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APRE5SNTAC30 

0 I n s t i t u t e de Macromoleculas da Universidade 

Federal do Rio de Janeiro, l o c a l i z a - s e na I l h a da Cida 

de U n i v e r s i t a r i a , contando com 2J>00 de area cons -

t r u i d a o 

Com 1? anos de at i v i d a d e s o I n s t i t u t e - de Ma-

cromoleculas desenvolve trabalhos de teses a a f v e l de 

mestrade e doutorado, cursos de aperfeicoamento e espa 

e i a l i z a c a o , lanea tambem no mercado diversos estagia -

r i o s , alem de r e a l i z a r pesquisas e p r e s t a r services , 

para atender as s o l i c i t a e o e s da I n d u s t r i a Nacionalo 

Os trabalhos que desenvolvem nas dependencias 

deste I n s t i t u t e se enquadram no contexto de processa -

mento dos m a t e r i a l s p o l i a e r i c o s , dando enfase aos plas. 

t i c o s e elastomeras, a saber: 

- Relacao torque e vazao massiea no processo' 

de extrusao do PSBD* 

- I n f l u e n c i a do t i p o e quantidade de cargas 1 

nas propriedades de compesicoes elastomer!-

cas • 

- I d e n t i f i c a c a o de Borracha por Metodo dezyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA An£ 

l i s e Quimica (reacao). zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

1 J 
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R S L AC 5 0zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA TORQUE . VA250 MifSSICA 

NO PROCESSO DE EXTRUSJO DO PEBD, 



1-0 03JSTIV0 

Averiguar a relacao torque versus va-

zao massica no processo de Extrusao da Po~ 

l i e t u l e n o de baixa densidade. 

3-0 INTRODUCE 

A extrusao e o processo de Moldagem de 

polimeros, no qual o m a t e r i a l passa continue 

mente per uma fenda que Ihe da o p e r f i l de-

sejado. 

0 processo de extrusao f o i u t i l i z a d o * 

primeiramente na moldagem de p e r f i l a d o s t e r -

moplasticos e elastomeras, porem, agora j a 

e u t i l i z a d o na obtencao de pecas de materi -

a i s t e r m o r r i g i d o s , Mangueiras, saeos, canos 

e peras para vedacao com p e r f i l podem ser 

obtidos per extrusao ( 1 ) . 

A extrusao e f e i t a com equipamentos de-

nominados de extrusoras, Uma extrusora e f o r 

mada por t r e s componentes p r i n c i p a l s : Com -

ponente de p l a s t i f i c a e a o , de acionamento e 

de conformacao. 0 componente de p l a s t i f i c a -

eao consiste de urn c i l i n d r o tendo no seu i n -

t e r i o r urn parafuso. Esta devidida em va-

r i a s secoes com funroes espec£ficas» 0 po-

lfmero em po ou em forma granular e admitido 

ao i n t e r i o r do c i l i n d r o , por uma caixa com 

v a l v u l a . Na sona de alimentacao o c i l i n d r o e 

r e f r i g e r a d o para e v i t a r aglomeracao do ma-

t e r i a l , caso este seja p l a s t i f i c a d o nesta 



Com uma visao bem matematiea, podemos 1 

eserever a producao de uma extrusora como 

sendos 

F . t o t a l = F.arrasto - F.pressao - F.perdla 

A pressao no cabecjote e aumentada por 

uma r e s t r i c a o ou pela ferramenta, a producao' 

d i m i n u i conferme a redacao do f l u x o de arras-

t e , devido o aumento do f l u x o de pressao ( 2 ) 0 

C parafuso da extrusora e acioaado p o r 1 

urn motor e l e t r i c o , provide com sistema de 

engrenagems, capaz de fornecer velocidades va 

r i a v e l s de rotacao# A extrusao e normaImente' 

i n i c i a d a por urn aquecimento do parafuso, an-

tes desse ser acionado. Dessa forma, todo ma-

t e r i a l p olimerico r e s i d u a l em estado s o l i d o e 

p l a s t i f i c a d o , evitando-se problemas de quebra 

do parafuso, por excesso de e s f o r r o . 

