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Resumo

No presente trabalho realizado segundo a metodologia DOE, uma ferramenta da
qualidade utilizada na realizagao de experiéncias eficientes produziram-se amostras
e provetes de tragdo no laboratorio da Recauchutagem Nortenha SA.

Com a realizacdo de ensaios de dureza e tracdo no laboratério da Universidade de
Minho, do Departamento de Engenharia de Polimeros em Guimaré&es e de Resiliéncia
em ambiente industrial pretende-se compreender o efeito das varias variaveis a
estudar nas propriedades do Aglomerado de Borracha.

O Software Design of Experiments permitiu a interpretacdo dos resultados e a
experiéncia de confirmacado era para valores de deformacdo maximos, valores
minimos de dureza, valores minimos de resiliéncia e de dureza (aglomerado mais
macio), no entanto alguns problemas surgiram no desenvolvimento deste estudo.

Os objetivos finais deste trabalho sao :

1) Avaliagao do efeito dos varios parametros nas propriedades do aglomerado de
borracha produzido como por exemplo a quantidade de cola, a proporgao
agualisocianato, o tempo de cura e a temperatura de cura ;

2) Determinacao da formulagao e das condi¢gdes de produgao que conduzem as
propriedades 6timas do Aglomerado.



Apresentacao do Local de Estagio

Exercendo em nome individual desde 1960, Antonio José da Silva Gomes funda em
1976 juntamente com a sua esposa, em sociedade, a Recauchutagem Nortenha SA.
O pacto social em 1981 foi alterado com a entrada dos seus dois filhos para a
sociedade da empresa, José da Silva Gomes e Antonio Fernandes da Silva Gomes.
Investimentos consideraveis como a construcdo de novas lojas em Penafiel e
Amarante e a aquisi¢ao de equipamentos de dimensdes consideraveis permitiram a
recuperacao da linha de recauchutagem de pneus a molde.

Em 1988 a filha dos fundadores, Maria de Lurdes da Silva Gomes, entra para a gestao
da empresa e foram criadas novas filiais em Amarante e Lixa. Mais tarde a unidade
industrial muda de instalagdes para Urrd, no concelho de Penafiel o que permitiria a
partir dai a renovagdo da gama de pneus ligeiros, a existéncia de uma linha para
pneus recauchutados com piso pré-vulcanizado e recauchutagem de pneus industriais
de grandes dimensdes. Os postos de venda foram alargados a todo o pais.

Para um maior controlo do processo a empresa monta a jusante as linhas de produgao
de pneus recauchutados um laboratorio para controlo de qualidade de borracha
produzida.

A unidade de valorizagao energética atualmente esta em funcionamento e tem licenga
de producéao de Fevereiro de 2006.

Em 1997 e 1999 o pneu Nortenha ecoldgico obtém o prémio « Best of Show » no
concurso de pneus recauchutados organizado anualmente nos Estados Unidos da
América pelo ITRA (International Tire and Rubber Association). A Recauchutagem
Nortenha foi ainda distinguida com o prémio PME exceléncia industria de 1997 a 1999.
Atualmente o sistema AQUAL (Sistema de Gestdo do Ambiente e da Qualidade) da
Recauchutagem Nortenha esta de acordo com o ambito do Decreto-Lei n® 111/2001
de 6 de Abril que estabelece os principios e as normas aplicaveis a gestao de pneus
usados.

A Recauchutagem Nortenha € « produtora », « recauchutadora » e « valorizadora »
de pneus por estabelecimento de um contrato com a « ValorPneu — Sociedade de
Gestao de Pneus ». O sistema econdmico - financeiro da Recauchutagem Nortenha
de 2006 permitiu ainda a empresa a atribuicdo de PME lider, no ambito do programa
FINCRESC.

Uma nova aposta em pavimentos anti - choque teve inicio em 2006, principalmente
para aplicagbes em parques infantis. Durante a realizacdo do projeto individual nas
instalacdes da empresa, decorreu a instalacdo da maior maquina da Peninsula Ibérica
de Recauchutagem de Pneus de grandes dimensdes.



2 FUNDAMENTOS TEORICOS
2.1 PRODUGAO DE PAVIMENTO ANTI - CHOQUE

A Recauchutagem Nortenha SA tenta contribuir de alguma forma para a redugao de
aproximadamente 4000 acidentes anuais, com criangas que brincam em parques
infantis (dados do sistema europeu de vigilancia de acidentes domésticos e de lazer),
com o desenvolvimento de um pavimento antichoque. Para esse fim o pavimento é
construido com recurso a MDI pré-polimérico transparente ou pigmentado.

O tipo de coloragao depende do método de producdo. Caso a especificagdo para o
pavimento indique a necessidade de coloracdo a sua manufatura incluira mistura
automatica e manual dos reagentes (Ver Anexo | — Fluxogramas). O pavimento
Antichoque produzido com MDI transparente tem coloracéo preta.

Para a produgao industrial do pavimento Antichoque €& necessario um misturador
automatico Mescolatore 420, uma prensa com cura a vapor de agua e um Misturador
manual.

2008/06/24

Figura 1: Equipamento para a produgéo industrial de pavimento Antichoque bicolor

O misturador automatico Mescolatore 420 é constituido por uma tremonha, um cilindro
e um parafuso misturador, todos eles acionados por motores independentes. O painel
de controlo do misturador permite o doseamento automatico pela introducdo dos
valores de agua e de MDI no painel de controlo. O MDI é bombeado por uma bomba
doseadora e a pulverizagado da mistura com agua € segundo o principio Venturi.

A prensa por seu lado destaca-se pelos seus recuperadores energéticos. O painel de
controlo da prensa permite controlar variaveis como o tempo de cura e a temperatura
de cura e permite o acionamento do tampo.



2.2 REAGENTES

2.2.1 Elastémeros para a Construgao de Pneus

A borracha utilizada na construgado de um pneu flui por aplicagdo de uma tensao e por
iISSO mesmo € necessaria a vulcanizacdo para se assegurar a estabilidade
dimensional e o cumprimento das especificagdes finais do pneu (Ciesielski, 1999).
Na vulcanizagdo ocorre a reticulacdo das cadeias poliméricas da borracha virgem e
obtém-se as propriedades finais dos elastomeros vulcanizados (Ciesielski, 1999) (Ver
tabela 1).

Tabela 1: Caracteristicas e propriedades de elastdmeros vulcanizados

Caracteristicas Propriedades
.- - Deformacgdes superiores
Elasticidade Entrépica 2 400%
G Baixo modulo de
. Tg > T utilizagao elasticidade
Elastomero Ba ; Jo =
vulcanizado aixas forgas de |nlteragao entre )
as cadeias Recuperagédo sem
Grau moderado de Reticulacéo histerese

A borracha vulcanizada resiste a temperaturas ndo muito elevadas desde que a
exposicao seja por pequenos periodos de tempo. Os produtos quimicos de elevada
concentragdo podem promover a degradagao.

A modificacdo das propriedades da borracha virgem designa-se de composicdo. E
consegue-se gragcas a incorporagdo de aditivos especificos em borrachas de
diferentes composi¢des quimicas.

O granulado de borracha da Biosafe e o da Recipneu tém na sua composi¢éao
diferentes tipos de borracha (Ciesielski, 1999):

NR (Borracha Natural) — é incorporada em paredes laterais de pneus ligeiros e de
camides por ser flexivel e resistente;

IR (Poliisopreno) — Tem via de producgao sintética e propriedades comparaveis as da
borracha natural;

BR (Borracha — Butadiénica) — Esta borracha utiliza-se em misturas com outras
borrachas e existe em grades determinados pela arquitectura da unidade repetitiva
sendo o SBR um dos mais conhecidos;

SBR (Borracha de estireno-butadieno) — € muito utilizada em pisos de pneus ligeiros
[ ] e tem piores propriedades que a borracha natural.

Borracha butilica e halobutilica — A borracha butilica € um co - polimero de
isobutileno e isobuteno, mas a introdugdo de um elemento halogéneo na composigao
de uma borracha butilica transforma-a em halobutilica. A borracha halobutilica € muito
utilizada em camadas interiores de pneus sem camara — de — ar porque € boa isolante
de ar e adere bem a camada interna do pneu;

Estas borrachas utilizam como agente reticulante o enxofre. Para a eliminagado dos
pontos fracos da borracha utilizam-se aditivos, cuja natureza sinergética ou
antagodnica deve ser tida em consideragdo. O conjunto de cura € constituido por
enxofre, aceleradores e este reato de zinco.

Nas formulag¢des de borracha os aditivos mais utilizados séo (Ciesielski, 1999):
Enxofre — A mistura do enxofre com a borracha virgem deve ser feita em moinhos
dispersores e ha um acréscimo da estabilidade dimensional pelo aumento da
densidade de reticulacao;
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Aceleradores — Aumentam a velocidade das reagdes de vulcanizagdo e diminuem o
valor da energia gasta em excesso para o inicio da mesma reacao. Possibilitam
também a reducio do enxofre elementar.

Oxido de Zinco e Acido estearico — geram estereato de zinco, um ativador da
reacao;

Outros agentes reticulantes — Os peroxidos séo utilizados na cura de borrachas sem
ligacbes duplas na sua constituigdo quimica, tais como EPDM e ndo séo
recomendados para elastomeros butilicos;

Antioxidantes, Antidegradantes e Antienvelhecimento — Minimizam a fragilidade
€ a quebra prematura da borracha durante a utilizagao;

Oleos — os 6leos quando em baixos niveis ajudam na dispersdo dos pigmentos e
reduzem a viscosidade da mistura de borracha. O fluxo na extrusdo da borracha é
também favorecido com 6leos. Depois da vulcanizagao a borracha tem menor dureza
e maior flexibilidade a varias temperaturas;

Pigmentos — As particulas de negro de fumo existem na forma de agregados e obtém-
se da queima do petroleo. A silica é utilizada na preparagao de pneus ecologicos, é
um material poroso que contém uma grande quantidade de agua libre e adsorvida. O
negro de fumo e a silica aumentam a resisténcia quimica das borrachas vulcanizadas.
O tipo de pigmento pode ainda influenciar a dureza da borracha e a temperatura a que
esta pode estar sujeita;

Pneus reciclados

Outros aditivos — 6leos vegetais vulcanizaveis e agentes de expansao;

2.2.2 Granulado de borracha

Em Portugal, a Biosafe em Ovar e a Recipneu em Sines competem diretamente com
as incineradoras porque fazem valorizagdo material de pneus em fim de vida. A
selecdo e triagem dos pneus na valorizagdo material sdo importantes porque as
composigdes dos pneus variam de categoria para categoria (Campos, 2007).

