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RESUMO

Nas ultimas décadas, a indUstria da borracha vem encontrando problemas
para lidar com o descarte e reciclagem da grande quantidade de produtos de
borracha produzidos, principalmente de pneus. Devido as ligag6es cruzadas e a
presenga de aditivos e estabilizadores, as borrachas, além de nao serem
recicladas por sua simples fusdo e remoldagem ou por dissolugdo, apresentam

um grande periodo de decomposigio.

O objetivo deste trabalho é verificar a possibilidade de realizacéo de
desvulcanizagado de uma amostra de p6 de pneu por meio de um forno de
microondas doméstico, utilizando-se diferentes tempos de irradiagéo. Foi
tambem verificada a compatibilidade dos pés irradiados com uma matriz de

SBR, alterando-se as quantidades de p6 incorporadas.

O po foi caracterizado por ensaios de granulometria, assim como, por
espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR). Ja as
amostras incorporadas ao SBR foram analisadas por meio de ensaios de

reometria, dureza, prensagem e por microscopio eletrénico de varredura.



ABSTRACT

In the last decades the rubber industry has been having problems dealing
with the disposal and recycling of the great quantity of rubber products produced,
mainly of tires. Due to the crosslinks and the presence of additives and
stabilizers, the rubbers, besides being recycled by their simple fusion and

remolding or by dissolution, present a great period of decomposition.

The objective of this work is to verify the possibility of devulcanization of
a sample of tire powder by means of a domestic microwave oven, using different
irradiation times. The compatibility of irradiated powders with an SBR matrix was

also checked by altering the amounts of powder incorporated.

The powder was characterized by granulometry assays as well as by
Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR). The samples incorporated into
the SBR were analyzed by means of rheometry, hardness, pressing and

scanning electron microscopy.
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1 Introdugao

Nas ultimas décadas a industria da borracha vem encontrando problemas
para lidar com o descarte e a reciclagem da grande quantidade de produtos de
borracha produzidos, principalmente de pneus [1]. Os pneus podem passar pelo
processo de recauchutagem, no qual ocorre a substituicdo de sua banda de
rodagem desgastada na carcaga por uma nova. Apés um numero limite de

recauchutagens, o pneu deve ser descartado.

Devido as ligagbes cruzadas e a presenga de aditivos e estabilizadores,
as borrachas, além de ndo serem recicladas por sua simples fusdo e
remoldagem ou por dissolugdo, apresentam um grande periodo de
decomposicdo. Os rejeitos elastoméricos quase sempre sdo depositados em
locais inadequados, podendo causar problemas ambientais, sociais e

econdmicos [2].

Para que haja uma melhora em seu desempenho, como: diminuigdo de
ruidos, seguranga e conforto dos passageiros, assim como melhora em sua
performance, as composi¢cdes dos pneus sao aprimoradas continuamente. Isto e
o fato de que suas composigdes sdo informagdes confidenciais para seus

produtores dificultam ainda mais a sua reciclagem [2].

Um meio para a utilizagdo de pneus descartados é a sua queima para a
obtengcdo de energia. No entanto, como este processo é prejudicial ao meio
ambiente, novos processos para a reciclagem de pneus vém sendo estudados.

Desvulcanizagées fisicas e quimicas vém sendo avaliadas, no entanto, na
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maioria dos métodos, a borracha desvulcanizada nao apresenta caracteristicas

semelhantes as da borracha virgem [1].

A utilizagdo de microondas para a desvulcanizagao utiliza uma energia
suficiente para quebra das ligagdes S-S e C-S, mas sem que ocorra a quebra
das ligagdes C-C e C=C da cadeia principal, possibilitando assim a produgéo de
uma borracha com propriedades semelhantes as da borracha virgem. Este
metodo de desvulcanizagdo apresenta um aquecimento mais rapido e
homogéneo que outros métodos convencionais, além de ser menos prejudicial

ao meio ambiente e apresentar um menor custo [1].

Neste trabalho, uma borracha de pneu moida e depois desvulcanizada
por meio de irradiagdes em forno de microondas convencional foi incorporada a
uma matriz de SBR. Foram analisadas tanto propriedades do pd de pneu

irradiado, quanto da sua amostra na matriz de SBR.