A corrente continua de m a t e r i a l que 

s a i do parafuso de p l a s t i f i c a c a o passa por 

um o r i f f c i o (possuidor de sistema de r e f r i g e -

r a c a o ) , de forma ieterminada, fazendo com que 

o m a t e r i a l fundido adquira o p e r f i l desejado 0 

Atraves de um puxador, o extrudado e d i r e c i o -

nado ate o sistema de resfr i a m e n t o , que pode 

ser um banho com agua, ocorrendo s o l i d i f i c a -

cao. 

Modernas extrusoras podem possuir 2 ou 

mais parafusos, o que melhora a homogeneiza -

cao. Em algumas, um o r i f i c i o aberto em, um 

pentozyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 3 0  longo do c i l i n d r o , munido de vacuo , 

r e t i r a e m a t e r i a l v o l a t i l do i n t e r i o r dozyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA pol £ 

mero p l a s t i f i c a d o ( e x t r u s o r a com ventagem) (P) .  
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- Reometro de torque Brabender - P l a s t i c c r d e r 1 

V - 151 (Sstrusora t i p o 25 D) 

- Ar comprimido 

- Balanea 

- P o l i e t i l e n o de baixa densidade ( PRBD ) 

A p r a t i c a f o i realizada em reometro da torque 

Brabender - P l a s t i c o r d e r V - 151 (extrusora t i p o 1 

25 D ) , u t i l i z a n d o p o l i e t i l e n o . 0 aparelho f o i pos 

to em funoionamento, ligando-se o sistema de aquecj, 

mento do c i l i n d r o da p l a s t i f i c a c a o per 50 minutos . 

Esse sistema e c o n s t i t u i d o de zones de aquecimen-

t o : zonas 1, 2, 3 e ̂  j enumeradas na direcao. Zona 

de alimentacao - bi c o extrusor que foram ajustados* 

para 150, 155, 155, 165QC, respectivamente. V e r i f i -

cou-se o sistema de r e f r i g e r a ^ a o ^ da zona de a l i -

mentacao, e em seguida abasteceu-se essa zona com 

termoplastico j a em forma de granulos. 

A velocidade do parafuso f o i ajustada para 

35 RPM e o torque exercido l i d o no mostrador do 

aparelho. Como este v a l o r v a r i a numa certa faixa» 

1 - Aquecimento desta zona, pode causar plas-

t i f i c a c a o i n i c i a l do m a t e r i a l , que aglomera sobre 

o parafuso, nao sendo impulsionado para f r e n t e im-

pedindo abastecimento com m a t e r i a l nao p l a s t i f i c a d o . 

2 - Parafuso com iia m e t r o de 19 mm ( V D = 20) 

determinar o v a l o r medio a p a r t i r do r e g i s t r o gra-

f i c o obtido numa c a r t a , cuj3 velocidade do papel 1 

tenha sido previamente ajustada para 10 mm/min. Re-

colheu-se o m a t e r i a l em forma de monofilamentos com 



cerca dezyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 05 cm die diametro, que f o i extrudado 

no tempo de 5 minutos, determinado com crono-

metre. 0 m a t e r i a l f o i seco concorrente de ar 

comprimido e pesado em balance . 

Yariou-se em seguida a velocidade do 

parafuso, medlndo-se o torque correspondente 

e a massa extrudada em 5 minutos. Usou-se ve-

locidade de ^5*60 e 80 RPM. 

^•0 RESULTADOS OBTIDOS 

No anexo 1 encontram-se os dados r e l a t j l 

vos ao torque e a vazao massica corresponden-

t e . 

5.0 CONCLUSOES S COHENT^RIQS 

Foi p o s s i v e l v e r i f i c a r um aumento l i n e -

ar da vazao massica com aumentos do torque 1 

para o sistema analisado, r e s u l t a d o que era 

esperado. Os dados obtidos poderiam l e v a r a 

conclusao de que indus t r i a l m e n t e a velocidade 

maxima do parafuso deve ser usada* Isso porem, 

nao ocorre, pois a medida que se aumenta a ve 

locidade do parafuso, aumenta-se o a t r i t o me 

canico e a liber a c a o de calor proveniente de.*; 

se a t r i t o , podendo haver problemas de degrada, 

cao do m a t e r i a l , que esta sendo processado. A 

velocidade otima do parafuso deve ser a j u s t a -

da em funcao da e3 t a b i l i d a d e do polfmero e 

da programacao de temperatura da secao de 1 

p l a s t i f i c a c a o . 