A Biosafe (Campos, 2007) realiza moagem e trituracdo de pneus em fim de vida a
temperatura ambiente gerando-se no final do processo graos rugosos, como se pode
observar pela figura 2.

numa escala de 20pm (Adaptado de Campos, 2007)

O grao de borracha da Biosafe (Biosafe, 2008) tem dimensdes compreendidas entre
1.7 e 2.6 mm, ndo contém amianto e tem vestigios de particulas de ago (3 ppm) e de
fibras téxteis (0.01 % do peso total).



O granulado da Recipneu garante uma maior durabilidade porque o arrefecimento
dos polimeros constituintes é por azoto liquido. Nao ocorre degradagao das cadeias
de moléculas de polimeros de borracha e mantém-se as propriedades da borracha
aditivada e sdo menos porosos que o grao da Biosafe (Ver figura 2). A dimensao dos
graos situam-se entre 2.40 e 6.30 mm.

2.2.3 MDI

Para a aglomeracéao do granulado de Borracha utiliza-se o MDI. O MDI utilizado neste
trabalho é um pré-polimero a base de isocianato cujo nome comercial € Voramer MR
1024, com baixa toxicidade e caracteristicas descritas na tabela 2.

Tabela 2: Caracteristicas técnicas do MDI e normas a que obedecem [ ]

Valor Norma
Teor em grupos isocianato 15% ASTM D 5155
Viscosidade, 25°C 2000 mPa.S | ASTM D 445
Densidade 1.15 ASTM D 891

A informacédo fornecida pelo fabricante, apresentada na tabela 2, n&do permite
identificar a constituicdo do MDI polimérico em causa. No entanto tendo como base o
trabalho de Jun Zheng (Zheng, 2002), chegou-se a uma provavel constituicdo para o
MDI polimérico utilizado neste trabalho.

Jun Zheng caracterizou adesivos hibridos de Resole e isocianato para aglomerados
de madeira utilizando para isso MDI polimérico constituido por monémeros de MDI
puro e 0s seus isomeros cis e trans e oligoisocianatos de elevado peso molecular com
percentagem de grupos isocianatos préxima de 33%.

A partir da informacéo retirada deste trabalho e das equacdes 1 e 2 determinou-se a
constituicdo provavel da cola utilizada.

Equacgao 1: % (NCO) = (Funcionalidade *massa(NCO))/M(MDI);

Equacao 2: Teor (NCO) = % formulacédo*M1 (MDI) + % formulacdo*Mz (MDI);
Funcionalidade = Numero de grupos NCO no MDI;

Massa (NCO) = Massa do grupo isocianato (Q);

M = Massa molar do MDI (g/mol) ;

Assim, concluiu-se que para um indice de isocianato de 15%, o isocianato pré-
polimero sera constituido por uma mistura de 50% de 44-
Hexafenilpentametildiisocianato  (Ver figura 3) e de 50 % de
pentafeniltetrametildiisocianato (Ver figura 4).
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Figura 3: Molécula de 4,4 — Pentafeniltetrametildiisocianato.
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Figura 4: Molécula de 4,4 — Hexafenilpentametildiisocianato.

2.2.4 Agua

A molécula de agua tem dois pares isolados de eletrées no atomo central de oxigénio
que tendem a afastar-se o mais possivel um do outro (Chang, 2005). De acordo com
o diagrama de fases da agua temos 3 estados fisicos e propriedades dependentes do
nivel de interagcédo das suas moléculas (Chang, 2005). Somente no ponto triplo a agua
existe nos trés estados fisicos (Chang, 2005).

A alta capacidade que a agua tem para suportar temperaturas elevadas € devida ao
estabelecimento de pontes de hidrogénio entre as moléculas (Chang, 2005).

2.2.5 Desmoldante Sarcosil

O desmoldante utilizado no trabalho pratico € um polimero a base de dimetilsiloxano,
[(CH3)2SiO] e é dispersavel em agua (Sarcol, 2001b). O fluido a base de silicone € um
liquido branco inerte e leitoso caracterizado por uma elevada estabilidade térmica e
por pequenas mudancas na viscosidade por agcao da temperatura (Sarcol, 2001b).
Ocorre libertacao de acido férmico se for utilizado a temperaturas superiores a 120°C
para o ambiente de trabalho (Sarcol, 2001a).

O desmoldante comercial tem 35% de polidimetilsiloxano diluido em agua (Sarcol,
2001b).

2.3 PROCESSO DE AGLOMERACAO

2.3.1 Adesivo a base de ureia

A cura, para a formagao da rede de Poliureia € Quimica (Harper, 1998). O adesivo é
classificado como termoendurecivel.

Prevé-se um aumento das forgas intermoleculares entre as cadeias do adesivo com o
crescimento da Poliureia com o crescimento da Poliureia pela existéncia de pontes de
hidrogénio entre grupos de ureia, no entanto a diminui¢do do valor de Tg explica-se
pela formagao das ligagdes biureto e pela diminuigdo da magnitude das forgas
intermoleculares (Harper, 1998).

No inicio da cura o elevado valor de cristalinidade da Poliureia deve-se ao elevado
numero de forgas intermoleculares e o estado amorfo deve-se ao estabelecimento de
ligacdes biureto (Harper, 1998).

A cola caracteriza-se pela passagem por duas fases distintas durante a cura. A
primeira fase tem o nome de gelificacdo, forma-se uma rede tridimensional de
viscosidade infinita e marca-se a transigao entre a fase de liquido e de gel do MDI. A
segunda fase, a vitrificagdo, ocorre quando o valor de Tg do adesivo aumenta até ao
nivel da temperatura maxima de cura.

No final ocorre a formagao de um polimero com reticulagdes biureto, amorfo, que evita
deslizamento da cola pela interface dos granulos.

O comportamento de cura (Harper, 1998) pode ser descrito com recurso a varios
diagramas, no entanto para este trabalho optou-se pela descrigdo dos diagramas TTT
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(Ver figura 5), desenvolvidos por Gilham, que descrevem as interagdes entre o estado
liquido e o comportamento tipo borracha e entre o comportamento tipo borracha e o
estado sélido vitreo.

'I'8 °
:
e
g
2
1
E 8elTs
—
T,
Sol Glass
Log Time

Figura 5: Diagrama generalizado Transformagédo — Tempo — Temperatura.

Tgo = Temperatura de transig¢ao vitrea do MDI no estado liquido;

celTg = Temperatura a partir da qual a gelificacéo e a vitrificagdo sédo coincidentes;
Tg~ = Temperatura de transicao vitrea do material completamente curado;
Normalmente para valores abaixo de Tgo, hdo ocorrem reagdes de polimerizagédo da
cola. Entre Tgo e celTg 0s grupos laterais isocianato do MDI reagem com a agua para
formarem &cido carbamico (Ver Figura 6), que perdem moléculas de diéxido de
carbono e formam uma amina primaria (Ver figura 7) que reage com um grupo
isocianato para formar uma ligagéo ureia (Ver figura 8) devido a reagdo com um grupo
lateral isocianato.
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Figura 6: Reagéo do grupo isocianato com agua e formacéo de acido carbamico
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Figura 7: Descarboxilagdo do acido carbamico
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Figura 8: Formagéao do grupo ureia por reacao entre o grupo isocianato e uma amina primaria

Para valores de temperaturas entre celTg € Tg~ o liquido viscoso converte-se por agao
da temperatura em material viscoelastico. Formam-se ligagbes biuretos acima de
80°C (Harper, 1998), com formagao irreversivel para temperaturas entre 100 e 150°C
(Harper, 1998), mesmo sendo a reatividade do atomo de azoto do grupo ureia menor
que a dos grupos isocianatos laterais da cadeia de MDI (Ver figura 9).
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Figura 9: Reacéo de formag&o de um biureto

Acima de 150°C (Harper, 1998) a sua formacéo é reversivel. O liquido viscoso adquire
comportamento tipo borracha e no final torna-se um solido vitreo. Para temperaturas
superiores ao valor da cola podem ocorrer reagdes de degradacao do adesivo. O MDI
pode ainda reagir entre si para se formarem dimeros soluveis a temperatura de
processamento e trimeros de isocianato (Ver Figura 10).
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Figura 10: Formacg&o de um isocianurato

O mecanismo para a formacgao de reticulagdes biureto esta descrito nas figuras 11 e
12.
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Figura 11: Mecanismo de descarboxilagdo de acido carbamico a amina primaria
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Figura 12: Mecanismo de formagao de uma reticulagéo biureto através de uma amina primaria

2.4 MODELOS DE ADESAO

Varios modelos podem ser propostos para a adesao da cola aos granulos de borracha
apos a cura. Destacam-se os seguintes modelos de adesao (Comyn, 1997):

Adesao Mecanica — Os granulos de borracha Biosafe tém geometria muito irregular
e superficies angulosas, o que equivale a uma elevada energia superficial. As
porosidades da rede tridimensional de borracha e a geometria do granulado sao as
principais responsaveis pelo encapsulamento dos granulos e adesédo a cola por
prensagem. Relativamente ao granulado da Recipneu a forma cubica dos graos
proporciona uma menor energia superficial e consequentemente a significancia dos
modelos de ades&o mecanica é inferior.