2 Revisao Bibliografica

2.1 Definicdo

A palavra polimero origina-se do grego poli (muitos) e mero (unidade
repeti¢éo). Assim, um polimero € uma macromolécula, ou seja, uma molécula de
alta massa molecular (acima de dez mil), composta por unidades de repeti¢ao
denominadas meros, ligadas por ligagdo covalente. A matéria prima para a
produgédo de um polimero é o monémero, uma molécula que deve ser pelo
menos bifuncional, para que estes se liguem entre si, formando uma cadeia
polimerica [3]. Os polimeros podem ser divididos em duas categorias: os

termoplasticos e termofixos.

Os termoplasticos, a temperatura ambiente, em seu estado final, sédo
materiais sélidos. No entanto, quando sujeitos a um aumento de temperatura e
pressao, apresentam a capacidade de amolecer e fluir. Ja os termofixos, quando
aquecidos uma vez, amolecem e sofrem o processo de cura, tornando-se
rigidos. A cura gera a formagdo de ligagbes cruzadas entre as cadeias
poliméricas, formando uma rede tridimensional. Assim, apés a cura, estes

materiais sao infusiveis e insollveis [3].

Os polimeros termofixos podem ainda ser subdivididos em elastémeros e
termorrigidos. A borracha é um elastémero natural ou sintético. Os elastémeros
sdo polimeros que a temperatura ambiente podem ser deformados
repetidamente pelo menos duas vezes o seu comprimento original. Quando o
esforgo & retirado, este tende a voltar rapidamente ao seu tamanho original.
Normalmente, estes possuem cadeias flexiveis amarradas umas as outras, com

uma baixa densidade de ligagdes cruzadas [3].
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Os elastdmeros aceitam grandes deformagdes, mantendo boa resisténcia
mecanica e mddulo de elasticidade, quando deformados. Apds retirado o
esforgo, recuperam rapidamente a deformagéo e apresentam recuperacgéo total

de deformacgéo [3].

A borracha natural é o unico elastdbmero obtido na natureza, pela
seringueira. Os demais elastémeros sdo borrachas produzidas sinteticamente,

principalmente de derivados do petréleo [4].

A partir da destilagao fracionada do petroleo podem ser obtidos o gas
liquefeito de petréleo (GLP), nafta, gasolina, querosene, 6leo diesel, graxas
parafinicas, dleos lubrificantes e o piche. Por meio de um craqueamento térmico
apropriado do nafta (pirdlise a altas temperaturas e catalise), ha a formagao de
fragbes gasosas que contém moléculas saturadas e insaturadas. Das moléculas
insaturadas: o etileno, propileno, butadieno, buteno isobutileno sio separadas e

utilizadas para a sintese de polimeros [3].

Para a produgdo de borrachas, existe uma formulagdo, onde cada
componente exerce uma fungdo no processamento, na vulcanizagdo ou no
produto final. Os componentes desta formulagdo sdo dados em quantidades
baseadas em um total de 100 partes de borracha ou combinagéo de borrachas.
Assim, a unidade dos ‘“ingredientes” € dada em phr (parts per hundred of
rubber). Em formulagbes, os materiais s&o listados na ordem em que s@o
acrescentados na mistura de borracha durante o processamento [4]. Uma tipica
mistura para vulcanizagdo inclui: o elastdmero (natural ou sintético), carga,
enxofre, 6xido de zinco, acido estearico, aceleradores organicos e pequenas

quantidades de antioxidantes, inibidores de vulcanizagéo e outros produtos
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quimicos. A tabela 1 conttm um exemplo de receita para mistura de
vulcanizagao [5].

Tabela 1. Exemplo de uma formulagao para formagio de uma borracha [4].