6.0 STJGE3T0SS 

Foi sugerido a v a l i a r o e f e i t o da v i s c o -
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sidade a n f v e i s d i f e r e n t e s de temperaturas 1 

no comportamento da vazao. 

Relacionar tambem o a t r i t o da profundidade * 

do f i l e t e com r e s p e i t o a vazao. 

Analisar o comprimento da secao de dcsagem 1 

da rosea, da visccsidade no m a t e r i a l na 

pressac para uma dada vazao. 

7* 0 REEBRfiNCIAzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA P I B L I OGRzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBAh F I J A 

( 1) B i l l m e y e r , F.W.J r " Textbook of 

Polymer Science" John Wiley and 

sons, I n c , 2 n d , ed, N.Y, (1971) 

(?) Kaufman, H.S e F a l c e t t a , J J . eds, 

'I n t r o d u c t i o n o f Polymer Science' 

and technology. An SPE t e x t book, 

Jonh Wiley and Sons, I n c , 1s t 

ed, N.Y, (1911) 



V. pc\>v\c\x) » wv-iX/ir I 1*3/ h > 

3 b izyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA C«0 

MS 

i 500 

Bo 

6 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

L i : 

!4zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Ui : 

i c 
•I 

M 
J!? 

1 v 

if 
iff 

J* zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

rrtFi 

r?' 



08 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

I NF L UJ zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBAS NCI AzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA DO TIPO iS QUANT I DADE C A R GA S N A S PROPRIE-

DA PES PS COKPOSICOSS SLA STOMlJRI CAS. 
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I n f l u e n c i a da adicao de cargas, 

t i p o negro de fumo e caolim na densidade 

da composicao elastomerica e em p r o p r i e -

dades como r e s i s t e n c i a atra^ao, rasgamen 

to e dureza. Alem de uma ana l i s e da modj. 

ficacjao do module e l a s t i c o e da r e s i s t e d 

cia ao impacto • 

INTR0DPC50 T BzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBAV J RI CA 

C termo carga e comumente u t i l i -

zado para designar um m a t e r i a l que e 

usado para uma f i n a l i d a d e e s p e e f f i c a , * 

como a t i n g i r determinados c a r a c t e r f s t i -

cos fisicos-mecanicos nos a r t e f a t o s ; b a i 

xar o custo do a r t e f a t o e f a c i l i t a r o 

processamento; por em nao como um compo -

nente e s s e n c i a l ou r e a t i v o e cuja funcao 

p r i o r i t a r i a e mo d i f i c a r as propriedades 

e/ou processamento de uma composicao. De 

uma forma bem g e r a l , as cargas mudam as 

c a r a c t e r i s t i c a s do produto manufaturado, 

mas permanece i n a l t e r a d a durante o pro -

cessamento e/ou uso# 

As cargas sao c l a s s i f i c a d a s , 

tendo em v i s t a a f i n a l i d a d e p r i n c i p a l de 

u t i l i z s q a c , em a t i v a s ou ref o r c a n t e s 1 

i n e r t e s ou de enehimento. Os r e q u i s i t e s ' 

para carga de r e f o r c o e que as p a r t f e u -

la s sejam pequenas - grande s u p e r f i c i e 1 
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e s p e c f f l c a e a t i v i d a d e s u p e r f i c i a l . A 

l i t e r a t u r e evidencia que o esforco con-

f e r i d c pelas cargas aos elastomeros • ex-

plic a d o pela formacao de redes alveol a -

res de borrachas em torno das p a r t f c u l a s 

de cargas, estabelecendo-se f o r t e s i n t e -

racoes f f s icas e mesmo algumas ligacoes* 

quimicas entre as p a r t f c u l a s de cargas e 

as cadeias dos polimeros. As p r i n c i p a l s 1 

cargas de r e f o r c o sao os negro de famo e 

as s i l i ^ a o : 