Adesao Electroestatica — Os vestigios de metais nos granulados da Biosafe
funcionam como um condensador, acumulando na sua interface carga positiva e
atraindo para si todas as cargas negativas do ambiente de cura.

Adsorcao fisica — Estabelecimento de forcas de Van Der Walls na interface das
cadeias de borracha e da cola. Existem atra¢des entre dipolos permanentes e dipolos
induzidos e embora sejam as forgas mais fracas sao as suficientes para garantir uma
boa adesao, sendo valido tanto para o granulado da Recipneu como para o da Biosafe.
Interdifusao — Valido para o granulado da Recipneu e da Biosafe. Ocorre difusao das
cadeias de moléculas de borracha do granulado utilizado para o adesivo e vice-versa,
por aplicacdo de presséo e de temperatura, desde que a temperatura utilizada seja
superior ao valor de Tg.

2.5 DEFINICAO DAS CONDI(}OES EXPERIMENTAIS

As experiéncias realizadas Adhoc ndo garantem a independéncia entre os fatores que
se pretendem estudar. No presente trabalho pretende-se avaliar o efeito de varios
parametros, de um modo independente através da utilizagdo do método DOE (Design
of Experiments), uma ferramenta da qualidade utilizada na producédo de amostras para
a realizacao de experiéncias eficientes.

As experiéncias fizeram-se de acordo com a matriz ortogonal L9 de Taguchi com 3
niveis e 4 fatores (Ver tabela 3), porque se obtém independéncia entre os fatores com
0 menor numero de experiéncias.



Tabela 3: Definicdo das condicdes experimentais

Fator Nivel - | Nivel 0 | Nivel +
1-% de cola 6 8 10

2 — Agualiso 1/100 | 2/100 | 3.2/100
3 — Tempo de cura (min) 10 15 20
4 - Temperatura 100 110 120

Pela observacao da tabela 3 € de prever que quanto maior a quantidade de cola, maior
€ a densidade de reticulagdes que é possivel formar. Com o aumento da quantidade
de agua aumenta a probabilidade de ocorréncia de ligagdes biureto. Ao longo do
tempo de cura a cola passa por diferentes fases, tal como para diferentes valores de
temperatura. Outro importante facto € que a difusdo das cadeias da cola para a
borracha e vice-versa aumenta com o aumento da temperatura.



3 DESCRIGAO DO TRABALHO EXPERIMENTAL

3.1 PRODUGAO DE PROVETES PARA ENSAIO

A produgao de aglomerados de borracha e dos provetes de tragao, teve como base
as experiéncias designadas na tabela 4.

Tabela 4: Quadro de experiéncias realizadas no laboratério da Recauchutagem Nortenha SA

Valores dos parametros a utilizar
Experiéncia | % de cola | Agualiso | Tempo de cura (min) | Temperatura (°C)
1 6 1/100 10 100
2 6 2/100 15 110
3 6 3.2/100 20 120
4 8 1/100 15 120
5 8 2/100 20 100
6 8 3.2/100 10 110
7 10 1/100 20 110
8 10 2/100 10 120
9 10 3.2/100 15 100

Duas balangas Cachapuz, modelo C3A permitiram a pesagem do MDI e do granulado
de borracha. A prensagem e o0 aquecimento dos aglomerados foram com uma prensa
Gibitre de resolucao de 1°C (Ver figura 13).

Figura 13: Equipamento utilizado na produgao de provetes para tragdo e aglomerados de borracha. Balangas
Cachapuz (direita) e Prensa Gibitre (esquerda).

A medigao da quantidade de agua foi feita, no caso dos aglomerados de borracha com
uma pipeta graduada de 2 ml e no caso dos provetes de tragdo com uma pipeta
graduada de 1 ml.

A impossibilidade de monitorizacao de temperatura leva a assumpgao de um valor de
massa volumica do laboratério de 1 g/cm3. Os calculos para os valores tedricos
descrevem-se pela equagao 3 e 4 e fizeram-se de acordo com o quadro de
experiéncias da tabela 4.
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Salienta-se também que a cola aderia ao recipiente de plastico e havia sempre uma
pequena porg¢ao que ficava agarrada ao recipiente. A impossibilidade de o evitar é que
mesmo com copos novos restardo residuos de MDI no copo em plastico.

Equacgao 3: p = M/V

Equacao 4: m aglomerado (Tedrica) = M( GTR + (m agua+m MDI))

p = Massa volumica (g/cm?)

mMGTR = Massa do granulado de borracha (g)

A desmoldagem é facilitada com pulverizagdo de uma solugao diluida de 29 partes de
agua para uma parte em solugdo comercial de Sarcosil na superficie do molde, no
tampo.

A mistura do granulado de borracha com MDI e agua foi manual num recipiente em
plastico com o auxilio de uma barra metalica, que também permitia a compactacao
dos aglomerados e dos provetes de tragao nas superficies do molde.

Uma faca permitia a desmoldagem das paredes do molde dos aglomerados de
borracha. Para o granulado da Recipneu foi necessaria a remogao das cordas das
telas da cintura do granulado de borracha porque podiam promover a falha prematura
dos provetes e do aglomerado quando em condigdes de ensaio.

3.1.1 PRODUCAO DOS AGLOMERADOS DE BORRACHA
Para a producdo dos aglomerados de borracha construiu-se na serralharia da
Recauchutagem Nortenha SA um molde em ac¢o adaptado com base no molde da
prensa que permitia valores de compactagcéo na ordem dos 25%. Produziram-se os
aglomerados de borracha para um valor teérico de 750 gramas.
A producdo dos aglomerados de borracha obedeceu ao seguinte procedimento
experimental:
1) Acerto e estabilizagao da temperatura da prensa;
2) Pesagem do granulado de borracha num recipiente em plastico;
3) Pesagem do MDI num copo em plastico;
4) Medigao do volume de agua numa pipeta graduada para colocagao na mistura
dos granulos com MDI,
5) Adigao da cola ao recipiente com aglomerado de borracha;
6) Mistura dos reagentes até completa molhabilidade dos granulos de borracha;
7) Colocacao dos granulos na mistura;
8) Colocagao do desmoldante Sarcosil no molde, tampo e folha de zinco inferior
de suporte;
9) Enformagem (Ver figura 14) e distribuigao equilibrada dos granulos com cola na
superficie do molde;
10)Prensagem com aquecimento e controlo do tempo de cura;
11)Desmoldagem dos aglomerados;
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Figura 14: Molde e tampo utilizada na producao do aglomerado de borracha

3.1.2 Producgao dos provetes de tragcao
Tentou adaptar-se a maquina de tracdo um provete cortado na perpendicular a
superficie do aglomerado. Os resultados obtidos garantiram que por todos os provetes
quebrarem na garra nao era possivel a sua adaptagao por corte manual. Desta
maneira foi necessario construirem-se provetes para tracao.
Os provetes para tracao produziram-se para um valor tedrico de 40 gramas de acordo
com a tabela 4 para o granulado da Recipneu e para o granulado da Biosafe.
Foram produzidos 4 provetes de tragao para cada experiéncia, com um molde em
negativo com duas cavidades tendo a secgdo mais longa aproximadamente 32 mm e
a mais curta 26 mm. Conseguia-se valores de compressao na ordem dos 25%.
Os provetes de tragéo foram produzidos de acordo com o seguinte procedimento:

1) Acerto e estabilizacdo da temperatura da prensa;

2) Pesagem do granulado de borracha num recipiente em plastico;

3) Pesagem do MDI num copo em plastico;

4) Medigao do volume de agua numa pipeta graduada para colocagao na mistura

dos granulos com MDI,

5) Adigao da cola ao recipiente com granulado de borracha;

6) Mistura dos reagentes até completa molhabilidade dos granulos de borracha;

7) Colocagao de agua na mistura;

8) Colocagao de desmoldante Sarcosil no molde, tampo e folha de zinco inferior

de suporte e distribuigdo com compactacao equilibrada pelos dois moldes;

9) Enformagem e distribuigdo equilibrada dos granulos com cola (Ver figura 15);

10)Prensagem com aquecimento e controlo de tempo de cura;

11)Desmoldagem do aglomerado;
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At e
Figura 15: Molde e faca utilizada na desmoldagem dos provetes de tragao

3.2 CARACTERIZACAO DOS AGLOMERADOS DE BORRACHA

3.2.1 Ensaios de resiliéncia

A caracterizagao dos aglomerados produzidos envolveu a adaptacdo da norma ASTM
D 3574 [ ] para espumas para se compreender qual a energia que o aglomerado
consegue devolver.

Um tubo em acrilico (Ver figura 16) com 50 cm de comprimento, 4 mm de espessura
e 3.2 cm de diametro permitiu 0 anotamento da altura que a bola em ago de 1.2 cm
de didmetro atingia. Para se evitarem erros de paralaxe a escala foi definida em cm
em redor do tubo.