Ingrediente Radial (phr) Bias (phr) Funcdo
Estireno-butadieno 82,5 82,5 Elastdmero
Cis-polibutadieno 55 55 Elastomero
Negro de fumo N-234 70 - Carga reforgante
Negro de fumo N-339 - 70 Carga reforgante
Acido sulfénico
soltivel em dleo 1 1 Ajudante de processamento
Acido Estedrico 2 2 Acelerador
Oxido de zinco 3 3 Acelerador
1,2-dihidro-2,2,4-
trimetilquinoline 2 2 Antioxidante

N-(1,3-dimetilbutil)-
N ' oenil-p-fenileno-

diamina 1 1 Antiozonante
Cera de Petroleo 3 3 Acelerador de Agao Retardado
Enxofre 1,75 1,5 Agente vulcanizante
1 1
Total 222.25 222.0
Peso Especifico 1.13 1.13

2.1.1 Borracha Natural (NR)

A borracha natural € o Unico elastdbmero extraido de fonte perene, a
seringueira Hevea brasiliensis. Ela é encontrada no latex desta, como uma
emulsdo de borracha em &agua. No inicio do século, o Brasil foi um grande
produtor e exportador de borracha natural, gerando o chamado Ciclo da
Borracha na Amazénia. Sua estrutura quimica é a do poli-cis-isopropeno,

presente na figura 1 [3].
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Figura 1. Estrutura do poli-cis-isopropeno [3].

A borracha natural apresenta alta elasticidade, podendo atingir um
alongamento de 900% com relagdo ao seu comprimento inicial. Ela suporta
variagdes de temperatura entre -20°C e 70°C. Acima disto, ela decompde-se,
formando residuo pegajoso, sendo assim facilimente degradada sob efeito de luz
e de calor. Além do intemperismo, ela ndo resiste aos derivados de petroleo
(solventes, dleos, combustiveis, lubrificantes), ao ozbnio e a radiagdo UV. Por
este motivo, sdo utilizados agentes antioxidantes e antiozonantes que garantem

uma maior durabilidade desta [6].

Por conta da alta insaturacdo das suas cadeias, sdo necessarios altos
teores de enxofre para obter um bom nivel de vulcanizagéo, ao contrario dos

aceleradores, que sao necessarios em pequenos valores [6].

Ela € compativel com a maioria dos elastdmeros e borrachas. No entanto,
ao incorporar-se uma grande quantidade de produtos, ocorre uma piora em suas
propriedades mecéanicas, como a diminuicdo em sua resisténcia, resiliéncia,

flexibilidade e elasticidade [6].
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2.1.2 Elastémero de Estireno-Butadieno (SBR)

Feito sinteticamente por meio da polimerizagao de uma mistura de dois
mondmeros, o butadieno e o estireno, o SBR apresenta em sua cadeia principal
uma sequéncia aleatéria dos dois mondmeros [4]. As moléculas de butadieno e

estireno estao representadas nas figuras 2 e 3.

H H
/é\\/\\/H
C C
L
H H

H

Figura 2. Molécula de Butadieno [4].

_CH,

Figura 3. Molécula de Estireno [4].

Assim, SBR € um termo genérico, que engloba uma grande variedade
de borrachas que apresentam diferengas quanto a porcentagem de
butadieno/estireno, a quantidade de outras substancias e ao tipo de

polimerizagdo da qual foram originadas.

Por ser utilizado na fabricagdo de pneus, o SBR é a borracha mais
consumida mundialmente. Em torno de 75% de sua produgdo se destina a
industria de pneus. Ele pode ser obtido por emulsao, apresentando ao final um
teor de umidade de até 0,5%, ou pelo processo em solugdo, sendo entéo

identificado como SSBR e nao contendo umidade [6].
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Nos anos 50, com a descoberta do mecanismo de Ziegler-Natta e
catalisadores organometalicos, foi possivel a produgdo de réplicas da borracha
natural como de solugbes de SBR e de outros elastdmeros com estrutura

controlada.

Muito semelhante com a borracha natural, o SBR também apresenta uma
boa compatibilidade com a maioria dos elastémeros e apresenta uma melhor
homogeneidade do que a borracha natural. Suas propriedades fisico-quimicas
sdo aprimoradas por meio da adi¢gdo de cargas reforgadas, como o negro de

fumo [6].

O SBR tem uma faixa de trabalho entre -5°C e 75°C e também nao é&

resistente a derivados de petréleo, ozénio ou radiagdo UV [6].

2.1.3 Elastémero de Polibutadieno (BR)

O polibutadieno apresenta configuragdes cis, trans e vinil. Todas as
ligagbes duplas do butadieno podem participar do processo de polimerizagao.
Assim, o polibutadieno pode apresentar uma grande variedade de

configuragdes, como as representadas nas figuras 4, 5 e 6.

