contudo, ndo se verifica uma relacdo linear entre o

comportamento do ponto de amolecimento e a adesividade do composto.
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Figura 4.7 — Comportamento da adesividade do composto de piso de base ao longo do
tempo.

R2: Composto de piso de silica |

Para avaliar a influéncia do ponto de amolecimento de R2 no composto de piso de silica
| selecionaram-se dois lotes com diferentes pontos de amolecimento, conforme esta
representado na Tabela 4.5.

Da mesma forma que em R1 a diferenca entre os dois lotes é de 3 °C o que justifica a sua

selecao.

Tabela 4.5 — Ensaios realizados no estudo da influéncia do ponto de amolecimento de R2

no composto de piso de silica I.

Ensaio | Comportamento do lote | Ponto de amolecimento (°C)

A Lote minimo 89,0

B Lote maximo 92,0

Os resultados obtidos apresentam-se no Anexo D.
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Na Tabela 4.6 presenta-se a variagéo, resultante da diferenca entre o ensaio A e B, e as

gamas de aceitacdo para as diversas propriedades.

Tabela 4.6 — Gamas de aceitacdo e respetivas variagdes entre 0 ensaio A e B para as

propriedades do composto de piso de silica I.

Propriedade Gama de aceitacao | Variacao
Densidade (g/cm®) 0,020 0,000
Viscosidade (Mu) 10,00 0,90
t10 (min) 1,000 0,002
t90 (min) 3,000 0,041
Tensdo (MPa) 2,40 0,06
Alongamento (%) 60 2
Maodulo de alongamento a 300% (MPa) | 4,80 0,10
Dureza (Shore A) 6,0 0,5
Rebound (%) 6,0 0,1

G' 1% (kPa) 389,000 101,659
G' 100% (kPa) 173,000 4,322
tand 10% 0,036 0,008

Na Figura 4.8 apresenta-se uma representacdo grafica onde € possivel avaliar a variacdo
de cada propriedade na respetiva gama de aceitacdo. Verifica-se que o grupo das
propriedades de RPA sdo aquelas que apresentam maior impacto, tal como se verificou
no estudo de R1. A viscosidade de mooney e a dureza apresentam impacto, contudo esse

impacto ndo é tao relevante como o G’1% ¢ o tand 10%. Uma vez que a resina ndo atua
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diretamente sobre as propriedades fisicas, ndo seria de esperar uma variacdo acentuada
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Figura 4.8 — Variacdo na gama de aceitacdo das diferentes propriedades viscoelasticas
para 0s ensaios realizados no composto de piso de silica I, no estudo da influéncia do

ponto de amolecimento de R2.

Para o G’ 1%, a qual corresponde uma percentagem de 26,1 a variagdo corresponde a
101,659 kPa numa gama de aceitacdo de 389,000 kPa, justificando assim a percentagem
de variacdo. Relativamente as outras propriedades as conclusdes sdo idénticas. Desta
forma, pode-se concluir que, uma variagdo no ponto de amolecimento da resina nao

reflete um impacto consideravel sobre as propriedades do composto.

A especificacdo da resina R2 encontra-se no Anexo C. Este material trata-se de uma resina

de hidrocarbonetos cujo monodmero de repeticdo esta representado na Figura 4.9.

A presenca do anel benzénico enquanto ramificacdo ao longo da cadeia de polimero torna
0 composto mais amorfo, propiciando a desorganizacdo molecular e assim sera espectavel

que, em comparacao com R1, o ponto de amolecimento desta resina seja inferior.

Analisando a influéncia da propriedade G’1%, que revelou maior impacto, pode-se

verificar um comportamento idéntico ao registado para R1 (Figura 4.10).
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Figura 4.9 — Mondmero de repeticdo da cadeia de R2. [26]
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Figura 4.10 — Influéncia do ponto de amolecimento de R2 no G’ 1% do composto de piso

de silica I — valores médios por ensaio.

No caso do composto de piso de silica | o ponto de amolecimento da resina R2 mostrou
ter mais impacto no G’1% do que no G’100%. Dada a desorganizagdo da cadeia de
polimero pela presenca de anéis benzénicos nas suas ramificacdes, uma pequena
amplitude no rotor foi suficiente para quebrar as ligacdes do polimero da resina, pelo que

na amplitude de 100% ja nédo se registou uma diferenca tdo acentuada.
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4.2.2. Borrachas sintéticas

Para as borrachas considerou-se a viscosidade de mooney, por ser a propriedade que tera
um maior impacto no composto final e é também aquela que regista mais variacdes entre

lotes.

Para testar B1 utilizou-se o composto de camada estanque e para testar B2 utilizou-se o
composto de piso de silica Il. A producdo dos compostos de borracha realizou-se de
acordo com o normal garantindo que os blocos de borracha eram alimentados ao

misturador, consoante 0s ensaios a realizar e de acordo com os lotes selecionados.

O composto de camada estanque trata-se de um composto OSM, pelo que as amostras
foram retiradas no final da producdo. Para o composto de piso de silica Il avaliou-se o

comportamento do composto master para alem do final.

B1: Composto de camada estanque

Para avaliar a influéncia de viscosidade de Bl no composto de camada estanque
selecionaram-se dois lotes com diferentes propriedades (Tabela 4.7). Para além da
viscosidade apresenta-se os valores de t50 e t90 dos lotes de borracha utilizados, uma vez
que se regista uma diferenca relevante entre eles. Dessa forma, apesar do foco deste
estudo ser a viscosidade, podera registar-se a influéncia por parte de outras variaveis no

comportamento reomeétrico do composto.

Tabela 4.7 — Ensaios realizados no estudo da influéncia da viscosidade de mooney de B1

no composto de camada estanque.

_ | Comportamento | Viscosidade de mooney (Mu) | 50 t 90
Ensaio . .
do lote UML 1+8 (125 °C) (min) (min)
A Lote minimo 37 2,60 8,70
B Lote maximo 40 3,80 10,70
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O composto de camada estanque trata-se de um composto OSM, assim sendo, espera-se
que o impacto de todas as variagdes impostas seja diretamente avaliado sem a necessidade
da produgdo de um composto intermédio reduzindo assim possiveis interferéncias de

fatores externos ao processo.
Os resultados obtidos na realizacéo deste teste apresentam-se no Anexo E.

Na Tabela 4.8 apresenta-se a variacao, resultante da diferenca entre o ensaio Ae B, e a
gama de aceitacdo para as diversas propriedades e na Figura 4.11 essa informacéao é
complementada através da uma representacdo grafica onde se pode avaliar a variacdo de

cada propriedade na respetiva gama de aceitagéo.

Tabela 4.8 — Gamas de aceitacdo e respetivas variacdes entre 0 ensaio A e B para as

propriedades do composto de camada estanque.

Propriedade Gama de Variacao | Variagdo
Densidade (g/cm®) 0,020 0,000
Viscosidade (Mu) 8,00 0,10
t10 (min) 1,000 0,179
t40 (min) 1,600 0,129
Tensdo (MPa) 1,80 0,02
Alongamento (%) 60 19
Maodulo de alongamento a 300% (MPa) | 2,40 0,05
Dureza (Shore A) 6,0 0,3
Rebound (%) 6,0 0,8

G' 1% (kPa) 222,000 14,993
G' 100% (kPa) 66,000 8,184
tand 10% 0,040 0,005
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Figura 4.11 — Variacdo na gama de aceitacdo das diferentes propriedades viscoelasticas
para 0s ensaios realizados no composto de camada estanque, no estudo da influéncia da
viscosidade de B1.

Tendo em conta a diferenca dos valores da viscosidade entre lotes dos ensaios, seria de
esperar uma maior variacdo na gama de aceitacdo para a viscosidade do composto, no
entanto o mesmo néo se verifica. Verificou-se que a propriedade com maior impacto é o
alongamento. O impacto é ainda sentido em propriedades como o t10, t40, o rebound, o
modulo de elasticidade a 1% e 100% e o tand 10%. Podendo assumir-se que a utilizagéo
de lotes de borracha com propriedades viscoelasticas distintas introduz variacdes nas

propriedades do composto de borracha produzido.

O alongamento do composto é a propriedade em que se nota mais impacto. Para o
alongamento, a qual corresponde uma percentagem de 31,0 a variagdo corresponde a 19%
0s numa gama de aceitacdo de 60%, justificando assim a percentagem de variacao.

Relativamente as restantes propriedades conclusdes idénticas podem ser retiradas.

A especificacdo de B1 apresenta-se no Anexo C. Este material trata-se de uma borracha

sintética de clorobutil cujo monémero de repeticdo se encontra apresentada na Figura
4.12.
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Figura 4.12 — Mondmero de repeticdo da cadeia de B1. [27]

A presenga do cloro poderd contribuir para um aumento da rigidez do polimero e
consequente diminuicdo da sua viscosidade. A distribuicdo aleatoria dos grupos
funcionais poderd justificar a diferenca entre as viscosidades dos dois lotes. O lote com

maior viscosidade apresenta menor quantidade do grupo com a presenca de cloro.

B2: Composto de piso de silica Il

Para avaliar a influéncia da viscosidade de B2 no composto de piso de silica Il realizaram-

se dois ensaios, conforme se apresenta na Tabela 4.9.

Retirou-se uma amostra de cada um dos lotes de borracha utilizados de forma a avaliar a
viscosidade no laboratdrio da continental e assim confirmar os resultados. Para além da
viscosidade € visivel no CoA de B2 que outras propriedades registam valores bastante
distintos para os lotes em estudo, nomeadamente o alongamento. Apesar do foco deste
estudo ser a viscosidade a influéncia por parte de outras variaveis € clara esperando-se

um impacto direto no comportamento do composto.

Tabela 4.9 — Ensaios realizados no estudo da influéncia da viscosidade de mooney de B2

no composto de piso de silica Il.

Viscosidade de mooney (Mu)
. Comportamento
Ensaio P UML 1+4 (100 °C) Alongamento (%)
do lote
Fornecedor Laboratério
A Lote minimo 62 70 325
B Lote maximo 66 79,4 312
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Apo0s a analise da viscosidade por parte do laboratério o lote minimo confirma o seu
comportamento, assim como o lote maximo, tal como se verifica pela Tabela 4.9. No
entanto, a diferenca entre estes é de 9,4 Mu, 0 que sustenta mais uma vez a escolha dos
lotes em questdo. Desta forma espera-se que a variacao entre os dois ensaios seja maior
do que o esperado. Este aumento da viscosidade prende-se a antiguidade do polimero,
com o passar do tempo a viscosidade tem tendéncia a aumentar. Verificando os registos
do armazém conclui-se que o lote méximo é mais antigo que o lote minimo, justificando

assim o0 aumento mais acentuado verificado.
Os resultados obtidos na realizacéo deste teste apresentam-se no Anexo F.

Na Figura 4.13 apresenta-se a influencia da viscosidade de B2 na viscosidade de mooney
do master. Tal como seria de esperar, dado que a borracha sintética € a principal matéria
prima presente no composto master, a viscosidade do ensaio A, lote minimo, é inferior
ao do ensaio B, sendo clara a influéncia da viscosidade de B2 no composto. Todavia, 0
foco do estudo da influéncia das propriedades viscoelasticas das borrachas ndo é o
composto master, mas o composto final, pelo que o ultimo sera abordado com maior

énfase.

Viscosidade de Mooney (Mu)

Ensaio A - Lote minimo Ensaio B - Lote méaximo

Figura 4.13 — Influéncia da viscosidade de B2 na viscosidade de mooney do master do

composto de piso de silica Il — valores médios por ensaio.

Na Tabela 4.10 apresenta-se a variacao, resultante da diferenca entre o ensaio Ae B, e a

gama de aceitacdo para as diversas propriedades.
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Tabela 4.10 — Gamas de aceitagdo e respetivas variagdes entre o ensaio A e B para as
propriedades do composto de silica Il.

Propriedade Gama de Variacgao | Variagdo
Densidade (g/cm®) 0,020 0,0004
Viscosidade (Mu) 10,00 0,37
Tenséo (MPa) 2,40 0,19
Alongamento (%) 60 17
Maodulo de alongamento a 300% (MPa) | 3,60 0,35
Dureza (Shore A) 6,0 0,5
Rebound (%) 6,0 0,7

G' 1% (kPa) 265,000 61,331
G' 100% (kPa) 154,000 2,756
tand 10% 0,040 0,010

Na Figura 4.14 apresenta-se uma representacdo grafica onde se pode avaliar a variacao

de cada propriedade na respetiva gama de aceitacdo para o composto final.

Tendo em conta a diferenca da viscosidade entre lotes dos ensaios seria de esperar uma
maior variacdo na gama de aceitacdo para a viscosidade do composto, porém o mesmo
nao se verifica. Sendo a propriedade mais impactante o tand 10%. O impacto é ainda
sentido em propriedades como a tensdo, o alongamento, 0 mddulo de alongamento a
300%, a dureza, o rebound e 0 médulo de elasticidade a 1%. O impacto sentido no
alongamento do composto pode estar relacionado com a diferenca do alongamento
reportado no CoA dos lotes de borracha. Podendo assumir-se que a utilizacao de lotes de
borracha com propriedades viscoelasticas distintas introduz variaces nas propriedades

do composto de borracha produzido.
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Figura 4.14 — Variacdo na gama de aceitacdo das diferentes propriedades viscoelasticas
para os ensaios realizados no composto de silica I1, no estudo da influéncia da viscosidade
de B2.

O parametro tand 10%. é aquele em que se nota maior impacto. Para esta propriedade, a
qual corresponde uma percentagem de 28,7 a variacdo corresponde a 0,010 numa gama
de aceitacdo de 0,040, justificando assim a percentagem de variacdo. ConclusGes

idénticas podem ser retiradas para as diferentes propriedades apresentadas.

A especificacdo de B2 apresenta-se no Anexo C. Este material trata-se de uma borracha

sintética de estireno e butadieno cujo mondmero de repeticdo se encontra apresentada na
Figura 4.15.
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Figura 4.15 — Monomero de repeticdo da cadeia de B2.

Tendo em conta a estrutura quimica dos mondémeros de B1 e B2 sera de prever que o

comportamento das duas borrachas seja semelhante. Contudo, a viscosidade é avaliada
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para cada uma das borrachas em condicGes diferentes pelo que ndo é possivel retirar

conclusdes quanto a isso.

Em B2 a presenca do grupo aromatico ir4 contribuir para um aumento da rigidez do
polimero, assim como o cloro em B1. O aumento da rigidez pode estar diretamente
relacionado com a diminuigdo da viscosidade. A distribuicdo aleatdria dos grupos
funcionais poderé justificar a diferenca entre as viscosidades dos dois lotes. O lote com
maior viscosidade apresenta menor quantidade do grupo com a presenca do anel

benzénico.

Por forma a reduzir as variacGes sentidas derivadas da alteracdo das propriedades
viscoelasticas das resinas ou borrachas sintéticas propde-se um melhor controlo na
inspecdo aquando da rececdo das matérias primas para que assim o uso dos lotes que
apresentam maiores desvios seja mais controlado. Deve ainda considerar-se como criterio

de selecéo de novos fornecedores a estabilidade das propriedades.

4.3. INFLUENCIA DO TEMPO E TEMPERATURA NA REACAO DE
SILANIZACAO

A capacidade de ligagéo entre a borracha e a silica € muito reduzida tornando o processo
de mistura bastante dificil. Assim sendo, para auxiliar a ligacéo é utilizado o silano, um
agente ativador. Este agente apresenta duas importantes e diferentes funcionalidades. A
primeira, que sera estudada de seguida, é a capacidade de estabelecer a reacdo com a
superficie da silica durante o processo de mistura, chamada de reacéo de silanizacdo. A
segunda, € assegurar a ligacdo do complexo formado na reagdo de silanizacdo com o
polimero durante a reacdo de vulcanizacao. A reacdo de silanizacdo requer determinadas
condicdes de tempo e temperatura de acordo com o tipo de composto a produzir. Na

Figura 3.5 esta reacdo acontece durante o passo 4, onde a temperatura é constante.

Para o estudo da influéncia do tempo e da temperatura de silanizacao foi utilizado um
composto de piso de inverno com grande quantidade de silica e silano, pela necessidade

interna da realizacdo do teste em questdo sobre o composto.

Optou-se por testar a influéncia das condi¢cdes do plateau (tempo e temperatura) nas

propriedades do composto final, uma vez que sdo os parametros possiveis de controlar e
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alterar com os equipamentos presentes na fabrica. A reacdo de silanizacdo da-se a
temperaturas na ordem dos 160°C, pelo que esta etapa ocorre apenas na produgdo do
master, uma vez que se estas temperaturas fossem atingidas no passo final, na presenca
de enxofre, ocorreria a vulcanizacdo no interior do misturador o que impossibilitaria o

Seu manuseamento apc')s a descarga.

Tendo como base as especificacOes, apresentadas na Tabela 4.11, para as condigdes do
plateau impostas pela Continental para o composto de piso de inverno, estabeleceram-se
um conjunto de ensaios a realizar. O plano de experiéncias foi projetado de forma a
realizar 0s ensaios nos extremos das tolerancias de temperatura e tempo para que 0

impacto destas variagdes fosse mais notado.