Figura 16: Tubo em acrilico utilizado para ensaios de resiliéncia
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Nao foi possivel o controlo do movimento de rotacdo da bola e sempre que a bola
tocava nas paredes o ensaio era repetido. Para a obtengéo dos resultados utilizou-se
0 seguinte procedimento experimental:
1) Construgéo da escala em cm em redor do tubo;
2) Colocagao do tubo em acrilico perpendicularmente ao plano definido pelo
aglomerado de borracha,;
3) Largar a bola em ago, na entrada do tubo de 50 cm, na dire¢céo da superficie do
aglomerado;
4) Anotamento da distancia de projegao da bola em aco;
5) Repetir trés vezes a mesma amostra os passos 1 a 3 para as experiéncias com
o granulado da Recipneu e da Biosafe;

3.2.2 Ensaios de dureza
As amostras produzidas experimentalmente no laboratorio da Recauchutagem
Nortenha SA foram ensaiadas no laboratério da Universidade do Minho do
Departamento de Engenharia de Polimeros em Guimaraes, utilizando uma maquina
Instron 4505.
Para a caracterizagdo da dureza dos aglomerados adaptou-se o procedimento da
norma ASTM D 1037 [ ], de materiais celulares flexiveis. Foram realizados ensaios
preliminares para (resultados em anexo) para determinar as condigdes do ensaio.
Optou-se por caracterizar os aglomerados a partir da deformagéo sofrida para uma
forgca de compressao de 0.9KN uma vez que a célula de carga do equipamento é de
1 KN.
OS ensaios realizaram-se de acordo com o seguinte procedimento experimental:

1) Colocagéo do aglomerado de borracha no suporte da maquina;

2) Deslocar o indentor até que toque na superficie do aglomerado (posicao de

deformacgéao de 0%);

3) Iniciar o ensaio a velocidade de compressao de 10 mm/min;

4) Registrar a deformagéo correspondente a uma for¢a de 900 N;

5) Repetir o ensaio para as diferentes zonas do aglomerado (Ver figura 17);

6) Repetir os pontos 1 a 5 para os aglomerados produzidos;

Figura 17: Ordem de ensaio na dureza

3.2.3 Ensaios de tragao

As amostras produzidas laboratorialmente na Recauchutagem Nortenha SA foram
ensaiadas no laboratério do departamento de Engenharia de Polimeros da
Universidade do Minho em Guimaraes, utilizando uma Zwick/ Roell Z005.
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Os provetes foram ensaiados segundo a norma DIN EN ISO 527-1 “determination of
tensile properties” a uma velocidade de 100 mm/min e utilizando uma distancia entre
garras de 80 mm.
Ensaiaram-se 4 provetes de cada condi¢do. O procedimento para a realizagdo do
ensaio foi:

1) Ajuste da distancia entre amarras;

2) Colocagao do provete na maquina de ensaio;

3) Ajuste da velocidade de traccionamento;

4) Inicio do ensaio;

5) Registo dos valores de tensdo e de deformacédo ao longo do ensaio (até a

rotura);
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4 APRESENTAGAO DE RESULTADOS

4.1 ENSAIOS DE RESILIENCIA

Os ensaios de resiliéncia foram realizados em ambiente industrial

para os

aglomerados de borracha produzidos e estdo apresentados na tabela 5 e 6. Para a
rejeicao de valores utilizou-se o teste de Q.

Tabela 5: Valores das alturas atingidas pela bola em ago para os aglomerados produzidos com gréo da Biosafe

Ensaio

Langcamento

Altura (mm)

Média

Desvio
padrao

14

13

13

13.3

0.4

17

17

17

17

15

14

14

14.3

0.4

17

18

16

17

0.7

16

16

15

15.7

0.4

15

16

15

15.3

0.4

16

15

15

15.3

0.4

16

15

WIN[=2WIN[2|WOIN]=2|WIN]2|WOIN| 2N VIN][2WIN] 2 WIN]—~

15

15.7

0.4

Tabela 6: Valores de alturas atingidas pela bola em ago para os aglomerados produzidos com o granulado da
Recipneu de acordo com as varias experiéncias

Ensaio Langamento | Altura (mm) Média Desv~|o
padrao
1
1 2 - _ _
3 _
2 1 15 13.3 0.4
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16

16

17

16

16

17

14

16

15

14.3

0.4

16

16

15

17

0.6

16

16

17

15.7

0.4

15

15

14

15.3

0.4

15

15

WIN=2JWIN[=2|WIN]2|WOIN]2|VOIN|2VIN 2 WIN]| VY IN

16

15.7

0.4

4.2 ENSAIOS DE DUREZA

Os resultados do ensaio de dureza, que se realizaram nos laboratérios da
Universidade do Minho, no Departamento de Engenharia de Polimeros em Guimaraes
estdo apresentados na tabela 7 para o gréo Biosafe e na tabela 8 para o gréao
Recipneu. No anexo 3 —Graficos de dureza estdo os graficos para os resultados

obtidos.
Tabela 7: Resultados de dureza para o aglomerado com grao da Biosafe
. Zona de . 4 Desvio
Ensaio Medicio Dureza (mm) | Média (mm) padrao (mm)

1
2 _

1 3 _ _ _
4
5
1 7.21184
2 _

2 3 7.5 0.3
4 7.49828
5 7.8470
1 9.36556

3 > 3716 8.4 0.5
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7.901

8.38196

7.70384

8.766439

7.16684

7.701

9.735001

7.19592

8.1

0.8

7.05316

7.03236

7.07608

7.1

0.01

8.09999

7.7506

7.67548

8.2936

7.77732

7.9

0.2

9.03252

8.054999

6.09828

7.28236

6.9608

7.5

0.8

6.682559

7.8356

8.53144

7.282

8.568359

7.4

0.6

7.2632

7.281879

6.66396

8.15256

QBN JO|RWIN][= ]ORN OV IN]|JORVIN][2 ||~ JVIN]m O |w

7.7454

7.4

0.4

Tabela 8: Resultados de dureza para o aglomerado com grdo da Recipneu

Ensaio

Zona de
Medicao

Dureza (mm)

Média (mm)

Desvio
padrao (mm)

7.3

N =[O WNI=

9.98564

7.9

0.9
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8.14312
7.5416
6.72524
7.11684
9.76696
9.16664 7.9 1.3
6.21608
7.09616
7.58632
6.4412
6.29952 7.1 0.7
8.56152
6.79748
7.842
7.017
6.36704 7.0 04
6.836319
7.13456
8.028959
6.931039
7.51092 7.2 0.6
7.545
8.16604
6.26688
6.95268
6.68752 6.7 0.6
5.70876
7.78636

6.037
6.48068
5.71004 6.2 0.3
6.06208
6.89056

QP WIN=2OARWINI_2ORWIN=2OARWVOINI_2,ORWOINI_,IORWOIN_ORIWIN_,OA~ W

4.3 ENSAIOS DE TRAGAO

Os resultados dos provetes de tragédo estao representados na tabela 9 para o gréo da
Biosafe e na tabela 10 para o grao da Recipneu. Um grafico tipo de tragcdo esta
disponivel no Anexo 4 — Grafico de tracgéo.
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Tabela 9: Resultados de tragao para o gréo da Biosafe

Forca . = .
. Desvio | Deformagao . Desvio
. na Média ~ Média ~
Ensaio | Provete padrao | na Rotura Padrao
Rotura | (N) (mm)
) (N) (mm) (mm)
1 50.8472
2 171.493 61.9473
1 3 229614 138.7 455 33438 47 .4 9.0
4 111.53 43.313
1 141.906 51.3237
2 171.438 49.1972
2 3 19593 145.1 13.1 55 3471 49.5 3.8
4 125.401 42.1297
1 141.906 43.3631
2 171.438 B
3 3 19593 149.9 21.2 15,0971 44.9 1.0
4 125.401 46.3132
1 232.706 62.4302
2 B 69.714
4 3 531419 232.0 0.6 58 897 59.6 6.5
4 - 47.3307
1 143.99 46.463
2 203.642 59.2772
5 3 161478 182.2 29.5 23.0141 51.3 6.6
4 219.867 56.4291
1 211.307 53.8442
2 215.287 56.6305
6 3 213.3 2.0 66,9968 54 .1 0.2
4 . 54.3306
1 205.719 51.294
2 178.71 45.097
7 3 550.162 208.6 20.8 62 1627 54.8 6.6
4 199.999 60.4968
1 255.922 75.5427
2 279.325 65.1134
8 3 318.349 265.7 33.1 87 2471 71.5 9.9
4 209.173 58.0608
1 192.977 58.2645
2 235.964 70.1466
9 3 537 177 182.1 10.8 62 4602 61.7 4.6
4 171.332 56.0305
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Tabela 10: Resultados de tracdo para o gréo da Recipneu

Forca . = .
. Desvio | Deformagao . Desvio
. na Média ~ Média ~
Ensaio | Provete padrao | na Rotura Padrao
Rotura (N) (mm)
N (N) (mm) (mm)
(N)
1
2 203.634 B
1 3 190 643 197.7 455 701137 39.5 0.6
4 198.813 38.8975
1 165.888 32.646
2 110.711 24.0805
2 3 138 866 146.0 21.2 315142 32.1 0.5
4 168.561 35.2141
1 153.061 34.5132
2 142.668 29.7469
3 3 1829 169.2 18.3 35 7204 34.4 2.3
4 192.05 37.7942
1 214.765 42.4599
2 132.071 31.1796
4 3 502827 176.1 0.6 37 7965 36.4 4.1
4 154.8 28.197
1 155.856 30.5642
2 159.846 35.4468
5 3 157.6 1.8 31,6639 31.5 0.2
4 - 31.3636
1 201.761 49.2301
2 184.118 43.8943
6 3 188 244 186.2 2.0 30 8945 457 3.8
4 243.912 49.814
1 135.648 27.6801
2 200.22 32.494
! 3 244.481 199.2 31.8 38.4776
4 216.904 37.8639
1 . 30.2938
2 222.737 40.3598
8 3 220.989 221.9 0.9 42.7305
4 . 40.0976
1 233.138 41.814
2 265.05 50.2266
9 3 36.799 235.0 1.8 38 8903 44 .1 3.8
4 276.801 45.4603
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4.4 RESUMO DOS RESULTADOS

O resumo das condigbes obtidas experimentalmente sdo as descritas na tabela 11
para o gréo da Biosafe e as descritas na tabela 12 para o grdo da Recipneu.