A natureza do r e f o r c o obtida pe-

l a adicao de famo, nao e ainda completa-

mente atendida, porem acredita-se que 

ocorre f o r t e s ligacoes crazadas de cara-

t e r covalente da carga com o elastomero 1 

( 2 ) . composicao de borracha, p r i n c i p a l -

mente na calandragem e extrusao. Os t i -

pos mals comuns de cargas i n e r t e s sao; 

ca o l i n o , carbonato de c a l c i o e t c . Para 1 

muitos usos, porem, mesmo elastomeras 1 

vulcanizados nao apresentam propriedades 

como dureza, r e s i s t e n c i a a tracjao e abr& 

sao, s a t i s f a t o r i a . Sssas propriedades pp. 

dem ser al t e r a d a s pela a adicao de carga 

ao elastomero antes da vulcanizecao. De 

um mode g e r a l uma carga pode v a r i a r as 

seguintes propriedades de ma t e r i a l s po-

l f m e r i c o s : Resistencia a tragao; r e s i s -

tencia a compressao; alongamento, r i g i -

dez; dureza; r e s i s t e n c i a ao impacto; es-
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t a b i l i d a d e dimensional; temperatura de dig, 

tcrcao termica, absorcao de agua, p r o p r i e -

dade de escoamento, propriedade e l e t r i c a e 

propriedade o t i c a s . C que para t a n t o , uma 

boa carga, deve atender aos seguintes r e -

q u i s i t e s ; baixo custo, baixo peso especf-

f i c o ; e s t a b i l i d a d e ao c a l o r , obtencao f a -

c i l e pronta; f a c i l de manusear; baixa 1 

absorcao de agua e oleo, f a c i l de ser i n -

corporada ao polimero; nao deve absorver o 

polimero e nao deve impedir o f l u x o normal 

do polimero. 

$ p o r t a n t o , um largo espectro de 
1 
I 

propriedades pode ser obtido em funcao da 

morfologia e c a r a c t e r f s t i c a s de adesao das 

diversas cargas disponfveis comercialmente. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

3 .0 - MATERIAIS E M&T0DGS 

3^ 1 - MATERIAIS 

Misturador de c i l i n d r o s B e r s t o r f f 

Maquina de prensagem 

Moldes 

Cronometros 

Darometro Shore 

Termometro 

Ma'quina de ensaio - I n s t r o n TM - M 

3 # ? - Elastomero e Ingredientes 

Borracha de e s t i r e n o batadieno ( SBR 1500) 

Xcido e s t e a r i c o 

dxido de zinco 

Santcwhite (zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA h, k b a t i l i d e n o - b i s 2 t e r t b u t i l 

- S metal Fenal). 
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MBTS ( d i s s u f a t o de benzc t i a z ^ l a 

V u l c a c i t L ( dim e t a l d i t i e c a r b o n a t o de 

zinco. 

Negro de fume 

Caolim 

Snxofre zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

M &TCDQ 

U t i l i z a n d o - s e a formulacao constat 

te do anexo I com *f0 phr negro de fume , 

procedeu-se a mastigacao do elastomero 1 

em misturador de c i l i n d r o s B e r s t o f f se-

guindo-se a adicao dos outros componen -

tes obdecendo a seguinte ordem de adicao: 

Acido e s t e a r i c o , cxido de zinco, Sanpovhi* 

negro de fumo, MBTS, V a l k a c i t L i enxo -

f r e * Usou-se um tempo de mistura de 

aproximadamente *f0 minutes e temperatura 

maxima de c i l i n d r o i g u a l a 70CC* 

A composicao crua ob t i d a f o i entao, 

vulcanizada u t i l i z a n d o - s e carga de 1 

15000  I b f , temperatura de 150GC e tempo 1 

de vulcanizacao de 10, 20 e 30 minutos • 

Pos t e r i o r medida da dureza e revelacao 1 

do tempo otimo de vulcanizacao da formu-

lacao ( 20 minutos ) 

A densidade da mistura f o i tambemT 

determinada. U t i l i z o u - s e o Metodo ASTM " 

D - ?97 - I P , Metodo h e d r o s t a t i c ozyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA ( k) .  