]?E]II trans i }11
H C=+C HI S et C
T T P
flamr e e
Cl‘ H S H CI:T? H
4l b

i

Figura 4. Mondémero trans-1,4 polibutadieno [4].
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Figura 6. MonédmeroSindiotatico 1,2-polibutadieno [4).

Por ser o elastdmero de maior resiliéncia, ou seja, é o elastdbmero que
apresenta maior capacidade de voltar aoc seu estado normal depois de ter sido
tensionado, o polibutadieno (BR) é adicionado a NR, para aumentar a resiliéncia
desta, além de possibilitar a sua vulcanizagdao acima de 145°C, sem que ocorra
degradacdo. Ele melhora a resisténcia a abrasdo, mas interfere na adeséao,
diminuindo a coesao. Assim como o SBR, o BR néao resiste aos derivados de

petréleo, ozdnio e radiagéo UV [6].
2.2 Pneu

Os pneus séo feitos a partir de uma mistura fisica de borracha natural
(NR) e do copolimero butadieno-estireno (SBR) ou de NR e polibutadieno (BR).

Ultimamente, a industria de pneus € mais dependente do SBR do que da
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borracha natural, pois esta cada vez mais dificil de ser obtida € o0 SBR apresenta

propriedades melhores nos quesitos desejados [4].

Além da mistura de NR e SBR, os pneus s&o compostos de negro de
fumo, que aumenta sua durabilidade, assim como melhora sua resisténcia a
abrasao, de fibras reforgadas, que aumentam a resisténcia do material assim
como, sua tracdo. Antes as fibras que eram feitas de algodao natural, hoje em
dia, sdo compostas por um conjunto de nylons e poliésteres. Em sua
composigao, ha também agentes vulcanizadores, como compostos de organo-
enxofre, utilizados como catalisadores para o processo de vulcanizagao, e 6xido
de zinco e acido estearico, utilizados para ativar o sistema de cura, assim como,

preservar propriedades curada [7].

O Conselho Nacional do Meio Ambiente (Conama) insituiu em 1999 uma
resolugdo que proibe o descarte de pneus em rios, aterros sanitarios, lagos,
terrenos baldios, assim como, sua queima a céu aberto. Assim, estes sdo
transformados em parques infantis, pistas de corrida, campos desportivos

aritificiais, combustivel para fornos de cimento, pavimentos entre outras coisas
[8].

Os pneus utilizados para combustiveis podem ser anteriormente triturados
ou serem utilizados para combustdo inteiros, dependendo da fornalha. Por
apresentarem menos umidade que o carvado, ou seja, mais matéria combustivel,
em alguns casos testados, a combustdo de pneu gerou entre 10 a 16% mais

calor do que a combustao de carvéo [7].
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2.3 Vulcanizagao

A descoberta da vulcanizagdo deve-se a Charles Goodyear, nos Estados
Unidos, e a Thomas Hancock, na Inglaterra. Este € um processo no qual a
borracha reage com enxofre ou com perdxido formando uma rede de ligagdes
cruzadas entre suas cadeias poliméricas. Além disso, ocorrem mudancgas em
sua cadeia principal, como: insaturagdes conjugadas, ciclizagbes sulfidicas,

isomerizagao cis/trans da dupla ligagao [9].

No sistema de vulcanizagdo, por enxofre, ocorrem reagdes complexas
que levam a formacao de ligagdes cruzadas do tipo C-S-C (monossulfidica), C-
S2-C (dissulfidica) ou C-Sx-C (polissulfidica). A ligagdo cruzada formada
depende do sistema de vulcanizagao utilizado, do tempo e da temperatura de

vulcanizagao [10].

Apés a vulcanizagdo o material apresenta uma forma fixa, ou seja, néo
pode mais ser moldado, considerado como termorrigido. No entanto, ainda
apresenta flexibilidade e elasticidade. A borracha vulcanizada apresenta uma
melhora nas propriedades quimicas e 'fisicas com relagdo ao material nao
vulcanizado. Ela perde sua pegajosidade e torna-se insollivel em solventes,
além de se tornar mais resistente a deteriorizagdes decorrentes do calor, da luz

e ao envelhecimento [9].