Tabela 11: Resumo dos resultados obtidos com o grao da Biosafe

Tragao Paralela
. Deformacao Resiliéncia
Ensaio Dureza (mm) RForg;a na na Rotu(!;'a (mm)
otura (mm)
(mm)
1 B 178.7 47 .4 B
2 7.5 145.2 49.5 13.3
3 8.4 149.9 44.9 17
4 8.1 232.0 59.6 14.3
5 7.0 182.2 51.3 17
6 7.9 213.3 54.1 15.7
7 7.5 208.6 54.8 15.3
8 7.4 265.7 71.5 15.3
9 7.4 182.1 61.7 15.7
Tabela 12: Resumo dos resultados obtidos com o grdo da Recipneu
Tragao Paralela
: Deformacao Resiliéncia
Ensaio Dureza (mm) RForga na na Rotu?'a (mm)
otura (mm)
(mm)
1 197.7 39.5
2 7.9 146.0 32.1 15.7
3 7.9 169.2 34.4 16.3
4 7.1 176.1 36.4 15.0
5 7.0 157.6 31.5 15.7
6 7.3 186.2 45.7 16.3
7 6.7 199.2 34.1 14.7
8 221.9 40.2
9 6.2 235.0 44 1 15.3
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5 INTERPRETAGAO DE RESULTADOS

5.1 GRANULADO DA BIOSAFE
5.1.1 Efeito dos varios fatores na resiliéncia

Nos graficos das figuras 18 a 21 apresenta-se a analise do efeito dos varios factores
na resiliéncia dos aglomerados. E de salientar que quanto maior for a resiliéncia,
menor € a capacidade de amortecimento do aglomerado, ou seja, a sua capacidade
de dissipar energia.

O valor 6timo para a quantidade de cola é o nivel 2 porque a densidade de
reticulagbes formadas permite 0 maximo de elasticidade que pode ser originada no
encapsulamento dos graos. Para baixas quantidades de cola temos baixo numero de
densidade de reticulacbes e um numero elevado de densidade de reticulagdes verifica
que as propriedades de resiliéncia diminuem porque aumenta o valor de dureza do
aglomerado.

Na analise da quantidade de agua, verifica-se um valor maximo para uma
quantidade de agualiso=3. E isso explica que o valor maximo é para a Poliureia. A
elevada coesao dos grupos ureia garante elevados valores de resiliéncia, em virtude
da rugosidade dos gréanulos. Quanto maior o numero de reticulagdes biureto na
interface melhor a adesao na interface dos granulos.

Com o tempo de cura aumentam as propriedades de resiliéncia. Suspeita-se que a
cola passe por trés estados fisicos neste intervalo de tempo. A 10 minutos de cura, a
cola justifica o estado sdlido vitreo, porque o valor de resiliéncia final explica-se pelo
baixo movimento molecular da cadeia de adesivo. O valor explica-se pela dissipacao
do trabalho realizado como calor interno dissipado para o aglomerado (Adaptado de [
]1). Para maiores tempos de cura, a 15 minutos do tempo de cura é plausivel dizer que
a cola adquire outro comportamento e que pode ocorrer a solubilizacido de dimeros.
Com a desvitrificacdo da cola com comportamento de borracha, aos 20 minutos, ha
maior resiliéncia e o aglomerado torna-se mais elastico.

A explicacao para a linearidade do grafico de temperatura € o aumento da difusao
molecular com o aumento da temperatura e a passagem da cola por fases diferentes
a temperaturas diferentes.
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Figura 18: Gréfico de variagdo da resiliéncia em funcéo do factor A:Cola
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Figura 19: Gréafico de variagdo da resiliéncia em fungéo do fator B: Agualiso
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Figura 20: Grafico de variagao da resiliéncia em fungéo do fator C: Tempo de cura
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Figura 21: Grafico de variacdo da resiliéncia em fungéo do fator D: Temperatura de Cura
5.2 EFEITO DOS VARIOS FATORES NA DUREZA
Nos graficos das figuras 22 a 25 apresenta-se a analise do efeito dos varios fatores

na dureza dos aglomerados. E de salientar que quanto maior for a deformac&o sofrida
pelo aglomerado menor € a sua dureza.
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Quanto maior a quantidade de cola maior € a dureza, devido ao aumento da
densidade de reticulagdes. Com o aumento da quantidade de cola, ha um aumento
da espessura do filme na interface dos graos e sera maior a densidade de reticulagdes
e por isso tem-se elevados valores de dureza.

A Agua, quando no nivel 2 gera um numero de reticulacdes superior que no nivel 1
por ter um maior numero de reticulagdes biuretos na interface dos graos. No nivel 3,
o resultado é devido a Poliureia ser altamente linear e sem reticulagdes que impegcam
o deslizamento da cola pela interface dos granulos.

A dureza é praticamente constante com o aumento do tempo de cura, embora a
cola passe por diferentes fases. No entanto, a dureza varia linearmente com a
temperatura, porque com o seu aumento, aumenta a difusdo molecular e ocorre a
passagem da cola por diferentes fases, nomeadamente até adquirir maior mobilidade
de movimentos aumenta o valor de maciez.
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Figura 22: Grafico de variagao da dureza em fungao do fator A: Cola
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Figura 23: Grafico de variagdo da dureza em fungdo do fator B: agualiso
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Figura 24: Grafico de variagdo da dureza em fungéo do fator C: Tempo de cura
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Figura 25: Grafico de variagdo da dureza em fungdo do fator D: Temperatura de Cura

5.2.1 Efeito dos varios fatores na deformagao na rotura

Nos graficos das figuras 26 a 29, apresenta-se a analise do efeito dos varios fatores
na deformacdo na rotura dos aglomerados. E de esperar que os valores de
deformacéao na rotura sigam as mesmas tendéncias dos valores registados no ensaio
de dureza. Pode no entanto haver desvios uma vez que o ensaio de dureza regista a
deformacdo do material a superficie enquanto que o ensaio de tracdo mede a
deformagéo do material no interior do aglomerado.

Verifica-se que o valor de deformacéao na rotura € maxima para uma maior quantidade
de cola devido a maior espessura do filme na interface dos graos, a rugosidade e
porosidade e ao aumento da quantidade de reticulagdes.

A quantidade de agua € maxima no nivel 2 porque o numero de reticulagdes biureto
formadas € superior ao nivel 1. A Poliureia, formada no nivel 3 tem baixo valor de
deformacdo na rotura, porque € linear e existe deslizamento da cola pela interface
dos granulos rugosos.

As propriedades de deformacao na rotura diminuem com o tempo de cura. No nivel 1
e 2, existe deformagao na rotura aproximada embora o estado da cola varie com o
tempo. Para 20 minutos de cura é provavel que possa existir formacao de dimeros ou
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trimeros entre as cadeias de isocianato MDI que n&o reagiram, porque a perda de
coesao pode baixar o valor de deformacgéo na rotura.
Com o aumento da temperatura de cura, aumenta também a difusdo molecular e as
propriedades de deformacéo na rotura, do nivel 1 para o nivel 2 mantém-se mesmo
existindo difusdo das cadeias com o aumento da temperatura. E provavel a uma
temperatura de 120°C, ocorra solubilizagdo de dimeros e aumente a coesao pelo
estabelecimento de pontes de hidrogénio o que explica o elevado valor de deformagao
na rotura.

One Factor

o -

L]

deformacido na robwa
]

L1

T T T
' 2 1

A: cola
Figura 26: Grafico de variagao da deformacgéo na rotura em fungéo do fator A: Cola
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Figura 27: Gréfico de variagdo da deformagéo na rotura em fungéo do fator B: Agualiso

One Factor

deformacdo na rotura
:
|
[ ]

T T T
.

2 ]

C:tempo de cura

Figura 28: Grafico de variagdo da deformagéo na rotura em fungao do fator C: Tempo de Cura
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Figura 29: Grafico de variagcdo da deformagéo na rotura em fungao do fator D: Temperatura de Cura

5.2.2 Efeito dos varios fatores na Forga na Rotura

Nos graficos da figura 30 a 33 apresenta-se a analise do efeito dos varios fatores
na for¢a na rotura dos aglomerados. Esta operagéo indica-nos a eficacia da operagéo
de colagem pois quanto maior a forga na rotura mais bem coladas estédo as particulas
de borracha no aglomerado.

A medida que aumenta a espessura do filme e a densidade de reticulagées biureto,
aumenta o valor de forga na rotura.

No caso da agua, a medida que aumenta a quantidade de agua aumenta o0 numero
de reticulagdes biureto. Para um maior numero de reticulagdes biureto formadas os
valores de forga na rotura sdo os maiores porque neste caso é possivel alongar mais
o grao aglomerado devido a sua rugosidade.

Com o aumento do tempo de cura ha diminuicdo do valor de for¢ca na rotura.
Verifica-se um abaixamento do valor de forga na rotura a medida que o tempo de cura
avanga porque € possivel garantir um maior alongamento dos graos devido a
rugosidade se a cola estiver vitrificada. Com a passagem pelos outros estados fisicos
o valor de forga na rotura diminui com o aumento da mobilidade molecular da cadeia
da cola.

A temperatura de cura ajuda no aumento da difusdo molecular, o que explica a
variagao quase linear e um maior valor de forga na rotura.
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Figura 30: Grafico de variagao da forga na rotura em fungao do fator A: Cola
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Figura 31: Grafico de variagdo da forga na rotura em fungao do fator B: Aguafiso
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Figura 32: Grafico de variagdo da forga na rotura em fungao do fator C: Tempo de Cura
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Figura 33: Grafico de variagdo da forgca na rotura em fungao do fator D: Temperatura de Cura
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5.3 APRESENTAGAO DO CONJUNTO OTIMO DE FATORES PARA O
GRANULADO DA BIOSAFE

Na tabela 13 temos qual a importancia dos fatores nas propriedades do
aglomerado.