Apos determinacao do tempo otimo 1 

de vulcanizacao, fcram vulcanizados 2 

tapetes de 15 x 15 cm, que f o i u t i l i z a d o 

para prepara^ao de corpos de prova para* zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

m 
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preparacao de corpos de prove para en-

saio de tracao e rasgamento. Foram f e i -

tos oinco cp para cada t i p o de ensaio* 

Os ensaios de tracao e rasgamen 

t o foram executados em aparelhagem INS + zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

R ON T M- M, sem eondicionamentc das amos -

t r a s . Os dados das denials formulacoes 1 

foram e x t r a i d o de trabalho c o r r e l a t o pa-

ra f i n s de avaliacoes a conclusoes do 

propostoo 

0 - RESULTADCS OBIIPOS 

Os dados gerais das formulacoes 

e ensaios encontram-se no anexo I I , os 

enexos I I I e IV encontram-se esses r e s u l 

tad os plotadc em g r a f i c o s . 0 mcdelo elas. 

t i c o para todas formulacoes no anexo V . 

0 - C ON C L U S OE S E C O K E N T M zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBAO S 

Obtve-se valores t e o r i c o s e 

experimentais de densidade, u t i l i z a n d o -

se a formulacao comzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA hO phr de negro de 

fumo, muito proximo, com variacao de 

apenas 0.06$ . Sste r e s u l t a d o leva a 

conclusao que o metodo h i d r o s t a t i c o f o r -

nece valores de densidade com precisao 8 

na t e r c e i r a casa decimal, (anexo 1 ) • 

Os resultados de crescao de 

tracao ( anexo I I I ) mostraram um cres -

cente aumento de r e s i s t e n c i a atracao com 

aumento da quantidade de negro de fumo • 

0 mesmo re s u l t a d o nao f o i observado 1 

quando se aumentou o teo r de caslim. Os1 
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resultados de tracao de ra p t u r a apre-

sentam-se proximos e sem ordem l o g i c a 

de crescimento, o que os torna incCn-~ 

cl u s i v o s para esse t i p o de ana'lise. & 

possf v e l porem v e r i f i c a r - s e a diferen, 

ca de tracao de ruptura entre formula. 

cces centendc negro de fumo, que apre 

sentam r e s i s t e n c i a atracao muito su-

perio r e s em comparacao com caolim , 

evidenciando seu eara'ter reforcador . 

A msicr i n c l i n a c a o da r e t a * 

obtida no gra'fico de dureza versus 1 

t e o r de carga ( anexo I V ) , para formu. 

lacao com negro de fumo, corresponde' 

ao esperado, devido ao ca r a t e r r e f o r -

cador dessa carga. 

A curva de carga de rasga -

mento versus teor de carga (anexo IVb) 

observado para negro de famo, tambem* 

apresenta maicr i n c l i n a q a o que a 1 

us.mdc caolim. 0 mesmo resultado nao' 

e observado porem para a curva de de& 

sidade ( anexo TVc) as formulacoes 1 

contendo negrc de fumo apresentam den 

sidade mencr do que as de caolim para 

a mesma quantidade de carga• Isso e 

explicado pela menor densidade do 

negro de fumo em relacao ao caolim . 

Analisando o anexo V e pos-

s f v e l v e r i f i c a r um crescente aumento* 

do modelo e l a s t i c o com adicao de car-
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ga. A adicao de negro de fumo, causa um 

aumento muito maior do modelo e l a s t i c o , 

em comparacao com adicao de caolim . 

Essa afirmacao pode ser comprovada ve-

r i f i c a n d c os modelos das formulacoes 1 

contendo 60 phr de carga. Para o negro 1 

de fumo o aumento em relacao a gomazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA h 

dezyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA ?2 7 # , enqUanto que para o caolim e 

de aproximadamentezyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 55%* 

A p a r t i r das curvas de t r a -

cao versus alongarrento, pode-se ainda 1 

fazer consideraeoes a r e s p e i t o da r e s i s 

tencia ao impactozyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA (3 ) • Esse parametro* 

pode ser avallado ccmparativamente o"b -

servando-se a area sobre cada curva. Yq, 

r i f i c a - s e que a formulacao contendo ne-

gro de fumo apresentam tambem, maior re. 

s i s t e n c i a ao impacto e maior tenacidade. 