Na vulcanizagéo, s&o utilizados aceleradores, substancias que aumentam
a velocidade de vulcanizagao ou diminuem o tempo necessario para atingir o
indice satisfatdrio de cura. Além disso, eles diminuem a quantidade de enxofre
necessaria, diminuem a degradacdo térmica e oxidativa da borracha,
proporcionando uma maior resisténcia ao envelhecimento. Estes sdo

18



classificados de acordo com a sua composi¢ao quimica ou pela sua velocidade

de agéao na vulcanizagéo.

Os sistemas de vulcanizagdo sao classificados por meio da proporgao
entre acelerador e enxofre, apresentando assim proporgdes diferentes de
ligagdes sulfidicas. Os sistemas séo classificados como: convencional, eficiente

e semi-eficiente [10].

Quanto maior a razéo entre acelerador e enxofre, maior € a proporgao de
ligagdes mono e dissufidicas. O sistema convencional apresenta uma baixa
razao entre acelerador e enxofre, ou seja, possui uma alta formagao de ligagdes
polissufidicas e estruturas ciclicas. Ao contrario do eficiente, que apresenta uma
alta relagao acelerador-enxofre e ao convencional, que apresenta uma relagao

intermediaria dos outros dois sistemas [10].

As ligagbes cruzadas impedem a fusdo e o re-processamento da
borracha. Assim, atualmente, para seu reaproveitamento sdo utilizados os
processos de queima ou como fonte de energia e combustiveis, uso como

cargas em materiais para construgao civil € na produgéo de novos materiais.

2.4 Desvulcanizacao

A desvulcanizagdo € um processo que visa a quebra das ligagbes
cruzadas presentes nas cadeias poliméricas. No entanto, ela ndo é apenas a
reversao do processo de vulcanizagdo, pois ela impée uma série de mudangas
que afetam as caracteristicas iniciais da borracha, antes do processo de

vulcanizagao [11].
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Neste processo, ocorrem a quebra de ligagbes cruzadas, a quebra de
ligagdes C-C e C=C da cadeia principal do polimero, formagao de estruturas
secundarias na cadeia do polimero devido a quebra das ligagées quimicas e
consequente aparecimento de radicais livres, a formagédo de ramificagdes e a
diminuigdo da massa molar do polimero. Estas modificagbes tém uma relagdo
direta com a modificagao das propriedades mecénicas e reolégicas do material

desvulcanizado [11].

2.4.1 Desvulcanizagdao Quimica

A desvulcanizagdo quimica é realizada por meio de um reator de alta
presséo e alta temperatura, utilizando-se de determinados solventes, que ativam
a cinetica das reagdes. Os agentes quimicos utilizados podem ser bastante

téxicos e prejudiciais ao meio ambiente [12].

2.4.2 Desvulcanizagao Bioldgica

Neste processo, as ligagdes C-S e S-S sdo rompidas, possibilitando a
remogéo do enxofre por meio de biotratamentos com bactérias. Nos casos
descritos, este método apresenta baixo rendimento, pois a agéo das bactérias se
da apenas na superficie das amostras, impedindo assim, até o momento

presente, sua utilizagdo em larga escala [12].

2.4.3 Desvulcanizagéo Fisica

Neste tipo de desvulcanizagéo, ha a quebra da cadeia em fragmentos de
menor peso molecular. Estes pequenos fragmentos sdo facilmente misciveis na
borracha virgem, podendo assim ser utilizados como um preenchimento nao

reforgador [1].
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A energia necessaria para quebra de uma ligagao C-S é de 302kJ/mol, ja
para a ligacdo S-S é de 273kJ/mol e a ligagdo C-C é de 348kJd/mol. Nos
processos de desvulcanizagdo fisica, sdo utilizadas quantidades de energia
suficientes para quebra das ligagdes C-S e S-S, mas néo das ligagées C-C e
C=C. Assim, a recuperagdo sera de uma borracha termoplastica com

caracteristicas semelhantes as da borracha virgem [1] [13].

Existem diversos métodos de desvulcanizagado fisica: a mecanica,

termomecanica, por microondas e ultra-som.

2.4.3.1 Desvulcanizacdo Mecénica

Na desvulcanizagdo mecéanica, a borracha em p6é é colocada em um
moinho de mistura de dois rolos e a moagem € realizada a altas temperaturas

[13].