Tabela 13: Determinagao do conjunto 6timo de fatores nas propriedades do aglomerado para o grdo da Biosafe

; C: Tempo de D:
A: %Cola B: Agualisso ' P Temperatura
cura
de cura

Restnfatggglaa 60.9 (31.2%) | 24.7 (12.6%) 39.0 (24%) 34.9 (17.8%)

Dureza 0.33(4.3%) | 0.57 (7.4%) | 0.10 (1.34%) | 0.67 (8.6%)
Resiliéncia | 2.5(16.2%) | 3.2(20.7%) | 3.0 (19.4 %) 1.5 (9.9%)

5.3.1 Resisténcia a tragao

O fator que mais afeta a propriedade € o A e o C. O ideal sera ter um aglomerado
com resisténcia maxima a tragao porque isso quer dizer que o aglomerado nao se
desfaz com facilidade.

A formulagao que conduzira a uma resisténcia a tracado maxima é (Ver graficos):
Fator A: Nivel 3
Fator B: Nivel 1
Fator C: Nivel 1
Fator D: Nivel 3

PN

5.3.2 Dureza

Os fatores que mais afetam a dureza sdo o fator B e D. O ideal sera ter um
aglomerado com a dureza minima porque isso quer dizer que o aglomerado € mais
confortavel para o utilizador.

A formulagado que conduzira a uma dureza minima é (Ver graficos):

1. Fator A: Nivel 1

2. Fator B: Nivel 3

3. Fator C: Nivel 1

4. Fator D: Nivel 3

5.3.3 Resiliéncia

Os fatores que mais afetam a resiliéncia sao os fatores B e C. O ideal sera ter um
aglomerado com resiliéncia minima porque isso quer dizer que o aglomerado dissipa
a energia que é fornecida. Quando a resiliéncia € elevada isso significa que a energia
fornecida ao aglomerado é devolvida em grande percentagem ao utilizador, o que
limita a capacidade de amortecimento do aglomerado.

A formulagado que conduzira a uma resiliéncia minima é (Ver graficos):

1. Fator A: Nivel 1

2. Fator B: Nivel 1

3. Fator C: Nivel 1

4. Fator D: Nivel 1
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5.3.4 Determinacgao do conjunto 6timo de fatores (Ver tabela 13)

Os valores dos fatores para a experiéncia de confirmacao estao descritos na tabela
14. Escolhe-se o valor de cola 3 porque a resisténcia a tracdo tem 31.2% de
importancia e € mais importante na tracado que na dureza e resiliéncia. A quantidade
de agua é 1 porque tem mais importancia na resiliéncia que as outras propriedades
(20.7%). O nivel de tempo de cura é 1, porque a resisténcia a tracdo tem mais
importancia face as outras propriedades (20.4%). A temperatura de cura utilizada é 3
porque a resisténcia a tracdo tem mais importancia (17.8%) que as restantes
propriedades.

Tabela 14: Conjunto 6timo de fatores do granulado Biosafe para a realizagdo da experiéncia de confirmacao

Fator Nivel Valor
A: % Cola 3 10%
B: Agualiso 1 1/100
C: Tempo de cura 1 10 min
D: Temperatura de cura 3 120°C

5.4 GRANULADO DA RECIPNEU
5.4.1 Efeito dos varios fatores na Resiliéncia

Nos graficos das figuras 34 a 37 apresenta-se o efeito dos varios fatores na
resiliéncia dos aglomerados. E de salientar que quanto maior a resiliéncia menor a
capacidade de amortecimento do aglomerado, ou seja a sua capacidade de dissipar
energia.

As propriedades de resiliéncia diminuem com o aumento da quantidade de cola, o
que se explica por menor rugosidade do grdo e uma maior diferenca de tamanho
relativamente ao granulado da Biosafe, porque nestas condigdes a densidade de
reticulagdes € a minima (nivel 1).

Com o aumento da quantidade de agua até ao nivel 2 aumenta o nivel de
reticulagdes biureto. No nivel 3 atinge-se um polimero altamente linear cuja elevada
coesao dos grupos funcional ureia, na Poliureia associada a geometria dos graos e
ao enrolamento das cadeias de ureia garante o mais elevado valor de resiliéncia.

Em relagdo ao tempo de cura, a resiliéncia tem valor minimo para um nivel igual a
2. No estado sélido vitreo, a cola tem elevado valor de resiliéncia. O valor de resiliéncia
€ definido pela diferenca em elasticidade entre os graos e a evolugdo do
comportamento da cola. Os valores de resiliéncia em relacdo a evolugao do
comportamento de cola estdo dependentes da relagao entre a elasticidade da cola e
o tamanho e a falta de rugosidade dos grdos. O nivel de resiliéncia maxima ¢é
conseguido com a cola no estado de borracha vitrificada.

A resiliéncia por sua vez é independente da temperatura de cura.
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Figura 34: Grafico de variagdo da forga na rotura em fungéo do fator A: % cola
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Figura 35: Grafico de variagdo da forga na rotura em fungao do fator B: Aguafiso
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Figura 36: Grafico de variacédo da forgca na rotura em fungéo do fator C: Tempo de Cura
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Figura 37: Grafico de variagdo da forga na rotura em fungao do fator D: Temperatura de Cura

5.4.2 Efeito dos varios fatores na dureza

Nos graficos das figuras 38 a 41 apresenta-se a analise do efeito dos varios fatores
na dureza dos aglomerados. E de salientar que quanto maior for a deformacéo sofrida
pelo aglomerado, menor € a sua dureza.

Verifica-se que quanto maior a quantidade de cola maior o valor de dureza porque
com o aumento do nivel de cola aumenta o valor de densidade de reticulagbes e o
aglomerado torna-se mais rijo.

Quanto maior a quantidade de agua maior sera o valor de dureza, porque aumenta
o nivel de reticulagbes na interface dos graos mesmo havendo falta de poros no grao.
No nivel 3 forma-se uma Poliureia, altamente coesa que tem maior valor de dureza.

Ao longo do tempo a cola passa por diferentes estados, nos quais o tamanho do
granulado e a rugosidade ira influenciar a dureza ao longo do tempo de cura. O
aumento de dureza no nivel 2 pode dever-se a solubilizacdo de dimeros e ao aumento
da coesao. E o valor do nivel 3 é mais macia porque as cadeias de isocianato do MDI
que nao reagiram podem reagir entre si para formarem dimeros ou trimeros de
isocianato do MDI e com isso diminui-se o valor de coesé&o.

As propriedades de dureza sao independentes do valor de temperatura utilizada na
cura.
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Figura 38: Grafico de variacao da forga na rotura em fungéo do factor A: Cola
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Figura 39: Grafico de variagdo da forga na rotura em fungao do fator B: Agualiso
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Figura 40: Grafico de variagdo da forga na rotura em fungéo do fator C: Tempo de Cura
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Figura 41: Grafico de variagdo da forga na rotura em fungdo do fator D: Temperatura de Cura



5.4.3 Efeito dos varios fatores na Deformagao na Rotura

Nos graficos das figuras 42 a 45, apresenta-se a analise do efeito dos varios fatores
na deformacdo na rotura dos aglomerados. E de esperar que os valores de
deformacgédo na rotura sigam as mesmas tendéncias dos valores de deformacgao
registados no ensaio de dureza. Pode no entanto haver desvios uma vez que o ensaio
de dureza regista a deformagao do material a superficie enquanto que o ensaio de
tracdo mede a deformagéo do material no interior do aglomerado.

Quanto maior a quantidade de cola maior o valor de deformagao na rotura porque
aumenta a densidade de reticulagdes e a espessura do filme na interface dos graos,
no entanto a falta de adesao mecanica influencia os resultados finais.

Um baixo nivel de agua gera menor numero de reticulagdes biureto, mas no nivel
2 com o aumento das reticulagdes, ha um abaixamento do valor de deformagao na
rotura, porque a superficie dos granulos é praticamente lisa e as reticulagdes deslizam
na interface. A formagao de uma Poliureia, um polimero linear, cujos grupos ureia
realizam ligagdes por pontes de hidrogénio, altamente coesa, explicam o elevado valor
de deformacéao na rotura, ja que a Poliureia pode formar um novelo coeso em torno
dos gréaos.

A medida que aumenta o tempo de cura diminui o valor de deformagado na rotura
devido a passagem da cola de um estado de menor liberdade molecular para um
estado de maior liberdade molecular.

A temperatura de cura varia de modo quase constante, no entanto repara-se que
no nivel 1 provavelmente existe maior difusdo devido ao grao de borracha manter as

caracteristicas iniciais dos pneus.
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Figura 46: Grafico de variacdo da forgca na rotura em funcao do fator A: Cola
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Figura 47: Grafico de variagao da forga na rotura em fungéo do fator B: agualiso
One Factor
a8
47
s
g
- -
= n —
o
g
I —
10 .

T 1 1
1 7 2

C:tempo de cura

Figura 48: Grafico de variagdo da forga na rotura em fungéo do fator C: Tempo de Cura
One Factor

LU

4226 —4

s —

deformacdo na rotura

s -

ELEE

D: temperatura de cura

Figura 49: Grafico de variagdo da forga na rotura em funcéo do fator D: Temperatura de Cura
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5.4.4 Efeito dos varios fatores na Forga na Rotura

Nos graficos das figuras 46 a 49 apresenta-se a analise do efeito dos varios fatores
na forca na rotura dos aglomerados. Estas propriedades indica-nos a eficacia da
operagao de colagem pois quanto maior a forga na rotura mais bem coladas estédo as
particulas de borracha no aglomerado.

Verifica-se que para valores maximos de quantidade de cola, o valor de forga na
rotura € o maximo devido a maior densidade de reticulagcbes biureto. Para baixas
densidades de reticulagdes a superficie pouco rugosa e porosa impede a adeséo. E
necessario elevadas quantidades de cola para impregnar as superficies do gréo.