Tabela 4.11 — Ensaios realizados no estudo da influéncia do plateau no composto de piso

de inverno — agrupados por tempo.

Ensaio Tempo () Temperatura (°C)
Minimo | Ideal | M&ximo

Especificacao 165+ 3
80 90 140

Al 80 162

A2 80 168

Bl 90 165

B2 90 168

B3 100 163

Cl 140 162

C2 140 168

A temperatura de silanizacdo ¢ monitorizada por um controlados tipo PID, variando o

numero de rotagcdes por minuto dos rotores para obter o set point de temperatura. O passo
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de silanizagdo, € iniciado a temperatura do set point menos 3 °C, para uma desaceleracéo
das rotacGes, e melhor controlo da temperatura no inicio da reagdo de silanizagao.

E de notar que o ensaio identificado com B2 corresponde as condi¢des do plateau
atualmente implementadas na producéo do composto de piso de inverno. Os parametros
do ensaio B3 séo diferentes dos ensaios B1 e B2, no entanto, foi testado por serem as
condigdes implementadas noutra fabrica do grupo Continental.

No interior da cadmara do misturador existem trés medidores de temperatura, dois nas
paredes do misturador e um terceiro na porta de descarga. A temperatura que €
apresentada ao utilizador da maquina € a temperatura maxima lida entre estes trés
medidores, uma vez que sera essa a temperatura critica. Evidentemente é impossivel
manter uma temperatura constante no interior da camara durante os intervalos de tempos

estabelecidos, logo estas oscilagdes podem introduzir variagdes no proprio ensaio.

Para este composto avaliaram-se as propriedades do master e da final, contudo, o objetivo
do estudo da influéncia das condicdes da reacdo de silanizacdo ndo passa por avaliar o
desempenho do composto intermédio, pelo que as suas propriedades serdo abordadas

superficialmente, dado que o foco é o composto final.

A producédo do master realizou-se de acordo com a receita, todavia, de quatro em quatro
cargas alterava-se na maquina as condicGes do plateau conforme os ensaios apresentados
na Tabela 4.11. Apenas se avaliaram propriedades reologicas como a viscosidade e 0 RPA
(ndo vulcanizado), uma vez qua a auséncia do enxofre ndo permite realizar a vulcanizacao

de forma a avaliar as restantes propriedades.

Seguiu-se a producdo do final do composto de piso de inverno, onde se garantiu que 0s
masters produzidos foram alimentados separadamente e sequencialmente de acordo com

0s ensaios realizados.
Os resultados obtidos na realizacdo deste teste apresentam-se no Anexo G.

Na Tabela 4.12 sdo apresentadas as gamas de aceitacdo de cada propriedade e as
respetivas variac@es entre 0 ensaio com maior € menor valor para 0 composto de piso de

inverno.
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Tabela 4.12 — Gamas de aceitacdo e respetivas variagOes entre 0 ensaio com maior e
menor valor para as propriedades do composto de piso de inverno.

Propriedade Gama de aceitacao | Variacao
Densidade (g/cm®) 0,020 0,004
Viscosidade (Mu) 10,00 1,52
t10 (min) 1,000 0,133
t90 (min) 3,000 1,317
Tenséo (MPa) 4,00 0,81
Alongamento (%) 80 8
Modulo alongamento 300% (MPa) | 3,60 0,47
Dureza (Shore A) 6,0 1,2
Rebound (%) 6,0 1,9

G' 1% (kPa) 374,000 109,083
G' 100% (kPa) 156,000 23,271
tand 10% 0,036 0,012

Na Figura 4.16 apresenta-se uma representacdo grafica onde se pode avaliar a variacao
de cada propriedade na respetiva gama de aceitacao. As barras referentes a “todos os
ensaios” representam a diferenga entre o ensaio com maior € menor valor,
independentemente do grupo de ensaios a que pertencem. Para as restantes barras o

pensamento € idéntico, porém restringindo 0s ensaios ao respetivo grupo.

A analise da Figura 4.16 permite concluir que todas as propriedades apresentam uma
variacdo superior a 5% para pelo menos uma das barras, ou seja, o impacto a alteracéo
das condicbes do plateau reflete-se diretamente no desempenho das propriedades dos

compostos.
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m Todos 0s ensaios 20,0 15,2 13,3 43,9 20,3 10,5 13,1 20,3 31,0 29,2 14,9 33,3
Ensaios A-80s 50 7,6 3,7 16,9 4,0 3,6 2,2 13,0 2,2 54 7,8 0,0
® Ensaios B - 90s 15,0 13,2 12,5 14,6 35 31 31 14,8 23,3 29,2 9,7 333
m Ensaios C - 140s 10,0 13,6 14 2,9 11,5 6,7 2,5 2,5 10,8 13,3 0,2 13,9

Figura 4.16 — Variacdo na gama de aceitacdo das diferentes propriedades viscoelasticas para os ensaios realizados no composto de piso de inverno,
no estudo da influéncia do tempo e temperatura na reacéo de silanizacéo — agrupados por tempo.
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Atentando ao t90, a propriedade com maior variagdo na gama de aceitacao, a percentagem
de 43,9 que Ihe corresponde traduz uma variacdo de 1 minuto e 19 segundos numa gama
de 3 minutos. Essa diferenca corresponde aos ensaios B3 (100s e 163°C) e Al (80s e
162°C). Tendo em conta as condi¢des dos ensaios B3 e Al pode concluir-se que ot 90 é
mais influenciado pela alteragdo do tempo do que da temperatura, uma vez que a
temperatura entre os dois ensaios difere apenas em 1°C e o tempo em 20s.

Pela analise da Figura 4.16 verifica-se que o parametro t90 é a propriedade com maior
impacto. Na Figura 4.17 séo apresentados os valores médios deste pardmetro para 0s
diferentes ensaios realizados. Atentando ao grupo de ensaios A pode concluir-se que para
um mesmo tempo, de 80 segundos, da etapa de silanizagdo, quanto maior a temperatura
do plateau menor o t90. No entanto, 0 mesmo né@o se pode concluir para o grupo de
ensaios C que registam comportamentos muito semelhantes, isto porque prolongando o
tempo da reacdo pode ocorrer rotura das ligacdes formadas diminuindo o t90, desta forma
reflete-se a influéncia do tempo da reacdo nas propriedades do composto. Isto permite
concluir que uma diminuicdo da propriedade t90 pode ser conseguida de duas formas
distintas: pelo aumento da temperatura conjugada com um menor intervalo de tempo ou

um aumento do intervalo de tempo do plateau independentemente da temperatura.

=

E

& 5,000
4,000

Ensaio A1 Ensaio A2 EnsaioBl Ensaio B2 Ensaio B3  Ensaio Cl  Ensaio C2
80se 162°C 80se 168°C 90se 165°C 90se 168°C 100s e 163°C 140s e 162°C 140s e 168°C

Figura 4.17 — Influéncia das condicdes do plateau no t 90 do composto de piso de inverno

final — valores médios por ensaio.
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Analisando o parametro tand 10% uma vez que é a segunda propriedade com mais
impacto, a percentagem de 33,3 % que lhe corresponde traduz uma variacdo de 0,012
numa gama de 0,036. Essa diferenca corresponde aos ensaios B3 (100s e 163°C) e B2
(90s e 168°C). Contrariamente ao que se verifica para o t 90, no caso do tand 10% a
temperatura € a variadvel que mais afeta esta propriedade. Tendo em conta as condicdes
dos ensaios B3 e B2 pode concluir-se isso mesmo, uma vez que a temperatura entre 0s
dois ensaios difere em 5°C e o tempo apenas em 10s. Sendo estes 0s ensaios que refletem
uma maior variacao esta propriedade pode admitir-se assim que esta é mais afetada por

uma alteracdo na temperatura.

Tendo em conta a Figura 4.18 o comportamento do tan & 10% é espelho do t90. O grupo
de ensaios A apresenta valores constantes independentemente das condic¢des, no entanto
0 mesmo nado acontece para o grupo de ensaios C, onde quanto maior a temperatura menor
0 tan & 10%, para um mesmo tempo de 140s. Para o grupo de ensaios B: a relagéo
tempo/temperatura é idéntica ao grupo de ensaios C para os ensaios B1 e B2, todavia para
0 ensaio B3 o aumento do tempo da reagdo compensa a diminuicdo da temperatura,
igualando assim o ensaio B1. Desta forma pode concluir-se que para uma diminui¢do do

tan & 10% deve aumentar-se a temperatura da reagdo de silanizacéo.
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Ensaio A1  Ensaio A2 EnsaioBl EnsaioB2 Ensaio B3 Ensaio C1  Ensaio C2
80se 162°C 80se 168°C 90se 165°C 90se 168°C 100s e 163°C 140s e 162°C 140s e 168°C

RPA, tand 10%

o
[
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Figura 4.18 — Influéncia das condigdes do plateau no tan 6 10% do composto de piso de

inverno final — valores médios por ensaio.

Por forma a avaliar-se o comportamento de pelo menos uma propriedade de cada grupo

atente-se agora ao rebound. A elasticidade por repercussdo apresenta uma variagéo de

Inés Alonso | outubro de 2020



Instituto Superior de Engenharia do Porto
Reducdo de variagGes nas propriedades viscoelasticas de compostos de borracha

31,0% que corresponde a uma diferencga de 1,9% em 6,0%. Essa diferenca corresponde
aos ensaios Al (80s e 162°C) e B3 (100s e 163°C). Assim sendo, esta propriedade é mais
afetada pelo tempo, tendo em conta que a temperatura dos dois ensaios é bastante

préxima, por isso a variagao deve-se a diferenca de tempo do patamar de silanizagdo.

A Figura 4.19 representa a influencia das condi¢des da reacdo de silanizacdo sobre o
rebound do composto. No grupo de ensaios A 0 comportamento entre Al e A2 é bastante
semelhante, néo refletindo a alteracdo das condicGes. Para os ensaios Bl e B2 e Cl e C2
a diferenca ja é notdria, para estes quanto menor a temperatura menor a elasticidade por
repercussao do composto de borracha. Para o ensaio B3 a diminuicdo da temperatura
conjugada com o aumento do tempo, em relagdo aos restantes ensaios do grupo, refletiu-
se numa diminui¢do do rebound. Concluindo, para diminuir o rebound de um composto
de silica deve diminuir-se a temperatura da reacdo, e caso seja necessario deve-se

aumentar também o tempo do plateau.

36,5
36,0

35,0
34,5
34,0
33,5
33,0

Ensaio A1  Ensaio A2 EnsaioBl  Ensaio B2 Ensaio B3  Ensaio Cl1  Ensaio C2
80se 162°C 80se 168°C 90se 165°C 90se 168°C 100s e 163°C 140s e 162°C 140s e 168°C
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Figura 4.19 — Influéncia das condi¢6es do plateau no rebound do composto de piso de

inverno final — valores médios por ensaio.

Na Tabela 4.13 apresenta-se a resposta obtida nas varias propriedades do composto em
funcdo dos estimulos provocados na reacdo de silanizacdo e ainda a variavel com maior
impacto na propriedade em questdo. Este resumo foi construido com base na anélise

gréfica, idéntica a realizada para o t 90, tand 10% e rebound.
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E possivel avaliar qual das varidveis apresentam maior impacto sobre cada uma das
propriedades agrupando os ensaios por tempos (80s, 90s e 140s) e para cada um dos
grupos de ensaios avaliou-se a variancia dos resultados. De seguida agrupou-se 0s ensaios
por temperatura (162°C e 168°C) e avaliam-se novamente as variancias dos resultados. A
varidvel cuja soma das respetivas variancias corresponder a uma maior percentagem da
variancia total seré a que tem maior impacto. [28] O ensaio B3 ndo se inclui neste estudo
uma vez que as suas condigdes de tempo e temperatura ndo se inserem em nenhum dos
grupos dos outros ensaios. O mesmo raciocinio foi aplicado quer para 0 composto master
quer para o composto final.

Tabela 4.13 — Resposta das propriedades a um determinado estimulo na reacdo de

silanizag&o e respetiva variavel com maior impacto para 0 composto de piso de inverno.

Variavel com

Propriedades | Estimulo Resposta ..
maior impacto
Diminuir temperatura Master: tempo
Viscosidade Diminui _
Diminuir tempo (menor impacto) Final: temperatura
t min Diminuir temperatura Diminui | Final: temperatura

Aumentar temperatura (maior

t max . :
impacto para tempos superiores)

Diminui | Final: temperatura

Aumentar temperatura
t 10 Diminui | Final: temperatura
Diminuir tempo

Aumentar temperatura
t 40 Diminui | Final: temperatura
Aumentar tempo

Aumentar temperatura (maior

impacto para tempos menores)

t 90 Diminui | Final: tempo

Aumentar tempo
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Tabela 4.13 — Resposta das propriedades a um determinado estimulo na reacdo de

silanizacdo e respetiva variavel com maior impacto para o composto de piso de inverno.

(Continuacéo)

Variavel com

impacto para tempos maiores)

Propriedades Estimulo Resposta o
maior impacto
Diminuir temperatura
Tenséo Diminui | Final: temperatura
Tempos intermédios
Alongamento Inconclusivo Final: tempo
Modulo de Diminuir temperatura
alongamento a Diminui | Final: tempo
300% Diminuir tempo
Aumentar temperatura
Dureza Diminuir tempo (menor Diminui | Final: temperatura
impacto)
Diminuir temperatura
(impacto maior para tempos
Rebound superiores) Diminui | Final: tempo
Aumentar tempo
) Master: tempo
G 1% Inconclusivo _
Final: temperatura
Aumentar temperatura (maior
impacto para tempos Master: tempo
G’ 100% menores) Diminui ]
Final: tempo
Diminuir tempo
Master:
Aumentar temperatura (maior | . . .
tand 10% P ( Diminui | temperatura

Final: temperatura
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De acordo com a Tabela 4.13, 75% das propriedades do master apresentam uma maior
varia¢do quando se varia o tempo do plateau podendo afirmar-se que esta variavel é a
mais impactante neste composto. Ou seja, uma alteracdo no tempo do plateau ira

introduzir mais variagdes do que alterando a temperatura do mesmo.

Para o composto final 57% das propriedades apresentam uma maior variagdo quando se
altera a temperatura do plateau podendo afirmar-se que esta variavel € a mais impactante
neste caso. Ou seja, uma alteracdo na temperatura ird introduzir mais variagdes do que
alterando o tempo. Apenas 0 G’1% e o tand 10% mantém o comportamento que nNo passo

master.

Concluindo, variac6es nas condicOes de tempo e temperatura do plateau podem introduzir
inUmeras variaces nas propriedades dos compostos, na medida em que, para
praticamente todas as propriedades se notou uma grande diferenca entre ensaios. Para
otimizacdo de propriedades viscoelasticas de compostos de silica, deverdo ser
consideradas as respostas de cada propriedade em funcdo do tempo ou temperatura de
reacdo. O processo de otimizacdo serd mais vantajoso avaliando individualmente o
comportamento de uma determinada propriedade que necessite de um ajuste mais

vigoroso em relagdo as outras, tal como foi feito.

4.4. INFLUENCIA DO NUMERO DE RPM E DE REVOLUCOES NO DRY E WET
MIXING

Pretende-se avaliar a influéncia do nimero de rpm e de revolucdes (voltas completas do
rotor) no dry e wet mixing. Como visto anteriormente o processo de mistura de um
composto de borracha pode dividir-se em diferentes etapas. Na etapa de dry mixing
apenas se misturam componentes “secos” como os polimeros e cargas, na etapa de wet
mixing juntam-se aos componentes “secos” os componentes “hiimidos” como as resinas,
6leos, entre outros, misturando-os. A velocidade dos rotores apresenta uma grande
influéncia no que toca a energia fornecida ao composto, a temperatura que este atinge no
processo de mistura e ao tempo de duracdo da mistura. [15] Se o processo de mistura ndo
for o mais adequado pode correr-se o risco de que 0s constituintes do composto fiqguem

mal dispersos apresentado aglomerados visiveis.
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Para o estudo da influéncia do nimero de rpm e de revoluges no dry e wet mixing
selecionou-se um composto de parede. Optou-se por este composto por ser produzido
numa maquina OSM, assim sendo, o impacto de todas as variacBes impostas pode ser
diretamente obtido sem a necessidade da produ¢do de um composto intermédio reduzindo

assim possiveis interferéncias de fatores externos ao processo.

Apesar da maquina OSM apresentar dois tanques misturadores 0s processos de dry e wet
mixing realizam-se apenas no misturador superior. Assim sendo, sera sobre as condigdes

do processo neste mesmo tanque que se ira debrucar este estudo.

De forma a melhor entender os ensaios realizados apresenta-se a Figura 4.20 onde estdo
representadas as curvas do processo de mistura no tanque superior do OSM.

Step1 2 3 4.5 6 7 8 9 10

200.0
el

180.0—

160.0—

140.0—%---

120.0—----

100.0—

0.0

60.0—

40.0—

20.0—

f
0 38 75 13 150 188

Figura 4.20 — Curvas do processo de mistura no tanque superior do OSM para 0 composto

de parede.