2.4.3.2 Desvulcanizacao termomecéanica

Neste processo, ocorre a degradagdo termomecénica da rede de
vulcanizagéo presente na borracha. O vulcanizado é inchado em um solvente
adequado e entado transferido para um moinho para formar um pé fino que
podera ser revulcanizado, apresentando propriedades ligeiramente inferiores as

dos produtos vulcanizados originais [13].

2.4.3.3 Desvulcanizacao ultrassénica

A desvulcanizagéo ultrassénica tem como principio a utilizagido de ondas
ultrassénicas, ou seja, ondas que apresentam freqiiéncias suficientemente altas
(acima de 20kHz) para o ouvido humano. Estas ondas fazem com que haja o

afastamento dos atomos que constituem as ligagées cruzadas em uma borracha
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vulcanizada. A propagacao das ondas é realizada por meio de um solvente

liquido [14].

2.4.3.4 Desvulcanizacao através de microondas

A técnica de desvulcanizagao por meio de microondas € uma técnica
promissora, na qual existemm diversas pesquisas no sentido de obter um
conhecimento dos processos que ocorrem na desvulcanizagdo, das mudancas
proporcionadas nas propriedades da borracha, assim como, das possiveis

aplicagdes do material desvulcanizado.

Por meio da aplicagdo de uma grande quantidade de energia, sem a
utilizacdo de reagentes quimicos, em um curto periodo de tempo, esta técnica
apresenta uma alta produtividade. Este método de desvulcanizagdo apresenta
uma uniformidade maior na transferéncia de calor do que métodos

convencionais que dependem de condugio e convecgao.

O produto gerado apresenta propriedades diferentes da borracha antes
de ser vulcanizada. No entanto, diferente da borracha vulcanizada, o produto
final apresenta fluidez e pode ser remoldado, podendo assim ser utilizado em

outras aplicagdes.

Seu principal objetivo é a quebra das ligagtes C-S e S-S sem que haja a
quebra das ligagdes C-C e C=C. Assim, deve-se fornecer uma quantidade de
energia suficientemente alta para quebrar as ligagbes C-S e S-S, mas néo tao
alta a ponto de quebrar as demais ligagbes da cadeia principal do polimero [1].
Deste modo, a desvulcanizagdo pode ser realizada sem que ocorra a

despolimerizagdo do material, possibilitando a recuperagido de um material que
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pode ser novamente vulcanizado, obtendo-se propriedades fisicas semelhantes

ao material vulcanizado originalmente [13].

Além dos produtos com boas propriedades, este método apresenta um
aquecimento mais uniforme do que outros métodos tradicionais de
desvulcanizagao, que se baseiam em condugéo e/ou convecgao. Nao necessitar
de produtos quimicos, ser realizado em um tempo inferior aos demais
processos, possibilitando uma maior produtividade e ser considerado bom para o
meio-ambiente sao fatores que tornam este processo ainda mais promissor.
Contudo, deve-se tomar cuidado com todos os parametros do processo, para

que nao ocorra a degradag¢ao do material [12].

2.5 Funcionamento do forno de Microondas

A partir dos anos 80, os fornos de microondas deixaram de ser utilizados
apenas para aquecimentos de alimentos e passaram a ser utilizados em
laboratérios de quimica. Nos laboratérios, inicialmente, estes foram utilizados
para secagem de amostras, sinteses, extragdo de compostos organicos e

mineralizagdo de amostras organicas e inorganicas [15].

A radiagdo microondas € um tipo de energia eletromagnética com
frequéncia na faixa de 103 a 10* MHz. O aquecimento de um material por
radiagdo com microondas se da devido a interagdo da onda eletromagnética

com o dipolo elétrico da molécula [15].

Quando expostos a campos eletromagnéticos, os materiais dielétricos,
assim como, as moléculas, se rearranjam em um momento de dipolo, resultando
em um aquecimento volumétrico através do volume do material. As moléculas

tentam se realinhar com o campo de microondas, por meio de suas vibragées. O
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calor é obtido por meio da interagdo do material com as microondas. Assim,
quanto maior o valor da constante dielétrica do material, maior a quantidade de

energia que é possivel ser armazenada [15].

Os polimeros NR, SBR e BR s&o apolares, ndo apresentando assim
interagdes com as microondas. Ja o negro de fumo é uma carga condutora de
eletricidade. Deste modo, este é adicionado aos demais elastdmeros,

possibilitando a interagao destes com o campo eletromagnético das microondas.