O nivel 2, de agua adicionado, garante menor valor de for¢a na rotura, porque &
para um nivel de agua mais baixo que o numero de reticulagdes biureto garante
melhor valor de forga na rotura. A Poliureia forma-se para o nivel 3 em redor dos
granulos, tal como um novelo de 1a e nestas condicbes € melhor o valor de forga na
rotura porque as reticulagdes biureto podem deslizar na interface dos graos.

Como com o avango da temperatura de cura a cola passa por diferentes fases e
adquire maior mobilidade molecular, o valor de forca na rotura diminui com o aumento
do tempo de cura.

A medida que aumenta a temperatura aumenta a difusdo molecular, no entanto
obtém-se um valor minimo para o nivel 2 porque € possivel que o0 aumento no nivel 3
do valor de for¢a na rotura se formar os trimeros, porque existe diminuicdo da coesao
e consequentemente do valor de for¢a na rotura.
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Figura 46: Grafico de variagdo da forga na rotura em fungao do fator A: Cola
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Figura 47: Grafico de variagao da forga na rotura em fungéo do fator B: agualiso
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Figura 48: Grafico de variagédo da forga na rotura em fungao do fator C: Tempo de Cura
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Figura 49: Grafico de variagdo da forga na rotura em fungao do fator D: Temperatura de Cura
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5.5 APRESENTAGAO DO CONJUNTO OTIMO DE FATORES PARA O
GRANULADO DA RECIPNEU

As importancias dos fatores nas propriedades do aglomerado de borracha estdo
descritas na tabela 15.

Tabela 15: Importéncia dos fatores nas propriedades do aglomerado de borracha

A: % Cola | - B:_ C: tempo de | D: Temperatura de
Agualiso cura cura
Resisténcia a 47.77 21.6 o o
tracdo (25.5%) (11.5%) 26.0 (13.9%) 19.6 (10.5%)
Dureza 1'6(;02)2'3 0.4 (56%) | 0.5 (7.0%) _
Resiliéncia 0.8 (5.1%) | 0.8 (5.1%) 0.4 (2.6%)

5.5.1 Resisténcia a tracao

O fator que mais afeta a propriedade é o fator A.

O ideal sera ter um aglomerado com resisténcia maxima a tragéo porque isso quer
dizer que o aglomerado nao se desfaz com facilidade.

A formulagado que conduzira a uma resisténcia a tracdo maxima é (Ver graficos):

1. Fator A: nivel 3

2. Fator B: nivel 1 ou 3

3. Fator C: nivel 1

4. Fator D: nivel 1 ou 3

5.5.2 Dureza

O fator que mais afeta a dureza é o fator A. O fator D nao tem influéncia.

O ideal sera ter um aglomerado com resiliéncia minima porque isso quer dizer que
o aglomerado é mais confortavel para o utilizador.

A formulagéo que conduzira a uma dureza minima é (Ver graficos):

1. Fator A: nivel 1

2. Fator B: nivel 1

3. Fator C: nivel 1

4. Fator D: -

5.5.3 Resiliéncia

Os fatores que mais afetam a resiliéncia sdo os fatores A e B. O fator D ndo tem
influéncia.

O ideal sera ter um aglomerado com resiliéncia minima porque isso quer dizer que
o aglomerado dissipa a energia que lhe é fornecida. Quando a resiliéncia € elevada
isso significa que a energia fornecida ao aglomerado € devolvida ao aglomerado em
grande percentagem, o que limita a capacidade de amortecimento do aglomerado.

A formulagéo que conduzira a uma resiliéncia minima é (Ver graficos):

1. Fator A: nivel 3

2. Fator B: nivel 1

3. Fator C: nivel 2

-39-



4. Fator D: -

5.5.4 Determinagao do conjunto 6timo de fatores para o granulado da
Recipneu

Escolhe-se o nivel de cola 3 porque é importante para a tragéo (25.5%), face as
outras propriedades. A escolha do nivel de agua 1, reflete que para quantidades de
cola 3 as propriedades de dureza e de resiliéncia ndo sao as esperadas porque
queremos dureza maxima e resiliéncia minima. A temperatura de cura escolhida é 1
porque € mais importante para a tragéo (13.9%).

Tabela 16: Valores do conjunto étimo de fatores para o granulado da Recipneu
Fator Nivel Valor
A: %Cola 3 10%
B: Agualiso 1 1/100
C: Tempo de cura 1 10 min
D: Temperatura de cura 1 100°C

5.6 EXPERIENCIA DE CONFIRMA(}AO
5.6.1 Granulado da Biosafe

Para confirmar os resultados procedeu-se a moldagéo de aglomerados utilizando o
conjunto 6timo de fatores. No entanto s6 foi possivel produzir o aglomerado mais fino,
utilizado para os ensaios de tragdo. Na produgdo de aglomerados mais espessos,
utilizado nas medicdes de dureza e de resiliéncia verificou-se que a dificuldade na
homogeneizagdo de uma quantidade superior de granulos de borracha resultou em
aglomerados com falta de consisténcia.

Os resultados obtidos apresentam-se na tabela 17.

Tabela 17: Valores de for¢a na rotura e de deformagéo na rotura, para a experiéncia de confirmagao com o

ranulado da Biosafe.
Forga . = Desvio
Provet | na | Medi | DeSVio| Deformaca | wu 0 o ra
padra | o na Rotura
e Rotur | a(N) o (N) (N) a (N) o
a (N) (mm)
Experiéncia 1 166.2 49.3
de 2 165.6 40.4
confirmacga 3 260.1 19971 338 65.5 53.0 8.2
o 4 206.7 56.8

No caso dos provetes para tragdo para o granulado da Biosafe existe uma maior
densidade de reticulagdes e o filme em torno dos graos € mais espesso com numero
de reticulagdes biureto mais baixo em relagdo a quantidade intermédia (nivel 2) em
numero suficiente para a rugosidade da superficie do grdo de borracha. Para um
tempo de cura de nivel 1 a cola esta no estado soélido vitreo e a sua menor mobilidade
molecular adaptada a porosidade e rugosidade dos graos garante valores elevados
de deformacgao na rotura e bons resultados de forca na rotura. A maior temperatura a
que se utiliza o aglomerado deve-se a ser necessaria uma maior temperatura para
ocorrer difusdo das cadeias, ja que a borracha do grao foi cortada e rasgada.
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5.6.2 Granulado da Recipneu

Para confirmar os resultados procedeu-se a moldagédo de aglomerados utilizando o
conjunto 6timo de fatores. No entanto s6 foi possivel produzir o aglomerado mais fino,
utilizado para os ensaios de tragdo. Na produgdo de aglomerados mais espessos,
utilizado nas medi¢cdes de dureza e de resiliéncia verificou-se que a dificuldade na
homogeneizagdo de uma quantidade superior de granulos de borracha resultou em
aglomerados com falta de consisténcia.

Os resultados obtidos apresentam-se na tabela 18.

Tabela 18: Valores de forca na rotura e de deformacéo na rotura, para a experiéncia de confirmagdo com o
granulado da Recipneu.

Forca Desvio | Deformacga Desvio
Provet | na | Médi ¢ %4 | Medi | padra
padra | o na Rotura
e Rotur | a(N) o (N) (N) a (N) o
a (N) (mm)
Experiéncia 1 234.2 40.2
de 2 222.8 41.1
confirmaca 3 202.2 2197 117 36.4 39.2 1.9
o 4 B B

Nesta experiéncia, existe uma maior densidade de reticulagdes e o filme em torno
dos graos é mais espesso com numero de reticulagdes biureto mais baixo em relagao
a quantidade intermédia (nivel 2) e em numero suficiente para a pouca rugosidade e
poros da superficie do grédo de borracha. Para um tempo de cura de nivel 1 a maior
dureza da cola devido a estar no estado vitreo fornece melhores propriedades devido
as diferengas de elasticidade. Verifica-se também que dado o grdo ter as mesmas
caracteristicas da borracha de um pneu a difusdo da borracha do grdao da-se a
menores temperaturas.
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6 CONCLUSAO

O valor obtido para a forga na rotura, parametro maximizado na escolha do conjunto
otimo de fatores, nao foi o esperado. Este valor deveria ser superior ao maximo obtido
nas experiéncias realizadas, o que nao se verificou. A justificacdo esta relacionada
com o facto de a matéria prima (granulos) ser muito heterogénea. De qualquer modo,
os aglomerados produzidos com o conjunto 6timo de fatores apresentam uma boa
resisténcia a tragao.

Quanto a dificuldade em produzir os aglomerados mais espessos, 0 que levou a
impossibilidade de obter os valores de dureza e de resiliéncia esta relacionada com a
baixa quantidade de agua utilizada. Ja na realizagdo das experiéncias do plano se
tinha verificado que com a quantidade de agua mais baixa era muito dificil e por vezes
impossivel produzir os aglomerados mais espessos.

O que se deveria ter feito era reiniciar o plano utilizando como quantidade minima
de agua um valor superior a 1. Assim, embora o conjunto 6timo de fatores obtido
através da metodologia DOE nao tenha permitido obter os aglomerados étimos, pelas
razdes ja discutidas, este trabalho permitiu compreender os fenédmenos envolvidos na
producao.

A partir de todos os resultados obtidos e da analise do trabalho realizado para o
granulado da Biosafe podemos antever que as condigbes a utilizar em escala
industrial deveriam ser: 10% cola, 2/100 de agualiso, 120°C de temperatura e quinze
minutos de cura.

Para o granulado da Recipneu, pode-se antever que as condi¢des em escala
industrial deveriam de ser 10% de cola, 2/100 agual/iso, 100° de temperatura de cura
e 10 minutos de cura.

Com estas condi¢cdes conseguir-se-ia obter aglomerados com boas propriedades
porque é maior a quantidade de agua e a mistura € mais facil de realizar pelos graos.