Nesta figura, no eixo das abcissas esta representado o tempo em segundos; a linha a azul

representa a progressdo da temperatura - no eixo das ordenadas em °C; a linha a verde o
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comportamento da energia fornecida ao composto pelos rotores e o martelo; a linha a rosa
0 ndmero de rotagcbes por minuto dos rotores, ndo se encontra representado

numericamente, no entanto o seu valor maximo € de 50 rpm.

No eixo superior do grafico apresentam-se, de 1 a 10, os diferentes passos da mistura cujo
final esté representado por uma linha vertical a cheio que atravessa as curvas até ao eixo
do tempo. O passo apresentado como B2 diz respeito ao momento em que 0 composto

abandona o misturador superior passando para o tanque inferior.

O passo 3 corresponde ao dry mixing. No intervalo de tempo que lhe diz respeito as
rotacGes por minuto dos rotores sdo constantes, tal como se pode observar, e iguais a 40
rpm. O processo de mistura € caracterizado por um elevado pico de energia fornecida ao
composto tal como se verifica neste caso e, como sera de esperar, com 0 aumento da
energia fornecida a temperatura do composto ira aumentar. O término do passo de dry
mixing é determinado em funcdo do tempo, assim sendo quando € alcancado o tempo
estipulado na receita para 0 passo em causa este termina dando inicio o seguinte. Na
Figura 4.20 representam-se as condicdes de fabrico atualmente implementadas na fabrica
para 0 composto de parede, que para o passo 3 sdo de 30 segundos e 40 rpm 0 que

corresponde a 20 revolugdes completas de cada um dos rotores.

A etapa de wet mixing corresponde ao passo 9. Neste caso as rotacdes por minuto também
sdo constantes, mas iguais a 50 rpm, o valor maximo. Tal como no passo 3 a curva
correspondente a energia apresenta picos sucessivos, Como sera de esperar num processo
de mistura, consequentemente a temperatura aumenta linearmente com o tempo. Ao
contrario da etapa 3 a etapa 9 nao termina no final do tempo estipulado para o0 passo, mas

sim quando se atinge uma determinada temperatura, 140°C na Figura 4.20.

De acordo com o plano de experiéncias possivel para o teste de dry e wet mixing, atribuiu-
se a cada um dos ensaios uma receita diferente, onde em cada uma delas apenas se altera
0s parametros correspondentes. Para o estudo do dry mixing as condicGes da etapa de wet

mixing mantiveram-se constantes e iguais a referéncia e vice-versa.

Os resultados obtidos apresentam-se no Anexo H.
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4.4.1. Dry mixing
Os ensaios realizados na etapa de dry mixing apresentam-se na Tabela 4.14. O objetivo
destes ensaios foi aumentar e diminuir o nimero de revolugdes dos rotores de duas formas
distintas: variando o tempo da etapa ou a velocidade de rotacdo dos rotores por minuto,

alterando assim o numero de revolugdes.

Tabela 4.14 — Ensaios realizados no estudo da influéncia do nimero de rpm e revolucdes

na etapa de dry mixing no composto de parede.

Ensaio Tempo (S) | rpm Revolucgdes
Referéncia |30 40 20
D1 40 40 27
D2 20 40 13
D3 33 50 27
D4 26 30 13

O ensaio de referéncia corresponde as condi¢gdes de dry mixing que estdo atualmente
implementadas para o composto de parede. Variando o tempo da etapa obteve-se 0s
ensaios D1 e D2 onde, relativamente ao ensaio de referéncia, o tempo variou no intervalo
de 30+10 segundos mantendo o ndmero de rpm. O que leva a um ensaio D1 com 27
revolugdes e outro D2 com 13 revolugdes. Para os ensaios D3 e D4 variou-se 0 nimero
de rpm e também o tempo uma vez que se pretendeu que o numero de revolugdes seja de

207 tal como nos ensaios D1 e D2.

Em relacdo a referéncia, sera de esperar que a temperatura atingida no final deste passo
seja maior para os ensaios com 27 revolug6es e menor para 0s ensaios com 13 revolucgoes,
0 que pode também influenciar as propriedades do composto. No caso dos ensaios
correspondentes as 13 revolugfes a homogeneizagdo das matérias primas, nomeadamente

da borracha natural, pode ndo ser téo eficaz, pelo que tera de ser um fator a ter em conta
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quando o composto é descarregado sendo possivel averiguar a boa ou mé dispersao

visualmente.

A Tabela 4.15 apresenta as gamas de aceitacdo de cada propriedade e respetivas variaces
entre 0 ensaio com maior e menor valor para 0 composto de parede. Na Figura 4.21
apresenta-se uma representacdo grafica onde se pode avaliar a variacdo de cada
propriedade na respetiva gama de aceitagdo. As barras referentes a “todos os ensaios”
representam a variagao entre o ensaio com maior e menor valor. Para as restantes colunas
a variacao calcula-se com a diferenca entre o ensaio de referéncia e o ensaio que a mesma

representa.

Tabela 4.15 — Gamas de aceitacdo e respetivas variacOes entre 0 ensaio com maior e

menor valor para as propriedades do composto de parede.

Propriedade Gama de aceitacdo | Variacao
Densidade (g/cm®) 0,020 0,000
Viscosidade de mooney (Mu) 8,00 0,59
t10 (min) 1,000 0,160
t90 (min) 3,000 0,280
Tensdo (MPa) 1,8 0,95
Alongamento (%) 60 33
Modulo alongamento 300% (MPa) | 2,40 0,18
Dureza (Shore A) 6,0 1,9
Rebound (%) 6,0 1,9

G' 1% (kPa) 220,000 103,109
G' 100% (kPa) 140,000 69,041
tand 10% 0,036 0,007
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Ensaio D4 0,0 19 11,6 8,4 22,2 5,6 6,1 7,7 32,3 46,9 49,3 8,7

Figura 4.21 — Variacdo na gama de aceitacdo das diferentes propriedades viscoelasticas para os ensaios realizados no composto de parede, no

estudo da influéncia do nimero de revolug@es no dry mixing.
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A andlise da Figura 4.21 permite concluir que todas as propriedades, a excecdo da
densidade, apresentam uma variacdo igual ou superior a 5% para pelo menos um dos
ensaios, 0 que permite concluir que o impacto das condicGes de dry mixing se reflete
diretamente no desempenho das propriedades dos compostos. O grupo das propriedades
fisicas e de RPA sdo aqueles que apresenta mais variagfes quando comparado com as
propriedades reométricas.

Atentando ao alongamento, a propriedade com maior variagdo na gama de aceitacéo, a
percentagem de 54,2 que lhe corresponde traduz uma variagdo de 33% numa gama de
60%. A analise da Figura 4.22, onde se apresenta 0 comportamento do alongamento para
os diferentes ensaios, permite afirmar que uma reducdo do nimero de revolucdes reflete
uma reducdo no alongamento do composto, sendo esta diminuicdo mais acentuada com a

variacdo do tempo do que com a variagdao do nimero de rpm.
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Figura 4.22 — Influéncia do namero de revolugbes no dry mixing no alongamento do

composto de parede — valores médios por ensaio.

O G’ 100% apresenta-Se como uma das variaveis mais impactantes com uma variagao de
49,3%, que corresponde a uma diferenca de 69,041 kPa em 140,000 kPa. A Figura 4.23
apresenta o comportamento do médulo eléstico para os diferentes ensaios, no entanto,
apesar de a variacao ser elevada ndo se regista qualquer relacdo entre a propriedade e as
variaveis do processo.
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Figura 4.23 — Influéncia do niumero de revolugdes no dry mixing no G’ 100% do composto

de parede — valores médios por ensaio.

Na Tabela 4.16 apresenta o resumo do conjunto de acfes necessarias para reduzir o
comportamento das diferentes propriedades do composto de parede. Este resumo foi
construido com base na analise gréfica, idéntica a realizada para o alongamento e o
G’100%, de todas as propriedades. As propriedades que ndo se apresentam na Tabela

4.16 apresentaram um comportamento inconclusivo.

Tabela 4.16 — Resposta das propriedades a um determinado estimulo na etapa de dry

mixing para o composto de parede.

Propriedades | Estimulo Resposta

Diminuir as revolugdes (maior impacto pela alteracdo | Diminui

Viscosidad
150SIEA% | da velocidade do que do tempo)

Diminuir revolucdes (maior impacto pela alteracdo do | Diminui

Al t
ongamento tempo do que da velocidade)

tand 10% Diminuir revolucdes Diminui

Concluindo, varia¢des no tempo e velocidade dos rotores na etapa de dry mixing podem
introduzir inimeras varia¢6es nas propriedades dos compostos, na medida em que, para

praticamente todas as propriedades se notou uma grande diferenca entre ensaios.
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Contrariamente ao que era esperado para 0s ensaios com apenas 13 revolucbes ndo se
registaram quaisquer problemas de homogeneizagéo e incorporacdo da borracha ou outras

matérias primas no composto.

4.4.2. Wet mixing

Os ensaios realizados na etapa de wet mixing apresentam-se na Tabela 4.17. O objetivo
deste ensaio foi alterar apenas o numero de rotagdes por minuto. Como Vvisto
anteriormente neste caso nao é possivel alterar o tempo da etapa, uma vez que o que

determina o seu término € a temperatura atingida.

Tabela 4.17 — Ensaios realizados no estudo da influéncia do nimero de rpm e revoluc6es

na etapa de wet mixing no composto de parede.

Ensaio rpm

Referéncia |50

w1 40

Assim sendo, a Unica variavel que foi possivel alterar foi o niumero de rotacbes por
minuto, e como o tempo ndo é conhecido também néo foi possivel concluir acerca do
numero de revolugdes. O ensaio de referéncia diz respeito as condi¢bes atualmente
implementadas para o composto de parede, neste caso as rotacdes impostas a etapa sdo as
maximas, ou seja, a Unica op¢do passa por reduzir o numero de rpm para 40. No ensaio
W1, uma vez que se reduziram as rpm para 40 a temperatura final de 140°C demorara

mais tempo a ser atingida.

Na Tabela 4.18 apresenta-se as gamas de aceitacdo de cada propriedade e respetivas

variacdes entre 0 ensaio de referéncia e W1 para o composto de parede.
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Tabela 4.18 — Gamas de aceitacdo e respetivas variagoes entre o ensaio W1 e 0 ensaio de
referéncia para as propriedades do composto de parede.

Propriedade Gama de aceitacao | Variacao
Densidade (g/cm®) 0,020 0,000
Viscosidade de mooney (Mu) 8,00 0,74
t10 (min) 1,000 0,038
t90 (min) 3,000 0,021
Tenséo (MPa) 1,80 0,29
Alongamento (%) 6 2
Modulo alongamento 300% (MPa) | 2,40 0,17
Dureza (Shore A) 6,0 0,3
Rebound (%) 6,0 2,6

G' 1% (kPa) 220,000 90,325
G' 100% (kPa) 140,000 67,388
tand 10% 0,036 0,006

Na Figura 4.24 apresenta-se uma representacdo grafica onde se pode avaliar a variacao

de cada propriedade na respetiva gama de aceitacgéo.

Conclui-se que varias propriedades apresentam uma variacdo igual ou superior a 5%,
contudo, a semelhanca do teste do dry mixing, o grupo das propriedades fisicas e de RPA

é aquele onde se regista mais impacto quando comparado com as propriedades reolégicas.

Atentando ao G’ 100%, a propriedade com maior variacdo na gama de aceitacdo, a
percentagem de 48,1 que Ihe corresponde traduz uma variacdo de 67,388 kPa numa gama

de 140,000 kPa. Este comportamento assemelha-se ao dos ensaios do teste de dry mixing.
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Figura 4.24 — Variacdo na gama de aceitacdo das diferentes propriedades viscoelasticas
para 0s ensaios realizados no composto de parede, no estudo da influéncia do numero de
revolugdes no wet mixing.

Na Figura 4.25 representa-se o comportamento do mddulo elastico a 100% para os dois
ensaios realizados, visivelmente a diminuicdo do nimero de rotagfes tem um impacto

direto sobre esta propriedade diminuindo consideravelmente o seu valor.
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Figura 4.25 — Influéncia do ndmero de revolugGes no wet mixing no G’ 100% do

composto de parede — valores médios por ensaio.
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A avaliar pelo rebound, a segunda propriedade com maior variacdo, 42,6%, a que
corresponde uma diferenca de 2,6 % numa gama de 6,0 %. Refletindo desta forma o
impacto sentido nesta propriedade. Pela analise da Figura 4.26 conclui-se que quanto

menor o numero de revolucbes no wet mixing, menor é o rebound do composto de parede.

Referéncia - 50 rpm Ensaio W1 - 40rpm

Figura 4.26 — Influéncia do numero de revolucdes no wet mixing no rebound do composto

de parede — valores médios por ensaio.

Na Tabela 4.19 ¢ apresentado o resumo do conjunto de a¢des necessarias para reduzir o
comportamento das diferentes propriedades do composto de parede variando a velocidade
de rotacdo dos rotores no wet mixing. Este resumo foi construido com base na analise

grafica, idéntica a realizada para o G’100% e rebound, de todas as propriedades.

Em comparacdo com o estudo das condi¢cdes do dry mixing, as propriedades mais
impactantes, sdo as mesmas, a excec¢do do alongamento e da dureza. Desta forma pode-
se concluir que estas alteracdes do processo refletem respostas semelhantes por parte do

composto.

Concluindo, variac@es na velocidade dos rotores na etapa de wet mixing podem introduzir
inimeras variacdes nas propriedades dos compostos, na medida em que, para
praticamente todas as propriedades se notou uma diferenca entre ensaios em particular no
RPA.
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Tabela 4.19 — Resposta das propriedades a um determinado estimulo na etapa de wet

mixing para o composto de parede.

Propriedade Estimulo Resposta
Viscosidade Diminuir a velocidade de rotagcdo | Diminui
t min Diminuir a velocidade de rotagdo | Diminui
t max Diminuir a velocidade de rotagdo | Diminui
t 10 Aumentar a velocidade de rotacdo | Diminui
t 40 Aumentar a velocidade de rotacdo | Diminui
t 90 Aumentar a velocidade de rotacdo | Diminui
Tenséo Aumentar a velocidade de rotacdo | Diminui
Alongamento Diminuir a velocidade de rotacdo | Diminui
Maodulo de alongamento a 300% | Aumentar a velocidade de rotagédo | Diminui
Dureza Aumentar a velocidade de rotacdo | Diminui
Rebound Aumentar a velocidade de rotacdo | Diminui
G’ 1% Diminuir a velocidade de rotacdo | Diminui
G' 100% Diminuir a velocidade de rotacdo | Diminui
tand 10% Aumentar a velocidade de rotacdo | Diminui

O processo de otimizacdo serd mais vantajoso avaliando

individualmente o

comportamento de uma determinada propriedade que necessite de um ajuste mais

vigoroso em relacdo as outras, tal como foi feito.
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CAPITULO 5. CONCLUSOES E PROPOSTAS DE TRABALHO
FUTURO

A dissertacdo apresentada teve como objetivo principal a identificagdo, no processo de
mistura, de potenciais fontes de variacGes nas propriedades viscoelasticas de compostos
de borracha e a implementacdo de solugbes que as permitam reduzir. Para o efeito
estudou-se a influéncia de variaveis afetas a algumas matérias primas e ao processo.
Relativamente as matérias primas estudou-se a tolerancia de pesagem de enxofre e as
propriedades viscoelasticas de resinas e borrachas sintéticas; enquanto que as variaveis
afetas ao processo foram o tempo e temperatura do plateau de silanizacdo e nimero de

rpm e revolugdes no dry e wet mixing.

Para cada uma das variaveis em estudo realizaram-se diferentes ensaios de acordo com o
plano de experiéncias disponivel. De seguida relacionaram-se as propriedades dos
diferentes ensaios e avaliou-se a sua variacdo no intervalo de aceitacdo de cada
propriedade, que é considerada impactante quando a variacéo no intervalo de aceitacéo é

superior a 5%.

O primeiro composto estudado foi um composto de tela téxtil onde foi testado a influéncia
das tolerancias da pesagem de enxofre. Realizaram-se dois ensaios onde a pesagem do
enxofre foi levada ao limite superior e inferior da toleréncia de forma a que o impacto
sentido fosse 0 maximo entre os ensaios. Assim sendo, para o composto de tela téxtil, o
impacto da alteracdo da pesagem foi notério em todas as propriedades avaliadas, a
excecdo da propriedade t90. Desta forma foi possivel concluir que uma varia¢do na
pesagem do enxofre reflete um impacto significativo no comportamento das propriedades
do composto. De forma a otimizar o comportamento deste composto, reduzindo as
variacdes, propde-se que a gama de tolerancia na pesagem seja mais apertada. Todavia,
uma gama de tolerdncia muito reduzida podera introduzir dificuldades na pesagem,
diminuindo a produtividade. A implementacao de limites de acao, mais apertados do que
a gama de pesagem, podera ser uma solucdo para que as pesagens apresentem uma maior

reprodutibilidade e consisténcia, diminuindo a ocorréncia de variacgdes.