Em experimentos realizados, foi possivel observar que, para tempos de
exposi¢cao maiores do que cinco minutos, obteve-se como produto final um
material completamente degradado, com formato semelhante ao negro de fumo

ou carvao.

A distribuigao de radiagdo microondas ndo é uniforme na cavidade do
forno. Isto se deve ao fato de uma pequena parte das ondas ser absorvida pelas
paredes metalicas e a maior parte destas ser refletida pelas paredes,
possibilitando a ocorréncia de interferéncias tanto construtivas (de alta
intensidade) quanto destrutivas. A utilizagéo de um prato giratério pode contribuir

para uma distribuigdo mais homogénea de radiagao na cavidade [15].

A tecnologia nova de microondas apresenta vantagens comparando-a
com as demais devido a possibilidade de processamento de materiais dificeis de
serem produzidos por outros métodos, redugdo no impacto ambiental, vantagens
econdmicas quanto & energia economizada, diminuigdo de espago necessario e
diminui¢céo do tempo de processo. As microondas permitem um rapido e seletivo
aquecimento. Uma desvantagem é que materiais pouco condutivos nao podem

ser processados.
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A vulcanizagdo de borracha utilizando microondas foi o primeiro sucesso
comercial de produgéo de polimeros por microondas. Isto se deve a reducéo de
custos, uniformidade do produto produzido, aumento da automagido e do

controle do processo e diminui¢do no impacto ao ambiente.
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3

Objetivos

Este trabalho tem como objetivo determinar a compatibilidade de uma
mistura que contém um pé de pneu irradiado em um forno de microondas
comercial e uma matriz de SBR.

O trabalho se propde a determinar o tempo de irradiagdo necessario para
que ocorra a desvulcanizagéao do pé de pneu para sua possivel utilizagdo em

outros materiais.
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4 Materiais e Métodos

4.1 Materiais

O p6 de borracha de pneu irradiado foi doado pelo Professor Fabio Esper,
sendo proveniente de pneus de caminhdes. Sua composigdo exata é
desconhecida, no entanto, segundo a literatura, em pneus comercias ha
aproximadamente 31% de negro de fumo e 62,1% de SBR em massa [16]. Para

viabilizacdo dos ensaios, o pé foi incorporado a uma matriz de SBR, nao curado.

4.2 Métodos
4.2.1 Analise Granulométrica

A analise granulométrica de um material particulado visa a determinagéo
da quantidade relativa de suas particulas em fungédo de seu tamanho. Deste
modo, foi realizado o ensaio de granulometria para caracterizagéo do tamanho
das particulas de pneu moido. Usou-se um agitador de peneiras
eletromagnético, da marca Berfel, durante 15 minutos, com vibragdo de

amplitude igual a 2 mm. Para o ensaio foram utilizados 170 gramas de p6 de

pneu.

Por comparagdo com a literatura, grande parte do p6 de pneu é retida
entre as peneiras de 20 e 80 mesh [16]. Assim foram determinadas as peneiras
de 16, 20, 35, 48, 60 e 100 mesh para a realizagdo do ensaio. Estas peneiras
equivalem a aberturas de 1,00 mm, 0,84 mm, 0,42 mm, 0,30 mm, 0,250 mm e

0,150 mm, respectivamente.
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4.2.2 Irradiagcdo do po de pneu

As irradiagbes do p6 de pneu foram realizadas em um forno de
microondas comercial, marca LG, modelo Multiondas MS-74ML, cuja poténcia &
fixa, igual & 1050 W, corrente 120V-60HZ e freqiiéncia 2450MHz. Para cada
irradiacao, foram coletadas amostras com massas de aproximadamente 10g e
colocadas em uma placa de petri. A temperatura inicial do p6 foi determinada por

meio de um termdémetro de infravermelho.

Inicialmente, foram irradiadas 4 amostras de p6 de pneu, durante 5, 10,
15 e 20 segundos. Apés os resultados obtidos, que serdo descritos
posteriormente, pela prensagem destas amostras definiu-se que as amostras

deveriam ser irradiadas por, no minimo, 15 segundos.