Infelizmente o tempo disponivel para a realizagdo do trabalho nao permitiu
confirmar estas conclusoes.
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Anexos
Anexo 1 — Fluxogramas

Através do fluxograma pretende-se demonstrar qual a ordem das actividades do
processo de producado, algumas delas conseguidas electronicamente e outras com a
ajuda de um colaborador. Como fluxograma geral temos o fluxograma 1, o fluxograma
2 é respeitante a producao da primeira camada de MDI para deposi¢gao no molde. A
mistura do reagente para a formagao da camada colorida descreve-se no fluxograma
3. O fluxograma 4, 5 e 6 s&o respeitantes ao controlo electrénico do processo de
prensagem, aquecimento e doseamento eléctronico da quantidade de MDI e agua
adicionada a mistura.
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Fluxograma 1: Producao de pavimento Anti-Choque Bicolor
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Fluxograma 2: Produgéo da camada transparente por doseamento eléctrénico de MDI
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Fluxograma 3: Produgédo da camada colorida
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Fluxograma 4: Processo de prensagem de mistura
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Fluxograma 5: Aquecimento da mistura de gréo de borracha com cola
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Fluxograma 6: Processo de doseamento electrénico do MDI transparente e da agua para a formagéo da
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Anexo Il — Tabelas

Valores das quantidades utilizadas na produg¢ao de aglomerados de borracha e dos
provetes de tracgao, tedricos e praticos.

Tabela 1: Valores tedricos das quantidades de reagentes utilizadas na produgéo de aglomerados de
borracha

Exper | Exper | Exper | Exper | Exper | Exper | Exper | Exper | Exper
iéncia | iéncia | iéncia | iéncia | iéncia | iéncia | iéncia | iéncia | iéncia
1 2 3 4 5 6 7 8 9
Mass
ade
aglo
mera | | 7041|7935 | 6894 | 688.8 | 688.1 | 0742 | 6735 | 672.6
do de 6 5
borra
cha
(9)
Mass
ade
MDI _ 45 45 60 60 60 75 75 75
(9)
Volu
me
de _ 0.90 1.44 0.60 1.20 1.92 0.75 1.50 | 2.40
agua
(ml)

Tabela 2: Valores praticos das quantidades utilizadas para a produgéo de aglomerados de borracha com
gréo da Recipneu

Exp. | Exp. | Exp. | Exp. | Exp. | Exp. | Exp. | Exp. | Exp.
1 2 3 4 5 6 7 8 9
Massa de
gra'L‘gad° | 704 | 7035|6894 | 689 | 688 |6743| _ |672.1
Borracha
Massa do
rec'g:“te {110 | 112 | 113 | 116 | 142 | 119 | _ | 118
plastico
Massa do
copo em _ 3 8 8.5 9 3 6 _ 8
plastico
Massa de
MDI _ 45 45 60 60 60 75 _ 75
Agua _ 090 | 144 | 0.60 | 1.20 | 1.92 | 0.75 _ 2.40
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Tabela 3: Valores praticos da quantidade de reagentes e recipientes utilizados na producao de aglomerados
de borracha com grao da Biosafe

Exp. | Exp. | Exp. | Exp. | Exp. | Exp. | Exp. | Exp. | Exp.
1 2 3 4 5 6 7 8 9
Massa de
granulado
de _ 704 | 703516894 | 689 | 688 | 674 | 673.5| 6725
borracha
(9)
Massa do
recipiente
em _ 111 | 1115 112 112 112 112 115 114
plastico
(9)
Massa do
copoem | 2 6 5 5 6 3 8 8
plastico
(9)
Massa de
MDI (g) _ 45 45 60 60 60 75 75 75
Agua (ml) - 090 | 144 | 060 | 1.20 ] 1.92 | 0.75 | 1.50 | 2.40

Tabela 4: Valores tedricos para a produ¢do de um provete de tracgdo com granulado da Biosafe e da

Recipneu
1 2 3 4 5 6 7 8 9
Massa
de 37.57 | 37.55 37 52 36.76 | 36.73 | 36.69 | 35.9 | 35.9 | 35.87
grao 6 2 ' 8 6 8 6 2 2
(@)
Massa
de MDI 24 24 24 3.2 3.2 3.2 4.0 4.0 4.0
(9)
Volum
ede | 024 | 0.048 | 9070 [ 0.032 | 0.084 | 0102 [ 0-04 [ 0.08 |4 45g
agua 8 4 0 0
(ml)
Tabela 5: Valores de peso dos provetes de tracgdo com o grédo da Recipneu
Experienc | 4 2 3 4 5 6 7 8 9
A (g) 38.30 | 40.13 | 37.78 | 41.11 | 38.24 | 36.59 | 38.52 | 37.76 | 38.80
0 1 6 1 7 3 6 5 4
B (g) 40.18 | 40.34 | 39.73 | 37.14 | 39.57 | 36.06 | 40.37 | 41.34 | 39.57
4 2 5 7 5 3 0 1 4
C (9) 39.32 | 38.64 | 40.46 | 39.64 | 39.79 | 37.88 | 40.25 | 39.57 | 38.60
0 4 0 4 6 0 4 2 6

-50-



D(g |39:83[39.31]39.93]39.54]39.96[39.76 [ 37.72 [ 39.54 [ 41.24
9 7 1 7 0 6 5 5 7 0

Tabela 6: Valores praticos das quantidades utilizadas na producédo de provetes de tracgdo com aglomerado
da Biosafe

E"p?;iénc 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Alg) | 4144|3657 | 3827 | 42.04 | 37.28 | 3037 | 3831 | 38.38 | 36.12
4 0 2 1 4 5 8 4 0
B(g |3807 |39.26 | 40.00 [ 40.79 [ 39.86 | 39.60 | 37.53 | 40.09 | 36.28
9 9 6 3 7 4 9 7 1
Clg) | 38034052 37.15 [ 40.43 | 38.07 [ 40.28 | 38.78 | 39.70 | 37.05
5 0 2 0 9 0 9 2 5
D(g) | 3758 |39.79 | 39.87 | 37.91 | 40.64 | 37.93 | 38.29 | 35.87 | 36.86
4 2 6 3 2 7 2 7 8

Tabela 7: Valores préaticos das quantidades de gréo, MDI, 4gua utilizadas na realizacao de experiéncias com
gréo da Biosafe e recipientes contentores

Massa do
Massa Massa | Volume | recipiente | Massa
Experiéncia| Provete | do copo | de MDI | de agua em de grao
(9) (9) (ml) plastico (9)
(9)

1 1e?2 2.0 5.5 0.05 149.5 75.2
3e4d 3.0 4.8 0.05 150.0 75.2

2 1e?2 3.0 4.8 0.09 151.0 75.1
3e4d 3.0 4.8 0.09 151.5 75.1

3 1e?2 3.5 4.8 0.15 152.0 75.0
3e4 4.0 4.8 0.15 155.0 75.0

4 1e?2 4.0 6.4 0.06 154.0 73.5
3e4d 4.0 6.4 0.06 155.0 73.5

5 1e?2 2.0 6.4 0.13 141.0 73.5
3e4d 3.0 6.4 0.13 142.0 73.5

6 1e?2 5.0 6.4 0.21 145.5 73.4
3e4 5.0 6.4 0.21 154.8 73.4

7 1e?2 3.0 8.0 0.08 142.0 71.9
3e4d 3.5 8.0 0.08 142.0 71.9

8 1e?2 3.5 8.0 0.16 146.0 71.8
3ed 3.5 8.0 0.16 144.0 71.8

9 1e?2 4.5 8.0 0.26 144.0 71.8
3e4d 5 8.0 0.26 144.5 71.8
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Tabela 7: Valores praticos das quantidades de gréo, MDI, 4gua utilizadas na realizacdo de experiéncias com

gréo da Biosafe e recipientes contentores

Massa Massa do
A . do Massa Volyme recipiente Mass~a
Experiéncia | Provete de MDI | de agua e de grao
copo em plastico

@ | @ | (m @) (9)
1 1e?2 5.5 4.8 0.05 146.0 75.2
3e4d 5.5 4.8 0.05 146.0 75.2
2 1e?2 4.0 4.8 0.10 145.5 75.1
3ed 5.0 4.8 0.10 148.5 75.1
3 1e?2 5.0 4.8 0.15 147.0 75.0
3e4d 5.0 4.8 0.15 148.0 75.0
4 1e?2 5.0 6.4 0.06 151.0 73.5
3e4d 6.0 6.4 0.06 146.0 73.5
5 1e?2 2.0 6.4 0.13 145.5 73.5
3e4d 3.5 6.4 0.13 146.0 73.5
6 1e?2 3.0 6.4 0.21 146.5 73.4
3e4d 5.0 6.4 0.21 147.0 73.4
7 1e?2 4.0 8.0 0.08 147.0 71.9
3e4d 5.0 8.0 0.08 149.0 71.9
8 1e?2 3.5 8.0 0.16 150.0 71.8
3e4d 3.5 8.0 0.16 149.0 71.8
9 1e?2 5.0 8.0 0.26 145.0 71.8
3e4d 6.0 8.0 0.26 146.0 71.8
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Anexo lll — Graficos de Ensaio de Dureza

Amostra 2 do Granulado da Biosafe - Ensaio de
Compressao.
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Amosira 4 do Grammlado da Bosafe- Basaio de
Compressao.

Amostra 5 do Granulado da Biosafe - Ensaio de
Compressac.
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Amostra 6 do Granulado da Biosafe - Ensaio de
Compressao
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Compress ag
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Farg 1

Amaostra 8§ do Granulado da Biosafe - Ensaio de
Compressao.

Farge [KN)

Amostra 9 do Granulado da Biosafe - Ensaio de
Compressao.
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Amostra 2 do Granulado da Recipneus - Ensaio de
Compressao.
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Amostra 4 do Granulado da Recipneu - Ensaio de
Compressao
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Amostra 6 do Granulado da Recipneu - Ensaio de
Compressao.
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Amostra 9 do Granulado da Recipneus - Ensaio de
Compressao.
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