A segunda variavel estudada, afeta a matérias primas, foi a influéncia das propriedades
viscoelasticas de borrachas sintéticas e resinas. A avaliacdo das resinas foi efetuada pelo

ponto de amolecimento, e a avaliagdo das borrachas sintéticas foi feita pela viscosidade
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por serem as principais propriedades considerada pela Continental, e bastante
representativas de potenciais diferencas fisico-quimicas que possa haver entre diferentes
lotes ou diferentes fornecedores. Para o efeito, selecionaram-se duas resinas, R1 e R2,
duas borrachas, B1 e B2, e consequentemente compostos em que estas eram utilizadas.
Para cada uma das resinas selecionadas, R1 e R2, realizaram-se dois ensaios um com 0
lote com o ponto de amolecimento méaximo e outro com o lote com o ponto de

amolecimento minimo. O mesmo aconteceu para B1 e B2 considerando a viscosidade.

A resina R1 trata-se de uma resina fendlica e para avaliar a influencia da variagdo sentida
no ponto de amolecimento selecionou-se o composto de piso de base. Para este composto
as propriedades impactantes foram a tensdo, o alongamento, a dureza, o rebound, o
modulo de elasticidade a 1% e 100% e o tan & a 10%. A diferenca sentida nas propriedades
do RPA pode estar relacionada com o tamanho das cadeias da resina fenolica, dado que
quanto menor o comprimento menor serd o ponto de amolecimento e consequentemente
menor serd a energia necessaria para quebrar as ligagdes. Sendo a principal funcdo da
resina conferir adesividade ao composto, o impacto sobre as propriedades viscoelasticas
nédo é tdo notado. Avaliando a adesividade do composto ap6s um processo de extrusdo
conclui-se que, de facto, o ponto de amolecimento da resina utilizada pode introduzir
variagdes na adesividade do composto de borracha produzido, no entanto, ndo se verifica

uma relacdo linear entre o ponto de amolecimento e a adesividade.

A resina R2 € uma resina de hidrocarbonetos C9 que apresenta uma maior desorganizagdo
molecular em comparacdo com R1 dado os anéis benzénicos pendurados na cadeia, assim
sendo, tal como seria de esperar o ponto de amolecimento de R2 é menor que R1. Para
avaliar a influencia do ponto de amolecimento de R2 estudou-se 0 composto de piso de
silica 1. As propriedades com maior impacto registado foram a viscosidade, dureza,
modulo de elasticidade a 1% e tan 6 a 10%. Novamente o grupo de propriedades de RPA
encontra-se em destaque. Tanto para R1 como para R2 a influéncia do ponto de
amolecimento no médulo elastico do composto é claro, na medida em que para o lote com

maior ponto de amolecimento o G’ apresenta um comportamento mais elevado.

A borracha B1 é uma borracha sintética de clorobutil e para esta matéria prima escolheu-

se 0 composto de camada estanque. As propriedades com maior impacto registado foram
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0 t10, o t40, o alongamento, o rebound, o modulo de elasticidade a 1% e 100% e o tand
10%.

A borracha B2 trata-se de uma borracha de estireno e butadieno e para esta borracha
escolheu-se 0 composto de piso de silica 1. No final da etapa master a diferenca sentida
entre a viscosidade do ensaio A e do ensaio B sustentou a diferenca entre lotes, no entanto,
0 mesmo nao se verifica no composto final. As propriedades com maior impacto registado
foram o alongamento, o0 mddulo de alongamento a 300%, a dureza, o rebound, 0 mddulo

de elasticidade a 1% e o tand 10%,

Por forma a reduzir as variagGes sentidas derivadas da alteracdo das propriedades
viscoelasticas das resinas ou borrachas sintéticas propde-se um melhor controlo na
inspecdo aquando da rececdo das matérias primas, para que assim o uso dos lotes que
apresentam maiores desvios seja mais controlado. Deve ainda considerar-se como critério

de selecdo de novos fornecedores a estabilidade das propriedades.

Terminado o estudo da influéncia das varidveis afetas a matérias primas avaliou-se por
fim a influéncia das variaveis afetas ao processo. Analisou-se a influéncia do tempo e
temperatura do plateau da reacdo de silanizacdo nas propriedades de um composto de
piso de inverno. Para isso realizaram-se 7 ensaios onde a temperatura e o tempo da etapa
de silanizacdo foram levados aos extremos das tolerancias para que o impacto fosse
maior. O objetivo deste estudo passou por avaliar as propriedades do composto final, no
entanto apresentaram-se também as propriedades do composto intermédio. Foi possivel
concluir que, para o composto intermédio, 75% das propriedades apresentam uma maior
variacdo quando se altera o tempo ao invés da temperatura. Dessa forma, para o composto
de piso de inverno final, o impacto da alteracdo das condi¢des do plateau foi notorio em
todas as propriedades avaliadas. Pelo que € possivel concluir que uma variacdo nas
condicdes de tempo e temperatura do plateau de silanizacdo refletem um impacto
significativo no comportamento da todas as propriedades do composto. Esta conclusao
foi retirada com base na variacdo no intervalo de aceitacdo para o conjunto de todos 0s
ensaios. No caso do composto final 57% das propriedades apresentam uma maior

variacao quando se altera a temperatura do plateau.

Para avaliar a influéncia do nimero de rotacdes por minuto e de revolucdes no dry e wet

mixing, a segunda variavel afeta ao processo, usou-se um composto de parede. Para
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avaliar esta variavel no dry mixing relizaram-se ensaios cujo objetivo foi aumentar e
diminuir o namero de revolugdes dos rotores de duas formas distintas: variando o tempo
da etapa ou a velocidade, alterando o nimero de rotacGes por minuto. Assim sendo
realizaram-se cinco ensaios sendo que um é o ensaio de referéncia. No wet mixing a
alteracdo do numero de revolugdes so6 foi conseguida variando a velocidade dos rotores.
No que diz respeito ao dry mixing, o impacto da alteracdo do nimero de revolugdes foi
not6rio em todas as propriedades a excecdo da densidade. Para os ensaios referentes ao
wet mixing, o impacto da alteracdo do nimero de revolugdes foi notorio nas seguintes
propriedades: viscosidade de mooney, tensdo, modulo de alongamento a 300%, rebound,
modulo de elasticidade a 1% e 100% e tan & a 10%. Pelo que é possivel concluir que uma
variagdo no numero de revolugdes quer no dry mixing que no wet mixing refletem um
impacto significativo no comportamento da maioria das propriedades do composto final
com particular incidéncia nas propriedades do grupo do RPA e fisicas.

O processo de otimizacao para os compostos relacionados com as variaveis de processo
torna-se mais vantajoso avaliando individualmente o comportamento de cada propriedade
e compreendendo qual o ajuste necessario para que esta tome uma determinada tendéncia.
Ou seja, qual a acdo necessaria em variaveis como a temperatura, o tempo ou a velocidade

para que uma determinada propriedade varie o seu valor.

Como trabalho futuro propde-se a testagem das propostas de otimizacdo apresentadas
neste relatdrio assim como a realizacdo de mais testes avaliando o impacto de mais e
diferentes variaveis, para além das ja estudadas, nomeadamente as que se enumeram de

seguida.

O silano promove a reacdo de silanizacdo, reacdo entre a superficie da borracha e a silica,
esta substancia apresenta uma elevada reatividade superficial. Assim sendo, podera

estudar-se a influéncia da quantidade e tempo ap0s abertura da embalagem de silano.

O 6xido de zinco é usado como ativador da reacdo de vulcanizacgéo refletindo uma elevada
importancia no desempenho mecanico do composto. De forma semelhante ao estudo da
influéncia da pesagem de enxofre prople-se a realizacdo de testes para entender a

influéncia de variacGes na pesagem do 6xido de zinco.

A maior dificuldade encontrada na realizacao deste trabalho resultou da pandemia Covid-

19, uma vez que n&o foi possivel a presenca na empresa logo apés o inicio deste trabalho.
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Essa auséncia associada a falta de conhecimento e bases da industria da borracha ndo
permitiu realizar o trabalho de uma forma tdo autbnoma como seria de esperar, no entanto
esta dificuldade foi ultrapassada com dedicacéo e empenho que foi posto por mim e pela

prépria empresa no trabalho proposto.
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ANEXOS

Nos anexos desta dissertacdo apresentam-se os resultados numéricos para todos 0s
ensaios realizados e todas as propriedades analisadas, assim como 0s respetivos intervalos
de aceitagdo pré-estabelecidos pela empresa. Para cada ensaio determinou-se o valor
médio e o desvio padrdo entre as diferentes amostras.

No anexo C encontram-se as especificacdes das matérias primas utilizadas no estudo da
influéncia das propriedades viscoelasticas das resinas e borrachas sintéticas.
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~

PROPRIEDADES DO COMPOSTO DE TELA TEXTIL

ANEXO A.

Tabela A.1 — Propriedades do composto de tela téxtil.

Propriedadez Reomeétricas Propriedadez Fizicaz EPA
Médulo
Densidade | Vizcozidade de mooney| T min | T max| ¢ 10% | ¢ 40%| ¢ 90% | Tenzio| Alongamento | 2 300% | Dureza | Rebound| G'1% |G'100% |tand 10%
(e/em”) (M) (dNm)| (dNm)| (min) | (min)| (min) | (MPa)| (%) | MPa) |(Shore 4)| (%%) | (Pa) | (kPa)
Intervalo de aceitacie| 8,020 5,00 1,000 4200 4,00 80 60 | 60
Amostra # 1 1159 51,28 1.840 | 13.210] 2,959 | 3.991] 7908 | 13,15 450 595 | 359 | 479 |1306974| 674509 | 0125
Amostra #2 1,155 50,62 1,790 | 12,940| 2,958 | 3.986| 7,847 | 13,10 453 879 | 353 | 483 |1295779 664,264 | 0,127
Amostra #3 1,159 5131 1.820 | 12,950| 2.870 | 3.899| 7859 | 11,80 417 584 | 360 | 474 1282883 654313 | 0130
| Amostra £ 4 1,159 5121 1.810 | 13.290| 2,839 | 3.851| 7,819 | 14,25 391 ss0 | 357 | 482 [1278279 655207 | 0128
w::._?w Amostra # 5 1,155 51,30 1.810 | 12,700| 2,856 | 3.930] 8,156 | 13,50 474 563 | 358 | 438 [1267.192 648373 | 0,129
Tolerineia | ostra # 6 1,159 51,45 1.340 | 13.120] 2,842 | 3.867| 7.307 | 13.05 232 g8l | 364 | 486 |1285.612| sesTo2| 0126
“_MHHHH_ Amostra 7 1,159 52,24 1.870 | 13.230| 2,881 | 3.861| 7,717 | 12,45 422 921 | 65 | 480 |1307.348| 669667 | 0128
Amostra £ 8 1,155 52,58 1.380 | 12.990] 2.922 | 3.985] 8139 | 11.10 387 904 | se1 | 489 |1280950) 858,530 | 0129
Desvio Padrio 0,000 0,62 0.031 | 0,196 | 0,048 | 0,060] 0,155 | 0,98 33 0,18 4 0.6 | 14161 | 8728 | 0,002
Média 1,159 51,50 1,833 | 13,024 2,892 | 3.921| 7932 | 12,81 444 889 | s60 | 485 |1288127| 661321 | 0,128
Amostra # 1 1,161 51,01 1.856 | 14,099| 2,832 | 3.859| 7939 | 12,65 420 938 | 568 | 471 |1334039| 684,166 | 0,126
Amostra 2 1,161 51,64 1354 | 14,084| 2,777 | 3.780| 7,696 | 13,35 447 921 | 572 | 474 |1319478| 681,880 | 0,126
Amostra #3 1,161 51,68 1872 | 13.902] 2,753 | 3.787| 7,788 | 13,60 454 927 | se6 | 486 |1326015| 682,029 | 0,126
| Amostra £ 4 1161 5185 1364 | 13.891] 2.737 | 3.767] 7.781 | 13.45 449 929 | s6s | 474 |1339.733) 682679 | 0.129
Enzaio B Amostra # 5 1,161 53,55 1919 | 13.995) 2,730 | 3.778| 7,817 | 11,30 389 913 | 570 | 467 |1346998| 687,388 | 0128
folerancia Amostra £ 6 1,161 52,54 1884 [13.017| 2,742 | 3,807 7834 | 13,45 248 920 | 569 | 490 |1341341] 678938 | 0129
“_MHEHD Amostra 7 1,160 50,78 1.846 | 13.826] 2,792 | 3.841| 7,866 | 11,45 393 918 | 571 | 486 |1325.410| 674,037 | 0,128
Amostra # 8 1,160 52,54 1.827 | 13,796 2.816 | 3.868| 7,861 | 11.40 389 929 | 564 | 489 |1329685| 684,424 | 0126
Desvio Padrio 0,000 0,90 0.028 | 0,112 | 0,037 | 0,040] 0072 | 1,03 2 008 | 03 09 | 93s0 | s015 | o001
Média 1161 51,93 1865 [13939) 2,773 | 3811 7.823 | 12,58 424 926 | 569 | 480 [1332837) 681943 | 0127
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PROPRIEDADES DO COMPOSTO DE PISO DE BASE

ANEXO B.

Tabela B.1 — Propriedades do composto de piso de base.

Propriedade: Reométricas Propriedades Fizicaz RPA
Moadulo
Denzidade | Vizcozidade de mooney| T min | T max |t 10% | ¢ 40%| ¢ 90% | Tenzdo | Alongamento | a 300% | Dureza | Rebound| G'1% |G'100% | tand 10%
(g/em”) (AMu) (dNm)| (dNm) | (min) | (min) | (min) | (AMPa) {%&) (MPa) |(Shore A)| (%) (kPa) {kPa)

Intervalo de aceitacio| 0,020 10,00 1,000 J000] 240 ol 3,60 6,0 6,0 732,000 [ 264,000 | 0,036
Amostra # 1 1,150 66,50 2597 123,770 2,395 ) 3093 4736 | 1670 328 9,87 69,8 434 [3076,747)1151,374| 0,173
Amoastra # 1 1,130 66,86 2,593 123,547 2413 | 3)110) 4778 | 1670 328 0 88 70,1 439 [30B3 483 1148210| 0,174
Amostra # 3 1,130 6722 1594 | 24.006( 2,355 3,045 4,696 | 1660 320 1025 70,2 446 [3120983)1170,036| 0,174
. Amoasira # 4 1,130 66,88 2,575 | 24.286( 2,344 | 3036 4,676 | 1640 316 10,20 69,7 445 (31064471173 311 0,174
Enzaio 4 Amoastra £ & 1,150 66,75 2540 | 24207 2,297 2998 4,609 | 1610 291 10,15 714 432 |3120,708| 1068 808 0,180
W.H.” q..._u*m Amoastra # 6 1,130 66,27 2582 | 24,535| 2330 3,025 4,688 | 1663 317 1035 104 444 (3116935 1052636 0,178

HH_H_H__“_E”_ Amostra # 7 1,130 67.31 2,645 | 24,838| 2294 | 2983 | 4,604 | 1630 317 10,15 70,8 43,0 - - -

Amostra £ § 1,150 67.06 1594 | 242142262 ) 2934[ 4532 1603 310 10,20 70,3 439 [3166.897) 1006 578 -
Dezvio Padrio 0,000 0,35 0025 | 0414 (0052 0034|0082 027 2 0,17 0.6 0.6 29642 | 60952 0,003
Meédia 1,150 66,86 2,590 | 24,178 2,336 | 3,034 4,667 | 16,44 316 10,13 T0.4 43,9 |3113,174(1113,339| 0,176
Amostra # 1 1,130 66,83 2710 | 23,070( 2,366 | 3.006| 4,704 | 1350 282 10,40 71,0 424 |3334658[1153.093| 0,183
Amoasira # 1 1,130 6736 272001 25,050) 2,393 | 3.046) 4,398 | 1470 294 10,40 693 436 [3325374)11%5,304| 0,182
Amostra # 3 1,150 66,67 272001 24,120| 2408 | 3081 | 4804 | 1540 302 10,06 63,3 435 (32750041187 .700| 0,180
. Amoastra # 4 1,150 66.93 2760 | 244802384 ) 3063 [ 4811 | 1585 321 10.15 692 428 |3278717[1152.852| 0182
Enzaio B Amoastra # § 1,130 66,10 2640 | 24.650( 2,366 | 3,007 4,705 | 1580 303 1035 693 440 |32353%7(1168,032| 0,181
HH._ Hﬂ._uﬁm Amosira # 6 1,130 65,85 2,700 | 23,070( 2,309 | 2,945 4,652 | 1650 320 10,10 70,0 427 (3234999 1151,063| 0,178
HMH_M..HHM_“_ Amostra # 7 1,150 67.74 2840 | 234002374 3041 4764 | 1703 328 10,20 70,2 424 [3285245] 115977 0,181
Amoastra # § 1,130 66,56 2,730 | 24,5360( 2,328 | 2985| 4,732 | 1365 303 10,15 70,1 421 |3236349(1145268| 0,182
Dezvio Padrio 0,000 0,62 Q037 | 0418 (0,034 0044|0073 0,71 15 0,14 0.6 0,7 34,848 | 20,606 0,002
Meédia 1.150 66.76 2,728 | 24.810| 2,367 | 2,023 ) 4,720 ) 15.81 307 10,13 69,8 41,9 |3I82.245(1174,199) 0.181
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Tabela B.2 — Adesividade do composto de piso de base.