6.0 - 3UGS3TP&S 

Foi sugerido a u t i l i z a c a o do 

m a t e r i a l Piacaba (a base de celulose ) 

como car^a, em cocomitancia com* o ne -

gro de fumo averiguando as propriedades 

m^canicas, v i s t o que a piacaba sendo * 

um m a t e r i a l barato e de f a c i l reducao 1 

a po, em caso de dados p o s i t i v e s pode 

r i a se t o r n a r fonte para p o s s i v e l 1 

s u b s t i t u i c a o do negro de fumo, que e 

importado e por t a n t c oneroso. 

• i 



16 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

7 . 0  - H S F S K S N C I ASzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA BIBI10 GRiiFICAS 

(1) B i l l m e y e r , F.W.JR, Textbook o f 

polymer Science, 

John Wiley and Sons, i n c , 2 hd 

ed. 533 - 539, ay, (1971) 

{?) Bianchard, A.F, "Theoretycal 1 

and bazic p r i n c i p l e s of • 

R e i n f e r c e m e a n t E m Naunton 1 

W.JoS., ed, the Applied 1 

Science o f Rubber, Edward * 

Arnold Publishers L t d , 1s t ed, 

pa's ,zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA hih ~ London, (19 6 1) . 

( 3 ) Kaufmam, H . S - e F a l c e t t a , J J, 

eds, "Indroductiom o f polymer 

Science and Technology, An 

SPE textbook J» John Wilay and 

Sons, i n c , 1s t ed, pag. 316-

3 25, Ny ( 1911). zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

i h)  ASTM 197^ , American Society * 

f o r Testing and M a t e r i a l y , 

19?k Book of ASTM Standart , 

Parts 3 1, 3 8 , - Rubber - Test' 

Metthods. American Society f o r 

Testing and M a t e r i a l , Philadej. 

piao 



M&t«> t tlLSboA^Yo <k tawzottCkiLtai . . . . zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

C o A w V l •  •  •  

t>Vc 

IOC zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

^ 

b 

1 

i b zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

0.1 • 

2  

chzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA-.ns»Aa(ta 

0 ̂ 3 

S.b7 

1 0 2 

A BO zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

i ce 

1 SO 

-  2.6 0  zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Z.C7 

<\z> O.cw/a zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

czyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA.U-- ^ ~  

£ mi - 15 1.6 3 «. >f- l & ' G 1 ; d i = 1.1159 9/CVA
5 

d*An l . i m c 9 / t w i 3 ^  



0 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

] zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

ol zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

•J  zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

4 
d 

3 

3 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

CJ 

o 

o 

f4. 
o zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

- 1  " 1  

o zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

0/ zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

1 

o — i 

v . 

" 1 

4 

0. 

• A zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

c c 

"-1 on s  

r 0 

0 

**1 

C2k 

*1 

— i 

* 3  

-1  —i 

3  

•o  

~1 

XT' 

C 1 

* ~ 1 

CP 

s 

"V1 

UN 

N 

1) 

•5 

m 

o 

d 
t 
d 

••5* 

o 

vJl 
C 

(• 

Of  

s6 

P zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

5 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

I Q 

G 
IX- J zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

- •> d 

1 o 1 9 
6 
'J* O 

9 
6 
'J* 

-U-zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA<• 
_3 

o " i 

o 
o 
o 

w 
- 1  
•CJ 

O 

o  
o 

C P 

• - » 

o 
o 

C P 

C 
y 

t 4 i 

p 

J  





Ca r g ozyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Yau^a^n\o . de « i*iclacL e. A u t e c n  

v e r s o s  U o r d c c a r g o  d a , W a L u ^ ^  zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

G B R • lbOO 

V zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

9 

d zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

o zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

j 

vO zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

V 

d 

(3 

1 
a u k a u k a u k 

• zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA3 3 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

£ 3 : 

1C 
• J — 

A. 5C 

1. 4J -

O 

ice -

coo zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBAr - r ; :r : 

i t 

ffltSi 

0" 

;- r r 

K M 

r-T" 