Adesividade (N)

Tempo 0h 2° dia 3° dia 4° dia 5° dia
31,33 31,69 30,18 30,19 31,04
27,28 29,11 29,61 28,56 32,61
30,70 30,38 29,23 29,33 29,91

Medida: 1181
32,72 32,27 31,17 30,54 30,44
31,23 32,43 29,76 30,69 30,06
32,06 37,86 34,14 33,12 33,74
Ensaio A Média 30,89 32,29 30,68 30,41 31,30
Lote minimo 27,23 25,67 23,13 20,85 21,33
28,36 23,78 19,26 20,31 20,19
Medida: 795 27,40 27,02 21,98 20,55 22,07

27,08 25,39 23,72 20,98 21,12
27,21 26,37 24,55 22,41 23,31
25,78 25,25 23,68 21,01 20,81
Média 27,18 25,58 22,72 21,02 21,47
34,62 35,48 31,86 32,97 32,61
38,26 38,08 33,09 33,01 34,06
35,26 33,80 31,75 32,85 33,17

Medida: 655
34,96 40,92 31,15 33,04 33,03
33,64 34,57 32,69 33,63 31,64
32,43 31,26 30,41 30,21 30,88
Ensaio B Média 34,86 35,69 31,83 32,62 32,57
Lote maximo 31,53 31,54 26,45 26,56 26,32
33,74 31,81 26,60 25,52 25,50
Medida ‘616 31,40 32,23 25,11 25,10 26,66
30,88 33,01 28,09 26,89 27,00
32,20 29,82 24,10 27,26 25,46
30,98 30,57 27,64 27,33 26,79
Média 31,79 31,50 26,33 26,44 26,29
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ANEXO C. ESPECIFICACOES DAS MATERIAS PRIMAS

STANDARD SPECIFICATION
MATERIAL SPECIFICATION
ster Name 3 Manufacturer-Name : KOLON CHEMICAL CO. LTD
terial Number : Manufacturer-Location :KIMCHEON, §. KOREA , South Korea
terial Name :R1 B
Chemical Composition :Alkyl phenol (4-(1,1-dimethylethvliphenol) formaldehyde copolymer
Density ( typical ) :1.02 g/cm(3) at 20.0 degr.C
arance :Pastilles
helf Life (Days) 1720
Properties UNITS Target LSL USL Method FNO
CBS1
RAW MATERIAL DATA
IDENTIFICATION
identification IR 1.3-035 s
softening point degr. C 135 145 11.3-034 c
HEATING
residue on ignition at 950 degr C |% 1.0 1.3-007/2
CONTENTS
zinc content g .45 0.60 .3-026
INSOLUBLE
insol. in cyclohexane (sample 500g) [¢ 0 0.1 .3-008
MISCELLANEOUS
shelf life at rt after production [720 P
IPOOTNOTES (FNO)
C) Property to be reported in the certif. of analysis (in ac. with DIN EN 10204 3.1, variations are arranged
separately) provided with every shipment
D) Date of production per lot has to be given in the delivery documents (or in the CoA)
[8) Identical to supplied standard
S
In addition to the fulfillment of all parameters in this specification, the supplier guarantees, that the
delivered material is identical to the original samples submitted during the approval process of the material.
Measurement of the above mentioned test criteria carried out using the producer method rather than the specified
1.3 method is accepted because the producer and Continental procedures are so well in agreement that the values
determined by Continental and producer are applicable to the above specification limits. The above statement is
lapproved by mutual agreement.
IThe Supplier must notify the Customer in advance about any fundamental changes which may influence the
properties of the product. This concerns the manufacturing process, the relocation of production to other
factories, the switching of production to other machinery, any change in the raw material basis, etc, as far as
nothing has been agreed on by contract.
IThe production date has to be reported in the Advanced Shipment Notice and on the del ivery papers or the
Certificate of Analysis. The supplier acknowledges the receipt of Continental’s general supplier requirements
documented in the Supplier Requirements Manual (SRM) available on the Continental Homepage
lattp://www.continental-corporation.com/www/portal_com_en/themes/global_sourcing/
isupplier_requirements_manuel.html
TIssued by : Tarantola, Gesa Printed by ; uiad0768
Proprietary and confidential. Distribution only by express authority of Continental AG or its subgidiaries
The control specification is online in the Continental AG Comp.Basic system,GUTS.Any printout is an uncontrolled
copy .
Date : 25-Feb-2015 [ Issue: 003 ]

MAT-SPEC page 1 of 1|

Figura C.1 — Especificacdo de R1.
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STANDARD SPECIFICATION
MATERIAL SPECIFICATION
aster Name H Manufacturer-Name + RUETGERS GERMANY GmbH
terial Number Manufacturer-Location : DUISBURG , Germany
terial Name : R2 Bow- B L T
Chemical Composition :Hydrocarbon Resin; polymerisation product from unsaturated aromatic C9- /C10-hydrocarbons
Density ( typical ) 11.08 g/cm(3) at 20.0 degr.C
Appearance 1 Pastilles
Shelf Life (Days) : 720
Properties UNITS Target LSL USL Method FNO
ICBS1
RAW MATERIAL DATA
IDENTIPICATION
identification IR 1.3-035/1 S
softening point degr. C 87 55 1.3-034 C.K
HEATING
residue on ignition at 950 degr C | 0.1 1.3-007/2
MISCELLANEOUS
acid number Ing KOH/g 21 1.3-015 C,K
COLOURS
colour (Gardner) 9 C.K,P, 1
IFOOTNOTES (FNO)
IC) Property to be reported in the certif. of analysis (in ac. with DIN EN 10204 3.1, variations are arranged
separately) provided with every shipment
K) For this property a long term process capability, with regard to the closest specification limit, of greater
1 is expected (cpk > 1). Supporting statistical data has to be provided to Continental (sgm@conti.de) at least
once per year for review.
IP) Property tested by the producer using his test method.

) Identical to supplied standard
[1) 50% in Toluene

In addition to the fulfillment of all parameters in this specification, the supplier guarantees, that the
delivered material is identical to the original samples submitted during the approval process of the material.
Measurement of the above mentioned test criteria carried out using the producer method rather than the specified
1.3 method is accepted because the producer and Continental procedures are so well in agreement that the values
determined by Continental and producer are applicable to the above specification limits. The above statement is
lapproved by mutual agreement.

The Supplier must notify the Customer in advance about any fundamental changes which may influence the
properties of the product. This concerns the manufacturing process, the relocation of production to other
ifactories, the switching of production to other machinery, any change in the raw material basis, etc, as far as
nothing has been agreed on by contract.

The production date has to be reported in the Advanced Shipment Notice and on the delivery papers or the
Certificate of Analysis. The supplier acknowledges the receipt of Continental’s general supplier requirements
documented in the Supplier Requirements Manual (SRM) available on the Continental Homepage
P:tp://www.con:inen:al-coxpoxation.com/wvv/por:al_com_en/themel/globll_lourcing/
lsupplier_requirements_manuel.html

Issued by : Lepadatu, Ana-Maria Printed by : lepadat
roprietary and confidential. Distribution only by express authority of Continental AG or its subsidiaries

The control specification is online in the Continental AG Comp.Basic system,GUTS.Any printout is an uncontrolled
CopY .
Date : 07-Jul-2020 | Issue: 003 | MAT-SPEC page 1 of 1

Figura C.2 — Especificacdo de R2.
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STANDARD SPECIFICATION
MATERIAL SPECIFICATION
ster Name H Manufacturer-Name : NIZHNEKAMSKNEFTEKHIM INC.
terial Number : Manufacturer-Location :NIZHNEKAMSK, RUSSIA , Russian Federation

terial Name :P1
Chemical Composition :Partially chlorinated isobutylene - isoprene copolymer, stabilized with non staining
stabilizer content between 0.05 and 0.15 % mass. Unsaturation before chlorination between
1.5 and 2.0 mol %.
Density ( typical ) :10.92 g/cm(3) at 20.0 degr.C

arance :Bales
helf Life (Days) 1730

Properties UNITS Target LSL USL Method FNO

ICBS1
RAW MATERIAL DATA
MOONEY
UML 148 / 125 degr C (no MU 38 B3 3 1.3-056/1
preparation)
IDENTIFICATION
identification IR 1.3-035 s
HEATING
loss on heating lh at 105 degr C J
residue on ignition at 950 degr C |
CONTENTS
chlorine content % 1.1 -4
MISCELLANEOUS
shelf life at rt after production 730
COMPOUND DATA
RHEOMETER DATA
- £50 min o a M.4 ASTM 5289 P
- t90 min 11 IASTM 5289 C,P
- tsl min .8 2 IASTM 5289 P
P
P

1.3-038/1 C
.3-007/2

olo
uln
=3

=

.3-082/2 c

- M(L) 3.5 IASTM 5289 C
- M(H) dNm 10 ASTM 5289 C.
VULCANIZATE PROPERTIES
TEST RECIPES
ASTM-D 3958 - NZHNEKAMSK
ASTM-D 3958 - NZHNEKAMSK IRBS
PACKAGING
PE-, EVA- OR EMA-FOIL
melting point egr. C 110 .3-3/3
thickness .03 .06 1.3-228

M EE

'ES (FNO)
) Property to be reported in the certif. of analysis (in ac. with DIN EN 10204 3.1, variations are arranged
lseparately) provided with every shipment
) Date of production per lot has to be given in the delivery documents (or in the CoA)
) Property tested by the producer using his test method.
[S) Identical to supplied standard

[REMARKS

Measurement of the above mentioned test criteria carried out using the producer method rather than the specified
1.3 method is accepted because the producer and Continental procedures are so well in agreement that the values
determined by Continental and producer are applicable to the above specification limits. The above statement is
lapproved by mutual agreement.

he Supplier must notify the Customer in advance about any fund al chang which may influence the

roperties of the product. This concerns the manufacturing process, the relocation of production to other
factories, the switching of production to other machinery, any change in the raw material basis, etc, as far as
nothing has been agreed on by contract.

he production date has to be reported in the Advanced Shipment Notice and on the delivery papers or the
Certificate of Analysis. The supplier acknowledges the receipt of Continental”s general supplier requirements
documented in the Supplier Requirements Manual (SRM) available on the Continental Homepage
http://www.continental-corporation.com/www/portal_com_en/themes/global_sourcing/
isupplier_requirements_manuel.html

Tssued by : Plevak, Zdeno Printed by : ifexportuser
Proprietary and confidential. Distribution only by express authority of Continental AG or its subsidiaries

The control specification is online in the Continental AG Comp.Basic system,GUTS.Any printout is an uncontrolled
copy - .

Date : 30-Sep-2015 | Issue: 005 N MAT-SPEC page 1 of 3

Figura C.3 — Especificacdo de B1.
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STANDARD SPECIFICATION
MATERIAL SPECIFICATION
ter Name 3 Manufacturer-Name : NIZHNEKAMSKNEFTEKHIM INC.
terial Number : Manufacturer-Location :NIZHNEKAMSK, RUSSIA , Russian Federation
terial Name :P1 =
Chemical Composition :Partially chlorinated isobutylene - isoprene copolymer, stabilized with non staining

stabilizer content between 0.05 and 0.15 % mass. Unsaturation before chlorination between
1.5 and 2.0 mol %.
Density ( typical ) :0.92 g/cm(3) at 20.0 degr.C
ance :Bales
helf Life (Days) 1730

COMPOUND DATA
‘TM-D 3958 - NZHNEKAMSK
ixing method MILL
IIR 100.00 phr
RB 7 40.00 phr
inc oxide 5.00 phr
tearic acid 1.00 phr

otal 146.00 phr

atch Factors: Mill 2.0

IASTM-D 3958 - NZHENEKAMSK

IFOOTNOTES (FNO)

) Property to be reported in the certif. of analysis (in ac. with DIN EN 10204 3.1, variations are arranged
lseparately) provided with every shipment

D) Date of production per lot has to be given in the delivery documents (or in the CoA)

[P) Property tested by the producer using his test method.

) Identical to supplied standard

[REMARKS

Measurement of the above mentioned test criteria carried out using the producer method rather than the specified
1.3 method is accepted because the producer and Continental procedures are so well in agreement that the values
determined by Continental and producer are applicable to the above specification limits. The above statement is
lapproved by mutual agr LT

he Supplier must notify the Customer in advance about any f d al ch which may influence the
broperties of the product. This concerns the manufacturing process, the relocation of production to other
lfactories, the switching of production to other machinery, any change in the raw material basis, etc, as far as
nothing has been agreed on by contract.

The production date has to be reported in the Advanced Shipment Notice and on the delivery papers or the
Certificate of Analysis. The supplier acknowledges the receipt of Continental”s general supplier requirements
documented in the Supplier Requirements Manual (SRM) available on the Continental Homepage
http://vuu.continen:al-corpoxation.com/wvv/portal_com_en/themel/global_sourcing/

supplier requirements_manuel .html

Issued by : Plevak, Zdeno Printed by : ifexportuser|
Proprietary and confidential. Distribution only by express authority of Continental AG or its subsidiaries
iThe control specification is online in the Continental AG Comp.Basic system,GUTS.Any printout is an uncontrolled
icopy -

te : 30-Sep-2015 | Issue: 005 |
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STANDARD SPECIFICATION
MATERIAL SPECIFICATION
ter Name ] Manufacturer-Name : NIZHNEKAMSKNEFTEKHIM INC.
terial Number = Manufacturer-Location :NIZHNEKAMSK, RUSSIA , Russian Federation

Chemical Composition :Partially chlorinated isobutylene - isoprene copolymer, stabilized with non staining
stabilizer content between 0.05 and 0.15 % mass. Unsaturation before chlorination between
1.5 and 2.0 mol §%.

Density ( typical ) :10.92 g/cm(3) at 20.0 degr.C

Appearance :Bales

[Shelf Life (Days) 1730

ixing method MILL

TIR 100.00 phr

TRB 8 40.00 phr

inc oxide 5.00 phr

tearic acid 1.00 phr

otal 146.00 phr

tch Factors: Mill 2.0
IFOOTNOTES (FNO)
C) Property to be reported in the certif. of analysis (in ac. with DIN EN 10204 3.1, variations are arranged
iseparately) provided with every shipment

) Date of production per lot has to be given in the delivery documents (or in the CoA)

) Property tested by the prod using his test method.

) Identical to supplied standard

[REMARKS
asurement of the above mentioned test criteria carried out using the producer method rather than the specified
1.3 method is accepted because the producer and Continental procedures are so well in agreement that the values
determined by Continental and producer are applicable to the above specification limits. The above statement is
approved by mutual agreement.

Supplier must notify the Customer in advance about any fundamental changes which may influence the
roperties of the product. This concerns the manufacturing process, the relocation of production to other
ifactories, the switching of production to other machinery, any change in the raw material basis, etc, as far as
nothing has been agreed on by contract.
The production date has to be reported in the Advanced Shipment Notice and on the delivery papers or the
Certificate of Analysis. The supplier acknowledges the receipt of Continental”s general supplier requirements
documented in the Supplier Requirements Manual (SRM) available on the Continental Homepage
http://www.continental-corporation.com/www/portal_com_en/themes/global_sourcing/
supplier requirements manuel.html
ssued by : Plevak, Zdeno Printed by : ifexportuser
Proprietary and confidential. Distribution only by express authority of Continental AG or its subsidiaries
control specification is online in the Continental AG Comp.Basic system,GUTS.Any printout is an uncontrolled
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STANDARD SPECIFICATION
MATERIAL SPECIFICATION
ter Name 3 Manufacturer-Name : Trinseo Deutschland GmbH
terial Number : Manufacturer-Location :Schkopau , Germany
terial Name :P2 - ¥ v
Chemical Composition :Solution polimerized styrene butadiene rubber with 15.0% bound styrene, 30.0% vinyl

as ¥ BR with GEN2 functionalization. Uncoupled polymer is chain end functionalized for
interaction with carbon black and silica. During production of SPRINTAN SLR 3402-Schkopau
the target functionalization of the uncoupled polymer is 85 +/- 10 %, target coupling is
36 +/- 4%. The coupling with SnCl4 is designed to break down during mixing. Polymer is
stabilized with non staining antioxidant.

neity ( typical ) :10.92 g/cm(3) at 20.0 degr.C

E;pcnzlnco :Bales

helf Life (Days) 1365

Properties UNITS Target LSL USL Method FNO

ICBS1
RAW MATERIAL DATA
MOONEY
UML 144 / 100 degr C (no MU 64 0 185 .3-056/1 A
preparation)
UML 1+4 / 100 degr C at Production MU 64 0 [] roducer o
(no preparation)
IDENTIFICATION
glass transition temp of raw degr. C -61 -64 -58 lProducer P
polymers
HEATING
loss on heating 1lh at 105 degr C
residue on ignition at 950 degr C
CONTENTS
bound styrene content (rhc) * 15.0 14.0 16.0 1.3-604/2 C,K
C=C Microstructure VINYL (PH BR) 28.0 32.0 1.3-604/2 K
stabilizer content % 0.1 02137-E07B [C,P
MISCELLANEOUS
shelf life at rt after production 365 D
shelf life at rt after delivery 90
SUBSTANCE PROPERTIES
tensile strength MPa 17.0 ASTM D412 C,P
elongation at break J 60 ASTM D412 C.P
300% MODULUS MPa 16.5 20.0 IASTM D412 C,P
COMPOUND DATA
IFOOTNOTES (FNO)
A) Additional Continental internal testmethod (This measurement is not required for the supplier and is not
relevant for complaints)
IC) Property to be reported in the certif. of analysis (in ac. with DIN EN 10204 3.1, variations are arranged
iseparately) provided with every shipment
D) Date of production per lot has to be given in the delivery documents (or in the CoA)
[K) For this property a long term process capability, with regard to the closest specification limit, of greater
1 is expected (cpk > 1). Supporting statistical data has to be provided to Continental (sqmé@conti.de) at least
once per year for review.
IP) Property tested by the producer using his test method.

[REMARKS

In addition to the fulfillment of all parameters in this specification, the supplier guarantees, that the
delivered material is identical to the original samples submitted during the approval process of the material.
Measurement of the above mentioned test criteria carried out using the producer method rather than the specified
1.3 method is accepted because the producer and Continental procedures are so well in agreement that the values
determined by Continental and producer are applicable to the above specification limits. The above statement is
lapproved by mutual agreement.

IThe Supplier must notify the Customer in advance about any fundamental changes which may influence the
properties of the product. This concerns the manufacturing process, the relocation of production to other
factories, the switching of production to other machinery, any change in the raw material basis, etc, as far as
nothing has been agreed on by contract.

1.3-038/1
1.3-007/2

-
=)
~
w

-
=)
N

-
W
=]
o

The production date has to be reported in the Advanced Shipment Notice and on the delivery papers or the
Certificate of Analysis. The supplier acknowledges the receipt of Continental’s general supplier requirements
documented in the Supplier Requirements Manual (SRM) available on the Continental Homepage
http://www.continental-corporation.com/www/portal_com_en/themes/global_sourcing/
supplier_requirements_manuel.html

Issued by : Radke, Michael Printed by : uia4076

Proprietary and confidential. Distribution only by express authority of Continental AG or its subsidiaries

The control specification is online in the Continental AG Comp.Basic system,GUTS.Any printout is an uncontrolled
CopY -
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Reducdo de variagGes nas propriedades viscoelasticas de compostos de borracha

Instituto Superior de Engenharia do Porto

STANDARD SPECIFICATION

MATERIAL SPECIFICATION

Manufacturer-Name : Trinseo Deutschland GmbH
Manufacturer-Location :Schkopau , Germany

ster Name
terial Number
terial Name s P2 e
Chemical Composition :Solution polimerized styrene butadiene rubber with 15.0% bound styrene, 30.0% vinyl |
as ¥ BR with GEN2 functionalization. Uncoupled polymer is chain end functionalized for
interaction with carbon black and silica. During production of SPRINTAN SLR 3402-Schkopau
the target functionalization of the uncoupled polymer is 85 +/- 10 %, target coupling is
36 +/- 4%. The coupling with SnCl4 is designed to break down during mixing. Polymer is
stabilized with non staining antioxidant.
Density ( typical ) :0.92 g/cm(3) at 20.0 degr.C

arance :Bales
helf Life (Days) 1365
Properties UNITS Target LSL USL Method FNO
RHEOMETER DATA
rheometer test MDR 2000 degr. C 160
- tio min 5.5 8.0 ASTM D5289 C,P
- t50 in 8.0 12.0 IASTM D5289 C,P
- t90 min 11.5 16.5 ASTM D5289 C,P
- tsl min 3.5 5.5 ASTM D5289 c,P
- ts2 min 5.5 8.0 ASTM D5289 P
- M(L) m 2.5 5 TM D5289 P
- M(H) dNm 23.0 8.0 TM D5289 WP
VULCANIZATE PROPERTIES
TEST RECIPES
ASTM 3185 method C / formula 6B roducer
PACKAGING
PE-, EVA- OR EMA-FOIL
melting point egr. C 110 1.3-003
thickness 0.03 0.06 1.3-228

[REMARKS COMPOUND DATA

100 phr rubber

52,5 phr IRBB

1,0 phr stearic acid

3,0 phr ZnO

5,0 phr TDAE oil

1,75 phr sulfur

1,05 phr TBBS

(PNO)

IA) Additional Continental internal testmethod (This measurement is not required for the supplier and is not
relevant for complaints)

C) Property to be reported in the certif. of analysis (in ac. with DIN EN 10204 3.1, variations are arranged
lseparately) provided with every shipment

) Date of production per lot has to be given in the delivery documents (or in the CoA)

) For this property a long term process capability, with regard to the closest specification limit, of greater
1 is expected (cpk > 1). Supporting statistical data has to be provided to Continental (sqm@conti.de) at least
once per year for review.

IP) Property tested by the producer using his test method.

[REMARKS
Tn addition to the fulfillment of all parameters in this specification, the supplier guarantees, that the
delivered material is identical to the original samples submitted during the approval process of the material.
Measurement of the above mentioned test criteria carried out using the producer method rather than the specified
1.3 method is accepted because the producer and Continental procedures are so well in agreement that the values
determined by Continental and producer are applicable to the above specification limits. The above statement is
lapproved by mutual agreement.

IThe Supplier must notify the Customer in advance about any fundamental changes which may influence the
properties of the product. This concerns the manufacturing process, the relocation of production to other
factories, the switching of production to other machinery, any change in the raw material basis, etc, as far as
nothing has been agreed on by contract.

The production date has to be reported in the Advanced Shipment Notice and on the delivery papers or the
Certificate of Analysis. The supplier acknowledges the receipt of Continental’s general supplier requirements
documented in the Supplier Requirements Manual (SRM) available on the Continental Homepage
http://uvv.continen:al-coxpotation.com/wuv/porta1_cem_en/themes/global_-ourcing/
lsupplier_requirements_manuel.html

Tssued by : Radke, Michael Printed by : uia40768|
Proprietary and confidential. Distribution only by express authority of Continental AG or its subsidiaries

The control specification is online in the Continental AG Comp.Basic system,GUTS.Any printout is an uncontrolled
copy .
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-

PROPRIEDADES DO COMPOSTO DE PISO DE SILICA |

ANEXO D.

Tabela D.1 — Propriedades do composto de piso de silica I.

Propriedade: Feometricas Propriedades Fizieaz RPA
Modulo
Denzidade | Vizcozidade de moorey| T min | T max |t 10% | ¢ 40%| ¢t 90% | Tenzio| Alongamento| 2 300% | Dureza | Rebound| G'1% |G'100% |tand 10%
(g/em™) (A do) (dNm)| (dNm) | (min) | (min)| (min) | (AMPa) (%8} (MPa) |(Shore A)| (%2) {(kPa) (kPa)

Intervalo de aceitacio| 0,020 10,00 1,000 000 21,40 60 4.80 6,0 6.0 377,000 | 171,500 | 0,036
Amostra#1 1,240 61,00 2,000 [ 14.720] 2869 | 3645 6,720 1530 431 §.92 638 159 | 1442514 723594 [ 0,138
Amostra # 2 1,240 61,17 1,628 (14423 2857 [ 3623 6,322 1525 431 §.92 634 159 | 16645335 748637 | 0,133
Amostra # 3 1,240 6025 1,504 (14481 2817 3,583 6,325 1520 483 9.07 63.6 2000 | 1431412 734,473 0,129
. Amostra # 4 1,240 60,51 1,509 [ 14 318| 2,825 [ 3585 6,437 1533 489 9.00 63.8 202 |1676503| 755,666 | 0,133
MJNM.“ Amostra # 5 1,240 58,90 1,336 [ 14 360) 2,636 | 3,362 6,119 1473 449 9.10 632 2005 |1547332) 751635 | 0,142

. Amostra # 6 1,240 3550 1,368 | 14,336) 2,74% | 3 489 6,282 1573 495 2.11 63,3 20,1 - - -
HHMN_”_ Amostra#7 1,240 59,17 1,832 (14,133 2,604 | 3308 6,005 1575 493 922 62,5 20,1 |1706453| 744 886 | 0,161
Amostra# § 1,240 38 36 1831 (143272615 3331 ) 6,169 1543 484 918 84 .0 2007 | 1680879 746020 ( 0137
Dezvie Padrio 0,000 0.99 0060 | 0,166 | 0110 013%) 0,245 0,34 9.3 011 0.5 0.3 117,988 | 10,012 2,012
Media 1,240 £9.58 1,887 | 14,387| 2,749 | 3,491 | 6,347 | 15,38 485,88 907 63,5 20,2 | 1592,804| 746,759 | 0,148
Amostra# 1 1,240 35,14 1,851 (14,786 2,768 | 3,502 6,342 1530 483 2.27 63,8 158 |1685418| 747027 [ 0,138
Amostra # 2 1,240 35,11 1,851 (14,346 2,751 | 3474 6,226 1530 433 9.21 6.1.6 203 |1674,579| 747224 | 0,133

Amostra # 3 1,240 58,99 1,340 (14 671 2769 [ 3498 6335 1545 487 9.19 643 203 | 1713,830 - -

. Amostra # 4 1,240 5547 1836 [14430) 2737 [ 3484 6205 1520 480 918 641 20.0 - - -
Hm”"“..En.H Amoastra # & 1,240 58,97 1,866 (14 7R3 2745 [ 3473 6345 14 8% 471 9.18 64 4 200 |16BE474| 744597 | 0,134
o Amostra # & 1,240 59.17 1,340 (14475 2736 | 3467 6,245 1500 475 914 64 3 2000 1727914 741,856 | 0,160
HMH_W.E,HM_“_ Amostra # 7 1,240 58,24 1,346 (14551 2744 | 3477 6,279 1595 306 9.06 63,9 202 |1686,147| 736,097 | 0,136
Amostra # § 1,240 58,75 1,330 [ 14616]| 2,736 | 3 468 | 6,280 1575 498 915 63,7 20,1 |1680.859| 737418 | 0,135
Diezvio Padrio 0,000 0,38 0011 | 0,12% | 0,013 0013] 0,107 0,39 12,0 0,08 0.6 0.2 19174 | 4822 0,003
Meédia 1.140 £5.98 1,845 | 14,613 2,751 [ 3,481 [ 6,306 [ 15.44 456,58 217 63,9 201 [1694.463] 742437 | 0156
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PROPRIEDADES DO COMPOSTO DE CAMADA ESTANQUE

ANEXO E.

Tabela E.1 — Propriedades do composto de camada estanque.

Propriedade: Reométricaz Propriedadez Fizicaz EPA
Médule

Densidade | Vizcozidade de mooney| T min | T max| ¢ 10% | ¢ 40%| ¢ 30% | Tenzdo| Alongamento | 2 300% | Dureza |Rebound| G' 1% | G' 100% | tana 10%

(g/em®) (M) (dNm)| (dNm)| (min) | (min)| (min) | OPa) (%) (MPa) |(Shore 4)| (%) | (cPa) | (xPa)
Intervalo de aceitacio| 0,020 8,00 1,000 | 1,600 1.80 60 2,40 6.0 6.0 |222.000 66000 | 0,040
Amostra £1 1,300 5791 1,771 | 5,897 | 2,978 | 7.661|22.484| 544 766 256 | 529 130 |977.598| 277402 0317
Amosira #2 1,300 58,00 1,805 | 5.843 | 3.009 | 7628 | 22.422] 542 760 256 | 523 13,5 |981.313| 277,355 | 0319
Amostra #3 1,290 58,18 1,775 | 5823 | 2924 | 7.631|22.515] 536 758 254 | 523 . |osse09| 278662 | 0319
. Amostra £ 4 1,300 58,16 1,792 | 5,963 | 2,980 | 7,633 | 22.532] 523 759 ; 533 133 |976.556| 277423 | 0318
Enzalo Amostra # 3 1,300 58,50 - | s.a80 | 2884 | 7.633[22.727| 5.20 i 154 | 530 136 |977.668| 276,508 | 0,320
Bl: Lote Amostra £ 1,300 58,03 1,773 | 5917 | 2,021 | 7,615 | 22.540| 5.44 766 256 | 529 138 |976.018| 276,071 | 0,320
HW%M_MQ Amostra £7 1,300 58,78 1780 | 5924 | - | - [22.735] s34 775 259 | s34 136 |966.534| 274188 | 0323
Amosira & 8 1,300 58,03 - | szl - | 7643|20974] 533 744 259 | 530 - |esspo1| 273752 0304
Desvio Padrio 0,000 0,29 0,013 | 0,031 | 0,047 | 0.014( 0,082 | 0,11 10 0,02 0.4 03 | 6936 | 1685 | 0,002
Média 1,300 £8,12 1,783 | 5,915 | 2,949 | 7,635 | 22.616| 537 761 156 | 829 | 135 |975812 276420 0320
Amostra #1 1,300 5781 1,800 | 5.490 | 2,746 | 7,773 | 23.061| 533 744 262 | 33 146 |958.446| 266,018 | 0,326
Amostra £2 1,300 58,19 1,820 | 5,610 | 2,787 | 7,818 23.063| 535 746 261 | 530 144 |971.599| 268,015 | 0327
Amostra # 3 1,300 57,99 1,800 | 5,640 [ 2,792 | 7,576 | 22,841 5,34 738 260 | 533 144 | 964.356| 269,008 | 0,325
| Amostra £ 4 1,300 58.40 1826 | 5779 | 2604| - [23.080] 521 : 262 | 524 159 |961.577| 268916 0324
Enzaio B Amostra # 5 1,300 5794 1782 | 5687 | 2.684| - [22.864| 534 730 ; 519 142 |960284| 268771 | 0324
E.” Em Amostra £ 6 1,300 58,27 1,827 | 5,761 | 2,814 | 7.624|23.000] 533 738 262 | s32 136 |951.231| 264,900 | 0,326
HMH_LE,HM_H Amostra # 7 1,300 57,89 1,804 | 5,817 | 2,878 | 7,823 22,781| s5.48 750 263 | 538 . |935.365| 269,193 | 0322
Amostra £ 8 1,300 57 63 1820 | 5690 | - | 7968|22935| 544 752 262 | s34 145 |963.194| 270982 | 0323
Desvio Padrio 0,000 0.25 0,016 | 0,105 | 0068 | 0144 0,115 | 0,08 g 0,01 0.4 04 | 6063 | 1929 | 0002
Média 1.300 58,02 1810 | 5684 [ 2,771 | 7.764| 22.956| 535 743 162 | 532 142 |960.819| 268.237 | 0325
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PROPRIEDADES DO COMPOSTO DE PISO DE

ANEXO F.

-

SILICA 11

Tabela F.1 — Propriedades do master do composto de piso de silica Il.

RPA (nio vulcanizado)
Vizcosidade de mooney (Mu)| G' 1% (kPa) [ G' 100% (kPa)| tand 10%
Amostra # 1 37,23 503,680 140 903 0,373
Ensaio A | Amostra#2 34,71 603 980 149 230 0371
B2:Lote | Amostra#3 3616 649 72 156,237 0366
minimo | Amostra# 4 3493 633,230 157,617 0,362
200072020 | Desvio Padrio 1,17 25360 4,091 0,003
Meédia 55,76 620,153 153,427 0,368
Amostra #1 3882 157 238 0,362
Enszaio B i
Amostra # 2 60,52 633 380 159,793 0339
B2: Lote
o Amostra # 3 3843 633,980 152521 0,366
maximo
_ Amostra # 4 39.40 633,920 158 032 0360
200072020
Desvio Padrio 091 0,330 3,108 0,003
Meédia 5020 633,760 156,901 0,362
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Tabela F.2 — Propriedades do composto de piso de silica Il final.