I 
t i l l 

f r i t * ; ™ 

1 i |4 :  t  

Hit flit 

ri:i i |  

. . . . [ , i 

r -r tr r : zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

— 

8H 

in 

ml 

U i i 

i f 

Ac i£  i t , t,c , bv 

T & o r d e  ftarcya I to hn  



GraJ iuo I r a ca nzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA VZX&SXQzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA cJoYi ^ awi^vi t o Cvia fa ^ a <\e 1007* )  zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Ji.C 

.ICO 

f«.e -

ll(*T 

T; 

1 
• zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

- . • zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

m \  •  zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

i-

3 T 

t i t  

tf-rhr zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

2C 40 PC zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBASvV 

pY>r 

0 o per 

20 

/|0 

t 2) 

(.o ;_ 0 i<?4 

0 ic/ 

AD 

to | p. 4 20 i 



i  zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

IPENTIFICACftQ PS BORHACHA 



18 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

.0 - INTRODUCED TStfBICA 

A necessidade muitas vezes' 

da s u b s t i t u i c a o de tuna determina-

da peca de borracha gera a neces-

sidade de se c a r a c t e r i z a r tanto 1 

quanto p o s s i v e l a composicao o r i g j . 

n a l desta, para que se possa f a b r ^ 

car uma outra da qual se deva espe 

r a r compcrtamento semelhante nas 

condicoes de servicos a que v a i 

ser submetida. 

Os metodos f i s i c p s como 

espectrometria nc i n f r a vermelho e 

u l t r a v i o l e t a , c a l o r i m e t r i a diferen, 

c l a l de varredura (DSC); frequen -

temente usados em analises labora-

t o r i a i s de caracterizac,ao de mcle-

culas pequenas e polimeros termo ~ 

p l a s t i c o s , nao podem ser usados em 

a r t e f a t o s vulcanizados de borracha 

devido a i n s o l u b i l i z a $ a o em sclve& 

tes e exfiessiva quantidades de ca£ 

gas e a d i t i v o s que d i f i c u l t a m a 

i n t e r p r e t a c a o dos resultados* 

A i d e n t i f i c a c a o dos compo-

nentes elastomericos presentes num 

determinado a r t e f a t o vulcanizado * 

ou em amostra de borracha crua po-

de porem, ser f e i t a por reacoes 1 

quimicas c a r a c t e r f s t i c a s e especf-

f l e a s de grupos f u n c i o n a i s , pre -

sente em cada t i p o de elastomero. 
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A observacao das c a r a c t e r i s t i c a s de 

p e r o l i s e , r e s i s t e n c i a a mistura sufone-

t r i c a e diferencas de inchamento em s o l 

ventes tambem constituem t e s t e s impor -

tsnt e s na caracterizacao. Os testes que 

u t i l i z a m reacoes qufmicas e s p e c i f i c a s 1 

de grupos f u n c i o n a i s presentes no elas-

tomeros estac relacionados na tabela 1 

(1) e podem ser f e i t o s sem p r e v i o t r a -

tamento da amostra, com excessao da 

pesquisa de i s o b u t i l e n o * 

EHSAIO INDICAC^C QtJANDO PCSITIVO 

Pesquisa de 

Halogenio 

Presencade p o l i c l o r o p r e n o (CR) ou p o l i -

c l o r o s s a l f o e t i i e n o * 

Pesquisa de aci, 

do C i a r L d r i c o . 

Presenqa de Copoli.mero de b u t a d i e r i c o 

A c r e l o k i t r e t a (NBR). 

Pesquisa de a'ci 

do Aeetico. 

Presenc-a de polfcio-usopreno s u r t a t i c o 

(IR) ou borracha N a t u r a l (NR). 

Pesquisa de 

1sobutileno 

Presenca de Copolfmero de i s o b u t i l e n o e 

isopreno ( I I R ) 

As razoes de inchamento heptano 1 

/ a n i l i n a , benzene/ heptano e benzeno / 

a n i l i n a sao tambem, potentes instrumen -

to servindo a caracterizacao de NBR,IIR, 

NR I SBR. Da mesma forma o tempo de 

decompesicao em mistura de ar?o e n i t r i c o 

de arc s u l f u r i c o pode fornecer dados so 

presenca de I I R , IR, SR I SBR e p o l i c l o -
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Q ro s u l f o e t l l e n o o £ importante comentar, 

digo, s a l i e n t a r que os resultados obser 

vados em um determinado t e s t e deve ser* 

confirmado por outros, a f i m de evitar. 