Propriedades Reométricas Propriedades Fisicas RPA
Modulo
Densidade | Viscosidade de mooney | T min | T max |t 10% |t 40% |t 90% | Tensdo | Alongamento | a 300% | Dureza |Rebound| G'1% |G 100% | tand 10%
(g/cm?®) (Mu) (dNm) | (dNm) | (min) | (min) | (min) | (MPa) (%) (MPa) |(Shore A)| (%) (kPa) (kPa)

Intervalo de aceitagdo| 0,020 10,00 1,000 3,000 | 2,40 60 3,60 6,0 6,0 264,000 | 154,000 | 0,040
Amostra# 1 1,192 74,11 - - - - - 16,40 524 8,62 58,1 32,5 |1164,511| 681,545 | 0,102
Amostra # 2 1,193 73,19 - - - - - 15,75 484 8,77 59,0 32,5 |1149,620| 689,873 | 0,098
Amostra # 3 1,190 73,08 - - - - - 15,15 497 7,53 57,3 32,8 |1078,993| 644,846 | 0,100
_ Amostra # 4 1,190 73,26 - - - - - 16,75 564 7,54 57,6 32,8 |1104,592| 645,013 | 0,104
Ens.alo A Amostra# 5 1,189 71,45 - - - - - 16,25 506 7,90 57,5 34,3 |1054,466| 682,307 | 0,083
Bz,' I-_ote Amostra # 6 1,189 70,71 - - - - - 14,90 488 8,32 59,0 33,3 |1067,516| 691,211 | 0,081
2;0':;?0020 Amostra # 7 1,191 70,05 - - - - - 16,05 505 8,66 59,5 34,0 |1125,055| 686,064 | 0,093

Amostra # 8 1,194 68,97 - - - - - 16,25 494 8,59 58,9 32,6 [1049,156 - -
Desvio Padrao 0,002 1,83 - - - - - 0,63 26 0,51 0,8 0,7 43,790 | 20,448 0,009
Média 1,190 71,85 - - - - - 15,94 508 8,24 58,4 33,1 [1099,239| 674,408 | 0,094
Amostra # 1 1,193 70,00 - - - - - 15,15 480 8,64 59,1 31,9 [1140,143| 665,647 | 0,106
Amostra # 2 1,190 72,66 - - - - - - - - 59,0 31,9 [1150,480| 667,955 | 0,106
Amostra # 3 1,190 72,31 - - - - - 15,75 500 8,59 58,8 33,1 [1155,166| 672,085 | 0,105
) Amostra # 4 1,191 72,68 - - - - - 16,55 525 8,45 59,5 31,5 [1144,159| 668,470 | 0,105
Ens.alo 5 Amostra # 5 1,192 72,13 - - - - - 15,15 472 8,66 58,8 31,8 [1171,719| 683,674 | 0,105
fﬂzéxli_;ts Amostra # 6 1,191 71,71 - - - - - 16,35 516 8,55 58,9 33,9 [1169,348| 680,090 | 0,103
23/07/2020 Amostra # 7 1,192 73,37 - - - - - 15,50 473 8,62 59,0 32,5 [1177,539| 687,760 | 0,105
Amostra # 8 1,192 72,90 - - - - - 15,80 472 8,61 58,1 32,6 [1176,005| 691,635 | 0,103
Desvio Padrao 0,001 1,03 - - - - - 0,55 22 0,07 0,4 0,8 14,857 | 9,939 0,001
Média 1,190 72,22 - - - - - 15,75 491 8,59 58,9 32,4 |1160,570| 677,165 | 0,105
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ANEXO G. PROPRIEDADES DO COMPOSTO DE PISO DE INVERNO

Tabela G.1 — Propriedades do master do composto de piso de inverno.

RPA (n&o vulcanizado)
Viscosidade de mooney (Mu) | G" 1% (kPa) | G’ 100% (kPa) | tand 10%
Amostra# 1 92,13 687,54 136,814 0,410
Amostra # 2 89,87 659,389 136,067 0,411
Ensaio A1 | Amostra# 3 91,73 701,801 138,294 0,410
02/03/2020| Amostra# 4 93,03 629,839 131,785 0,413
Desvio Padrao 1,33 31,854 2,794 0,001
Média 91,69 669,642 135,740 0,413
Amostra # 1 92,31 621,484 131,490 0,417
Amostra # 2 90,40 677,195 135,927 0,418
Ensaio A2
Amostra # 3 95,04 692,616 138,610 0,413
02/03/2020
Amostra# 4 92,30 668,257 135,215 0,418
Desvio Padrao 1,91 30,635 2,937 0,002
Média 92,51 664,888 135,311 0,422
Amostra # 1 92,49 657,583 133,097 0,414
) Amostra # 2 90,97 615,774 129,075 0,421
Ensaio B1
Amostra # 3 88,49 614,032 133,747 0,412
02/03/2020
Amostra # 4 92,00 655,320 134,914 0,415
Desvio Padrao 1,78 24,016 2,536 0,004
Média 90,99 635,677 132,708 0,417
Amostra # 1 92,03 575,154 127,372 0,417
Amostra # 2 92,71 675,218 136,297 0,411
Ensaio B2
Amostra # 3 96,77 613,498 132,536 0,413
02/03/2020
Amostra # 4 95,54 646,836 132,488 0,414
Desvio Padrao 2,26 43,154 3,665 0,003
Média 94,27 627,677 132,173 0,414
Amostra # 1 80,63 535,927 125,271 0,415
Amostra # 2 88,36 628,778 133,718 0,412
Ensaio B3
Amostra # 3 88,29 625,300 133,970 0,412
02/03/2020
Amostra # 4 95,52 675,473 136,220 0,412
Desvio Padréao 6,08 58,304 4,819 0,002
Média 88,20 616,370 132,295 0,413
Amostra # 1 90,59 603,489 130,972 0,413
Amostra # 2 84,36 517,234 122,536 0,419
Ensaio C1
Amostra # 3 84,95 525,611 126,548 0,416
02/03/2020
Amostra # 4 89,03 600,623 133,102 0,411
Desvio Padréao 3,05 46,694 4,708 0,004
Média 87,23 561,739 128,29 0,415
Amostra# 1 88,55 576,65 127,626 0,422
Amostra # 2 90,73 609,39 134,041 0,418
Ensaio C2 | Amostra# 3 92,54 607,80 133,827 0,419
02/03/2020| Amostra# 4 89,72 613,83 131,856 0,421
Desvio Padrao 1,69 17,04 2,975 0,002
Média 90,39 601,92 131,838 0,420
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Tabela G.2 — Propriedades do composto de piso de inverno final.

Propriedades Reométricas Propriedades Fisicas RPA
Modulo

Densidade | Viscosidade de mooney | T min | T max |t 10% |t 40% |t 90% | Tensdo | Alongamento | a 300% | Dureza |Rebound| G'1% |G' 100% | tand 10%

(g/cm?®) (Mu) (dNm) | (dNm) | (min) | (min) | (min) | (MPa) (%) (MPa) | (Shore A)| (%) (kPa) (kPa)
Intervalo de aceitagdo| 0,020 10,00 1,000 3,000 [ 4,00 80 3,60 6,0 6,0 374,000 | 156,000 | 0,036
Amostra # 1 1,211 59,75 2,394 |14,974| 2,304 | 2,938 | 6,015 | 13,65 476 8,02 60,4 36,4 [1592,736| 680,561 | 0,160
Amostra # 2 1,208 60,02 2,357 |14,781| 2,352 | 3,011 | 6,113 | 12,80 458 7,91 61,0 359 [1600,026| 679,919 | 0,159
Amostra # 3 1,209 59,25 2,353 |14,618| 2,310 | 2,954 | 6,000 | 13,75 481 7,94 60,2 36,2 [1589,140| 683,668 | 0,158
) Amostra # 4 1,209 59,67 2,317 |14,644| 2,309 | 2,968 | 6,093 | 13,20 471 7,83 60,4 36,7 [1592,589| 689,693 | 0,156
:4?;22:22 Amostra # 5 1,209 60,02 2,258 |14,555| 2,287 | 2,930 | 5,946 | 13,80 485 7,94 61,2 36,2 [1599,595| 689,904 | 0,157
Amostra # 6 1,209 59,90 2,425 |14,681| 2,281 | 2,885 | 5,733 | 13,40 469 8,06 60,6 36,0 [1594,345| 700,173 | 0,157
Amostra # 7 1,210 59,21 2,311 [14,637| 2,285 | 2,919 | 5,901 | 13,75 480 8,01 60,5 35,7 11591,942| 695,458 | 0,157
Amostra # 8 1,210 58,79 2,249 14,562 | 2,307 | 2,952 | 6,012 | 13,45 472 7,95 61,0 36,0 |1588,596| 697,798 | 0,155
Desvio Padréo 0,001 0,45 0,062 | 0,138 | 0,023 | 0,037 | 0,120 [ 0,34 8 0,07 0,4 0,3 4,263 7,783 0,002
Média 1,209 59,58 2,333 | 14,682 | 2,304 | 2,945 | 5,977 | 13,48 474 7,96 60,7 36,1 [1593,621| 689,647 | 0,157
Amostra # 1 1,210 60,15 2,383 | 15,129 2,286 | 2,896 | 5,606 | 14,10 485 8,00 59,6 36,2 [1644,217| 709,247 | 0,159
Amostra # 2 1,209 60,13 2,420 {14,863 | 2,293 | 2,901 | 5,483 | 13,40 465 8,04 59,9 36,0 [1629,367| 701,808 | 0,160
Amostra # 3 1,209 60,21 2,388 |14,835| 2,279 | 2,899 | 5,554 | 13,90 484 7,89 59,5 36,0 [1623,322| 701,920 | 0,159
Amostra # 4 1,209 60,31 2,381 {14,840 2,255 | 2,889 | 5,572 | 13,50 470 7,99 59,8 36,1 [1626,858| 708,655 | 0,154
Ensaio A2 Amostra#5 1,208 60,01 2,352 [14,592| 2,276 | 2,922 | 5,669 | 13,80 477 8,00 60,3 36,4 [1595,026| 688,593 | 0,158
04/03/2020 Amostra # 6 1,208 60,04 2,485 | 14,550 2,284 | 2,888 | 5,403 | 13,55 479 7,76 59,4 36,4 |[1612,068| 705,366 | 0,156
Amostra # 7 1,212 60,34 2,401 [14,495| 2,215 | 2,810 | 5,243 | 13,20 449 8,30 60,0 35,3 [1604,445| 703,966 | 0,154
Amostra # 8 1,212 61,53 2,516 | 14,269 | 2,249 | 2,833 | 5,233 | 13,65 460 8,32 60,5 35,7 |[1575,128| 694,674 | 0,158
Desvio Padrao 0,002 0,49 0,056 | 0,270 | 0,026 | 0,038 | 0,164 [ 0,29 13 0,19 0,4 0,4 21,932 | 7,021 0,002
Média 1,210 60,34 2,416 | 14,697 | 2,267 | 2,880 | 5,470 | 13,64 471 8,04 59,9 36,0 |1613,804| 701,779 | 0,157
Amostra # 1 1,207 59,72 2,424 |15,597| 2,512 | 3,075 | 5,118 | 14,00 495 7,86 61,8 345 |[1717,953| 706,655 | 0,165
) Amostra # 2 1,208 59,79 2,395 [ 15,262 2,482 | 3,045 | 4,825 | 13,35 476 7,85 61,4 345 [1699,620| 705,545 | 0,165
=nsalo Bl Amostra # 3 1,208 60,75 2,488 | 15,398 2,409 | 2,948 | 4,671 | 12,75 456 7,92 61,8 34,6 |[1720,638| 707,281 | 0,167
04/03/2020 Amostra # 4 1,207 60,54 2,449 | 15,378 2,385 | 2,929 | 4,666 | 13,60 477 8,02 61,5 35,0 [1714,299| 717,845 | 0,163
Amostra # 5 1,207 59,49 2,336 | 15,136 2,351 | 2,886 | 4,690 | 13,85 487 7,92 60,6 34,9 [1674,913| 709,666 | 0,163
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Instituto Superior de Engenharia do Porto

Reducdo de variagGes nas propriedades viscoelasticas de compostos de borracha

Tabela G.2 — Propriedades do composto de piso de inverno final. (continuacéo)

Propriedades Reométricas Propriedades Fisicas RPA
Modulo

Densidade | Viscosidade de mooney | T min | T max |t 10% |t 40% |t 90% | Tensdo | Alongamento | a 300% | Dureza |Rebound| G'1% |G' 100% |tand 10%

(g/cm?®) (Mu) (dNm) [ (dNm) | (min) | (min) | (min) | (MPa) (%) (MPa) | (Shore A)| (%) (kPa) (kPa)
Amostra # 6 1,208 59,32 2,397 15,062 | 2,353 | 2,876 | 4,682 | 13,65 479 7,95 60,7 351 |1675,021| 712,280 | 0,161
Amostra # 7 1,208 61,13 2,505 | 14,939 2,333 | 2,985 | 5,866 | 12,75 458 7,83 60,7 356 |1636,109| 707,104 | 0,160
Ensaio B1 Amostra # 8 1,209 60,99 2,468 |14,772| 2,374 | 3,012 | 5,749 | 12,20 443 7,82 60,3 35,8 |1634,920| 709,528 | 0,158
04/03/2020 Desvio Padréo 0,001 0,72 0,056 | 0,269 | 0,065 | 0,072 | 0,502 | 0,63 17 0,07 0,6 0,5 34,893 | 3,996 0,003
Média 1,208 60,22 2,433 | 15,193 2,400 | 2,970 | 5,033 | 13,27 471 7,90 61,1 35,0 |1684,184| 709,488 | 0,163
Amostra # 1 1,207 59,08 2,292 |14,650| 2,413 | 3,064 | 5,867 | 13,65 479 7,95 60,3 359 |1571,348| 709,092 | 0,151
Amostra # 2 1,207 60,87 2,540 | 14,754 | 2,327 | 2,882 | 5,194 | 12,65 451 8,04 60,8 354 |1602,624| 725,096 | 0,151
Amostra # 3 1,207 60,13 2,788 | 14,721 2,227 | 2,859 | 5,137 | 13,25 471 7,88 59,9 36,0 [1592,589| 716,338 | 0,151
) Amostra # 4 1,207 59,93 2,342 114,334| 2,313 | 2,888 | 5,253 | 12,85 469 7,68 59,6 35,7 [1572,530| 714,314 | 0,150
=nsaio B2 Amostra # 5 1,208 59,05 2,277 | 14,347 | 2,317 | 2,911 | 5,299 | 13,45 483 7,79 60,5 35,7 [1569,628| 711,281 | 0,152
0410312020 Amostra # 6 1,207 59,87 2,250 | 14,090 2,364 | 2,946 | 5,460 [ 13,30 482 7,69 60,0 358 [1564,350| 707,938 | 0,150
Amostra # 7 1,207 59,28 2,281 | 14,187 2,322 | 2,917 | 5,422 | 13,75 480 7,93 59,6 35,6 |1565,544| 703,040 | 0,151
Amostra # 8 1,207 59,46 2,260 | 14,150 2,310 | 2,911 | 5,410 | 13,35 474 7,82 61,0 35,3 [1562,194| 701,979 | 0,150
Desvio Padrao 0,000 0,62 0,190 | 0,268 | 0,053 | 0,063 | 0,228 | 0,37 10 0,13 0,5 0,2 14,577 | 7,520 0,001
Média 1,207 59,71 2,379 14,404 | 2,324 | 2,922 | 5,380 | 13,28 474 7,85 60,2 35,7 |1575,101| 711,135 | 0,151
Amostra# 1 1,210 62,57 2,695 | 15,510 2,324 | 3,065 | 6,710 [ 13,05 467 7,80 61,5 34,1 ]1680,442| 686,250 | 0,167
Amostra # 2 1,210 62,63 2,701 | 15,747 2,302 | 3,059 | 6,794 | 13,45 480 7,78 61,3 33,8 [1681,727| 693,108 | 0,168
Amostra # 3 1,210 62,01 2,559 | 15,600 2,264 | 3,037 | 6,830 [ 12,90 466 7,75 61,3 33,9 [1695,739| 699,241 | 0,166
Amostra # 4 1,210 61,62 2,635 | 15,425 2,279 | 2,978 | 6,393 | 12,60 462 7,72 60,9 34,3 [1679,463| 700,658 | 0,165
) Amostra # 5 1,210 60,87 2,521 |14,505| 2,245 | 2,846 | 5,765 | 14,10 496 7,83 60,3 34,5 [1597,440| 700,629 | 0,157
;r;zzllzozz Amostra # 6 1,209 60,28 2,489 | 14,651 2,227 | 2,838 | 5,760 | 12,25 443 7,89 61,2 34,6 [1626,541| 703,253 | 0,161
Amostra # 7 1,210 59,11 2,401 | 14,675 2,282 | 2,927 | 6,049 | 13,00 466 7,81 60,0 34,7 |1597,573| 694,057 | 0,159
Amostra # 8 1,208 59,15 2,442 114,851 2,276 | 2,951 | 6,189 | 13,80 489 7,77 61,1 34,3 ]1605,952| 690,849 | 0,163
Desvio Padrao 0,001 1,42 0,113 | 0,498 | 0,031 | 0,090 | 0,440 | 0,61 17 0,05 0,5 0,3 42,663 | 5,855 0,004
Média 1,210 61,03 2,555 [15,121| 2,275 | 2,963 | 6,311 | 13,14 471 7,79 61,0 34,3 |1645,610| 696,006 | 0,163
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Instituto Superior de Engenharia do Porto

Reducdo de variagGes nas propriedades viscoelasticas de compostos de borracha

Tabela G.2 — Propriedades do composto de piso de inverno final. (continuacéo)

Propriedades Reométricas Propriedades Fisicas RPA
Modulo
Densidade | Viscosidade de mooney | T min | T max |t 10% |t 40% |t 90% | Tensdo | Alongamento | a 300% | Dureza |Rebound| G' 1% |G' 100% |tand 10%
(g/cm?®) (Mu) (dNm) [ (dNm) | (min) | (min) | (min) | (MPa) (%) (MPa) | (Shore A)| (%) (kPa) | (kPa)
Amostra # 1 1,209 58,59 220 [ 1437 | 2,31 | 297 | 586 | 13,95 492,00 7,86 60,00 35,40 [1586,62| 692,68 0,16
Amostra # 2 1,208 60,43 2,33 | 14,87 | 2,34 | 2,92 | 530 | 13,40 459,00 8,30 61,50 34,90 [1630,44| 721,52 0,15
Amostra # 3 1,210 60,36 230 [ 1491 ] 2,30 | 2,81 | 457 | 12,90 448,00 8,19 61,40 33,70 [1645,40| 710,44 0,16
Amostra # 4 1,211 61,07 2,33 | 1492 | 2,25 | 2,74 | 4,41 | 13,65 467,00 8,23 61,70 34,60 [1659,70| 720,51 0,16
Ensaio C1 Amostra # 5 1,213 59,76 223 [ 1462 | 2,30 | 2,84 | 4,85 | 14,05 478,00 8,22 60,30 34,70 [1654,49| 720,69 0,16
04/03/2020 Amostra # 6 1,212 59,87 221 [ 1444 | 2,31 | 2,85 | 496 | 12,85 447,00 8,20 60,70 34,60 [1630,82| 718,53 0,16
Amostra # 7 1,211 58,62 2,29 | 14,80 | 2,46 | 3,02 | 500 | 13,30 460,00 8,19 60,90 34,50 [1623,64| 707,60 0,16
Amostra # 8 1,211 59,17 221 | 14,78 | 2,39 | 2,94 | 5,00 | 13,80 474,00 8,13 60,90 35,00 |1622,25| 709,34 0,16
Desvio Padrao 0,002 0,89 0,06 | 0,21 | 0,07 | 0,09 | 0,45 | 0,45 15,37 0,13 0,59 0,49 22,93 9,86 0,00
Média 1,211 59,73 2,26 | 14,71 | 2,33 | 2,89 | 4,99 | 13,49 465,63 8,17 60,93 34,68 |1631,67| 712,66 0,16
Amostra # 1 1,209 60,15 241 | 1439 | 2,37 | 2,96 | 554 | 13,65 455,00 8,52 61,30 34,70 |1565,97| 706,66 0,15
Amostra # 2 1,209 60,42 2,44 | 1427 | 2,38 | 2,96 | 5,27 | 13,30 456,00 8,27 61,50 34,80 |1583,10| 713,94 0,15
Amostra # 3 1,209 61,96 258 | 1426 | 2,33 | 2,90 | 515 | 13,70 468,00 8,20 60,60 35,30 |1586,23| 705,49 0,15
Amostra # 4 1,209 60,47 244 | 14,15 | 2,29 | 2,86 | 514 | 13,35 459,00 8,16 60,90 35,50 |1576,96| 706,83 0,15
Ensaio C2 Amostra # 5 1,210 61,33 246 | 1411 | 233 | 2,89 | 514 | 14,15 473,00 8,30 60,50 35,30 |1578,79| 715,92 0,15
04/03/2020 Amostra # 6 1,209 61,74 249 | 13,77 | 2,21 | 2,77 | 4,86 | 14,80 484,00 8,46 60,50 35,80 |1557,99| 695,73 0,15
Amostra # 7 1,210 61,40 241 | 1438 | 2,31 | 2,81 | 4,63 | 14,75 491,00 8,26 60,70 35,80 |1595,61| 727,08 0,15
Amostra # 8 1,210 61,32 244 | 1464 | 2,32 | 2,84 | 4,93 | 13,90 482,00 7,92 60,20 35,40 |1609,30| 731,72 0,15
Desvio Padrao 0,001 0,67 0,06 | 0,25 | 0,05 | 0,07 | 0,28 | 0,58 13,77 0,18 0,44 0,41 16,11 | 11,90 0,00
Média 1,209 61,10 2,46 | 1425 | 2,32 | 2,87 | 508 | 13,95 471,00 8,26 60,78 35,33 [1581,74| 712,92 0,15
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PROPRIEDADES DO COMPOSTO DE PAREDE

Propriedadez Reomeétricas Propriedades Fizicaz RPA
Madule
Denzidade | Vizcozidade de mooney| T min | T max| ¢ 10%0 | ¢ 40% | t 90% | Tenzio| Alongamento| a 300% | Dureza |Rebound| G'1% |G 100% |tand 10%
(g/em™) (Mu) (dNm) | (dNm)| (min) | (min) | {min) | (MPa) (%) (MPa) [(Shore A)| (%) (kPa) (kPa)
Intervalo de aceitacio| 0,020 §,00 1,000 3,000] 1,50 60 240 6,0 6,0 230,000 | 140,000 [ 0,036
Amostra # 1 1,070 4507 1457 | 13236 3634 [ 4395 6481 | 975 537 4.64 50,0 39,0 | I0ZB300) 633,600 [ 0085
Amostra # 1 1,070 4576 14535 | 13234 3,667 [ 3397 | 6 387 | 7,86 471 454 497 38,7 | 1053300( 637300 | 0062
Amostra # 3 1,070 4506 TABS | 13326( 3,773 [ 4495 | 6535 735 471 449 50,0 38,5 | 1074300( 681,500 | 0,061
L Amostra # 4 1070 4541 14759 | 13365[ 3781 [ 4505 [ 6516 | 839 308 439 495 388 | 1093200( 6883500 | 0060
Wmﬁmwmnﬂﬁ Amostra # § 1,070 4537 1477 [13292) 3,724 (4,442 | 6440 898 317 444 491 38,7 | 1095,100) 651,100 | 0,037
18/03/2020 Amostra # 6 1,070 4532 1443 [ 13641) 3,702 [ 4,449 | 6433 [ &7 302 434 491 392 | 1132700) 710,500 [ 0080
Amaostra # 7 1,070 4541 1492 [ 13,519] 3,815 [ 4,351 | 6345 7,73 443 4353 498 394 | I182.200) 739,700 | 0,039
Amostra # § 1,070 4537 1485 | 13471 3,866 [ 4,587 | 6606 | 831 485 451 496 382 | 120%,600) 759,000 [ 0062
Dezvio Padrio 0,000 0,22 0,016 [ 0,143 | 0,074 [ 0391 0065 [ 0,73 28 0,08 0.4 04 62,385 | 40,362 0,002
Media 1,070 4535 1,471 | 13,385| 3,748 | 4,353 [ 6,496 | B 4B 495 4,54 49,6 55,5 | 1108535 695450 | 0,061
Amostra # 1 1,070 4553 1460 | 12770 3,606 [ 4311 | 6381 | 948 331 438 48,3 395 | 1026,200) 636,700 [ 0,068
Amostra # 1 1,070 45 43 1460 | 130203535 (4241 | 6235 918 326 444 4E6 386 | 1023500( 627200 | 0,087
Amostra # 3 1070 4576 1460 | 124B0[ 3663 [4405[ 6465 | 851 525 429 7.7 580 | 1002.500) 602600 ( 0070
Amostra # 4 1,070 45 B 1460 | 12430( 3,660 [ 4401 | 6435 8§62 321 419 479 38,7 | 997,600 [ 401,100 | 0067
Ensaio D1 Amostra# 5 1,070 46,34 1480 [ 12920] 3,830 [ 4,553 | 6,364 [ 883 312 446 483 38,7 | 1022,800) 632,300 | 0064
18052020 Amostra # 6 1,070 46,30 1480 | 12,880) 3,835 [ 4,330 6,330 652 436 447 487 9.5 | 102B300( 643,400 | 0064
Amostra # 7 1,070 4587 1460 | 12,870] 3,696 [ 4401 | 6464 | 9.7 353 419 48,0 392 | 1024,200) 643,300 | 0,085
Amostra # B 1,070 4573 1460 | 12630( 3,801 [ 4,535 | 6642 7,25 462 421 4E.0 38,8 | 1021,000( 635500 | 0066
Desvie Padrio 0,000 0,30 0.00% ) 0215 [0108 (0116 0122 1,01 39 0,14 0.4 0.5 11676 | 17,143 0,002
Media 1,070 45,58 1,465 | 11,753 | 3,704 | 4,425 | 6,467 | B,62 09 4,37 45,2 55,2 | 101%5,513( 628,063 | 0,066
Fasaio D2 Amostra# 1 1070 4533 1530 | 13240 3686 [ 4406 [ 6465 | 748 457 4,50 50,5 367 | 1004437 625744 | 0082
. Jn Amostra # 1 1,070 44 B3 1,520 | 13210( 3,695 [ 4422 | 6414 | 837 491 433 502 60,7 | 1002698 632,167 | (0062
1Ei022020 Amostra # 3 1,070 4524 1540 | 15460 3,872 [ 4600 [ 6711 | 809 473 462 50.5 600 | 1037387[ 637584 | 0063

ANEXO H.

Tabela H.1 — Propriedades do composto de parede.

Instituto Superior de Engenharia do Porto
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Instituto Superior de Engenharia do Porto

Reducdo de variagGes nas propriedades viscoelasticas de compostos de borracha

Tabela H.1 — Propriedades do composto de parede. (continuagao)

Propriedades Reométricas Propriedades Fisicas RPA
Modulo

Densidade | Viscosidade de mooney | T min | T max |t 10% |t 40% |t 90% | Tensdo | Alongamento | a 300% | Dureza |Rebound| G'1% |G' 100% |tand 10%

(g/cm?®) (Mu) (dNm) [ (dNm) | (min) | (min) | (min) | (MPa) (%) (MPa) | (Shore A)| (%) (kPa) (kPa)
Amostra # 4 1,066 45,47 1,540 |13,420| 3,894 | 4,624 | 6,738 | 7,66 458 4,64 50,3 61,1 |1033,566| 646,717 | 0,062
Amostra # 5 1,066 44,78 1,510 |13,270]| 3,661 | 4,367 | 6,352 | 8,55 504 4,44 49,5 59,8 |1009,003| 627,215 | 0,065
Ensaio D2 Amostra #6 1,066 45,00 1,510 13,290 3,662 | 4,389 | 6,405 | 7,63 490 4,46 49,7 60,9 |1013,024| 623,797 | 0,067
18/05/2020 Amostra # 7 1,066 45,79 1,550 |13,460]| 3,719 | 4,439 | 6,482 | 7,87 468 4,55 50,4 60,1 |1024,327| 627,635 | 0,067
Amostra # 8 1,066 45,77 1,530 |13,410| 3,687 | 4,389 | 6,339 | 7,81 465 4,59 50,2 59,6 |1017,915| 628,263 | 0,065
Desvio Padrao 0,000 0,39 0,015 | 0,103 | 0,094 | 0,100 | 0,154 | 0,37 17 0,07 0,4 0,6 10,437 | 7,575 0,002
Média 1,066 45,28 1,529 | 13,345 3,734 | 4,455 | 6,488 | 7,93 476 4,54 50,2 60,2 [1020,295| 631,115 | 0,064
Amostra # 1 1,066 45,89 1,496 {13,208 | 3,686 | 4,405 | 6,442 | 8,93 519 4,42 49,7 60,0 [1020,735| 623,340 | 0,067
Amostra # 2 1,066 45,51 1,499 {13,299 3,686 | 4,404 | 6,363 | 9,32 533 4,40 49,3 60,8 [1013,947| 625,009 | 0,067
Amostra # 3 1,066 45,26 1,494 {13,312 3,706 | 4,441 | 6,418 | 8,02 478 4,50 49,1 60,8 [1031,843| 632,274 | 0,067
) Amostra # 4 1,066 45,47 1,483 {13,216 3,692 | 4,421 | 6,404 | 8,95 515 4,47 49,0 60,8 [1028,349| 631,430 | 0,067
=nsaio D3 Amostra # 5 1,066 43,90 1,440 {13,113 3,952 | 4,717 | 6,794 | 8,53 504 4,41 49,3 60,6 [1024,436| 625,921 | 0,067
18/05/2020 Amostra # 6 1,066 43,93 1,443 [13,131| 3,942 | 4,707 | 6,783 | 8,33 497 4,37 49,2 60,8 [1021,370| 625,596 | 0,069
Amostra # 7 1,066 45,32 1,473 [ 13,351 3,841 | 4,577 | 6,582 | 9,35 534 4,44 49,3 59,8 [1036,283| 627,090 | 0,068
Amostra # 8 1,066 45,04 1,464 13,363 3,826 | 4,567 | 6,560 | 7,60 456 4,61 49,5 59,6 [1032,153| 633,032 | 0,071
Desvio Padrao 0,000 0,74 0,023 | 0,096 | 0,114 ] 0,132 | 0,169 | 0,62 27 0,08 0,2 0,5 7,368 3,721 0,001
Média 1,066 45,04 8,600 | 13,249 3,791 | 4,530 | 6,543 | 8,63 505 4,45 49,3 60,4 |1026,140| 627,962 | 0,068
Amostra# 1 1,066 44,97 1,445 [12,985| 3,997 | 4,809 | 6,997 | 8,57 500 4,50 49,3 61,5 |[992,069 | 621,613 | 0,062
Amostra # 2 1,066 44,98 1,450 {13,044 | 3,964 | 4,779 | 6,844 | 7,50 411 4,49 49,2 61,3 [1002,699| 631,446 | 0,059
Amostra # 3 1,066 44,91 1,460 {13,044 | 3,932 | 4,710 | 6,777 | 8,19 483 4,58 49,4 61,2 [1004,547| 617,032 | 0,062
Ensaio D4 Amostra # 4 1,066 45,27 1,444 {13,076 3,916 | 4,674 | 6,703 | 8,84 513 4,48 49,5 60,6 [1013,035| 640,584 | 0,060
18/05/2020 Amostra # 5 1,066 45,09 1,453 [ 12,543 3,903 | 4,751 | 6,913 | 10,79 603 4,23 48,8 60,0 | 973,294 | 576,828 | 0,071
Amostra # 6 1,066 45,10 1,573 [13,086| 3,842 | 4,695 | 6,837 | 11,45 632 4,17 48,7 60,8 | 970,290 | 580,954 | 0,068
Amostra # 7 1,066 46,04 1,470 {13,079 3,701 | 4,453 | 6,532 | 10,57 491 4,36 49,2 60,5 [1016,713| 634,315 | 0,064
Amostra # 8 1,066 45,65 1,465 [ 12,899 3,651 | 4,385 | 6,376 | 9,60 552 4,32 49,0 60,1 [1005,311| 613,462 | 0,065
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Instituto Superior de Engenharia do Porto

Reducdo de variagGes nas propriedades viscoelasticas de compostos de borracha

Tabela H.1 — Propriedades do composto de parede. (continuagao)

Propriedades Reométricas Propriedades Fisicas RPA
Modulo

Densidade | Viscosidade de mooney | T min | T max |t 10% |t 40% |t 90% | Tensdo | Alongamento | a 300% | Dureza |Rebound| G'1% |G' 100% |tand 10%

(g/cm?®) (Mu) (dNm) | (dNm) | (min) | (min) | (min) | (MPa) (%) (MPa) |(Shore A)| (%) (kPa) (kPa)
Ensaio D4 Desvio Padréo 0,000 0,40 0,043 | 0,183 | 0,125 | 0,154 | 0,205 | 1,39 71 0,14 0,3 0,6 17,335 | 23,793 0,004
18/05/2020 Média 1,066 45,25 1,470 | 12,970 3,863 | 4,657 | 6,747 | 9,44 523 4,39 49,1 60,8 | 997,245 | 614,529 | 0,064
Amostra # 1 1,066 46,06 1,443 13,136 3,645 | 4,372 | 6,341 | 7,64 455 4,61 49,5 61,7 [1001,177| 623,503 | 0,062
Amostra # 2 1,066 44,39 1,449 113,139 3,648 | 4,363 | 6,327 | 8,28 483 4,55 49,5 61,0 [1009,655| 605,912 | 0,073
Amostra #3 1,066 44,24 1,452 |13,153]| 3,817 | 4,577 | 6,607 | 9,75 524 4,84 49,9 60,7 [1013,894| 614,605 | 0,071
Amostra # 4 1,066 44,07 1,459 |13,150( 3,825 | 4,589 | 6,629 | 9,75 524 4,72 49,8 61,5 [1015,885| 614,174 | 0,069
Ensaio W1 Amostra # 5 1,066 44,89 1,472 13,2491 3,869 | 4,615 | 6,604 | 8,13 473 4,64 50,1 61,9 [1022,262| 619,866 | 0,068
18/05/2020 Amostra # 6 1,066 45,15 1,456 13,244 3,890 | 4,633 | 6,621 | 9,45 518 4,71 50,2 61,4 |1017,698| 624,881 | 0,065
Amostra # 7 1,066 45,75 1,481 | 13,426 3,813 | 4,543 | 6,528 | 8,54 482 4,78 50,0 62,1 |1018,350| 611,339 | 0,068
Amostra # 8 1,066 44,56 1,460 |13,412| 3,776 | 4,498 | 6,477 | 8,63 486 4,78 50,0 62,5 |1027,588| 629,521 | 0,064
Desvio Padrao 0,000 0,72 0,012 | 0,120 | 0,093 | 0,105 | 0,124 [ 0,79 26 0,10 0,3 0,6 7,983 7,842 0,004
Média 1,066 44,89 1,459 | 13,239 3,785 | 4,524 | 6,517 | 8,77 493 4,70 49,9 61,6 |1015,814| 617,975 | 0,068
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