se conclusoes erradas. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

2 . 0 - MATERIALS E Mf'TODCS 

r
ol  - Ma t e r i a l s 

Fio de cobre 

Hico de bunsen 

Estufa 

Faca 

Micrometro 

Tubes de ensaio 

Cuba com agua a 70GCzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA kOQQ 

Cronometro 

? - Reagentes 

Acetona 

Epitano 

Penseno 

A n i l i n a 

•Seido s u l f u r i c o 

•£cido n i t r A c o 

?o3 - Metodo 

2,3/1- Pesquisa deUlogenio - As s u p e r f i c i e s 1 

de amostras i n t e g r a l s foram tocadas 1 

com f i o de cobre aquecido ao rubro, ve 

r i f i c a n d o - s e em caso tomada de ma t e r i -

a l . C f i o de cobre ou m a t e r i a l f o i en-

tao retcrnado a chama, observando-se 1 

sua coloracao.zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 0 t e s t e e p o s i t i v o para 

f o r t e colcraqao verde. 

i - 111, 
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2 . 3 o 2zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA - Inchamento d l f e r e n c i a l - As amostras 

1 , 2 , 3 ezyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA h foram cortadas em forma-

tes d i v e r s o s , para f a c i l i t a r i d e n t i -

ficacao em seguida imersas em aceto-

na por 3 0  minutos e secas em estufas. 

Determinou-se a espessura de cada pe 

c,3, u t i l i z a n d o um micrometre As * 

amostras foram entao imersas em 

heptano, benzeno e a n i l i n a , ficando' 

em contato com estes solventes por 

1 semana no f i m da qual determinou-

se as novas espesuras. 

2 < > 3 o 3 - -4cido r e s i s t e n c i a - Fragmento das' 

amostras 1 , 2 , 3 e *f, previamente 1 

a t r a i d a s com acetona foram colocadas 

em tubos de ensaio contendo mistura 1 

de aco s u l f u r f c o e acido n i t r i c o na 

propercao de 1 » 1 em volume, colocado 

' poucos minutos antes em um banho a 

70CCo Mediu-se com crcnometro o tem-

po necessario a v i s f v e l degradacao 1 

do m a t e r i a l . Repetiu-se os ensaios , 

u t i l i z a n d o - s e temperatura de *+0CC Q 

3 v 0 - Resultado Obtido - Vide anexo I o 
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0 t e s t e die c l o r o para amostra 

2 , i n d i c a p o s s l b i l l d a d e de t r a t a r - s e ! 

de p o l i c l o r o p r e n o , j a que a borracha 1 

clorosufonada deverla apresentar odo-

res sulfaaosos durante a queima, que 

nao foram cbservadas. 

A amostrazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 1 com razac de i n -

chamento de 10 o 2 , 1,7 e 17 9 1 cm/ hep-

tano/ a n i l i n a , benzeno/ heptano e 

benzeno/ a n i l i n a , respectivamente , 

in d i c a que composicoes com t a i s r a -

zoes podera conter SBR ou IR. 

A amostrazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA h tendo apresentado 

f a i x a semelhante ( 11,6 ; 1,3 ©  15*6 ) , 

porem apresentou coloracao branca , 

sendo provavelmente IR, pois peeas * 

de coloracao branca nao pcdem ser 1 

obtidas de SBR. 

A amostra 1 contem p o s s i v e l ~ 

mente SBR. 

Cs dados de amostra 3 foram ' 

ineonclusivos. 

Todas as amostras apresentaram 

tempo de degradacao i n f e r i o r e s a 15 

minutos a 7 0 &C, no ensaio de aeido 1 

r e s i s t e n c i a o que eqlvale d i z e r nenhu 

ma das amostras contem I I R , ou p o l i -

c l o r o s u l f o e t i l e n o • 
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Tempo de degradac^ao proximo azyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 1 0  minu 

tos para amostra 1 confirma presenca 1 

de SER. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

0 ensaio de scido r e s i s t e n c i a 

tambem foram ineonclusivos para amos -

t r a 3 
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