Assim, novas amostras foram entéo irradiadas por 15 ou 20 segundos. Ao
final do tempo, a temperatura da amostra foi entdo determinada novamente. Os
fornos de microondas convencionais ndao possuem uma distribuicao uniforme de
radiagéo, assim, algumas partes do forno recebem maior incidéncia de ondas do
que outras [15]. Por conta disto, ha uma diferenca de temperatura ao longo da
amostra. Deste modo, foi tomada a temperatura maxima como a temperatura

final obtida apds a irradiagao.

Em alguns casos, a amostra foi colocada novamente no forno
microondas, sem que houvesse o resfriamento deste. Isto acarretou um maior
aquecimento em uma regi&o do pd, fazendo com que houvesse a sua queima.
Nestes casos, as amostras foram descartadas, para que nao houvesse

interferéncia dos resultados.
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Para evitar a queima do p6, antes de realizar nova irradiagao do mesmo
po de pneu, ou até mesmo da préxima amostra, realizou-se o resfriamento do
forno microondas. Este resfriamento foi realizado, deixando-se sua porta aberta
durante alguns minutos e em alguns acasos, para apresentar maior agilidade, foi

realizada a lavagem de seu prato.

Apos o resfriamento, no qual o microondas atingia aproximadamente a
temperatura ambiente, a amostra uma vez irradiada por 15 segundos, tinha sua
temperatura determinada e entdo era colocada novamente, por mais 15
segundos, no forno microondas. O mesmo se deve as amostras irradiadas por

20 segundos.
4.2.3 Prensagem do pé de pneu

Para verificar se houve de fato a desvulcanizagdo do p6 de pneu, estes
foram prensados. Para determinagao das condigées de prensagem, foi utilizada
uma Prensa Hidraulica, da marca Marconi, modelo MA098. Variando-se o tempo
de prensagem e a temperatura, foi possivel observar que, com um tempo de
prensagem de 10 minutos, & 180°C ocorria a vulcanizagdo do pé de pneu nao
irradiado. Assim, as demais prensagens, realizadas com as amostras irradiadas,
foram feitas em uma prensa hidraulica, da marca SIRMA, durante 20 minutos a
uma temperatura de 190°C. Na figura 7, tem-se a prensa hidraulica da marca

SIRMA, utilizada.
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Figura 7. Prensa Hidraulica da marca SIRMA.

4.2.4 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

A espectroscopia vibracional de absor¢do no infravermelho tem como
principio a irradiagdo da amostra com ondas, cujo comprimento de onda varia ha
faixa do infravermelho. As ligagdes quimicas das substancias possuem
frequéncias de vibragdes especificas. Caso a molécula receba a mesma energia

de uma dessas vibragdes, entdo a onda sera absorvida.

Por meio de espectros de absor¢ao no infravermelho, € possivel conhecer
as frequéncias vibracionais fundamentais completas de uma molécula. Deste
modo, a espectroscopia vibracional permite a determinagcdo de grupos

funcionais, assim como, estudos de conformacdo e estrutura de
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macromoléculas. A regido de 400 a 1800cm™ & conhecida como a regiao da
impressao digital do espectro, pois &€ nessa regiéo que aparecem a maior parte

das frequéncias vibracionais [17].

O ensaio foi realizado com o espectrometro FT-IR Nicolet iS50, com ponta

de diamante.

4.2.5 Incorporagdo das amostras de pé6 de pneu ao SBR

Para a viabilizagdo dos demais experimentos necessarios, houve a
incorporagdo do pod de pneu, tanto irradiado, quanto n&o irradiado ao SBR. A
incorporagdo ocorreu por meio de um misturador de cilindro aberto de 2 rolos,

como mostra a figura 8.

Figura 8. Foto da incorporagéo do pé ao SBR por meio de um misturador de cilindro aberto de 2
rolos.
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4.2.1 Determinagdo da densidade

Para a determinagdo da densidade das amostras dos pés de pneu
irradiados por diferentes tempos e incorporados ao SBR, foi utilizada a balanga

Shimadzu AUW.

Esta balanga apresenta um kit de medida de gravidade especifica, que é
composto de uma borda de inox, uma tampa de inox, um tanque, um segurador

de inox e um termémetro conforme a figura 9.

Figura 9. Foto do kit de medida de gravidade especifica que acompanha a balanca Shimadzu
AUW.

Para a determinagdo da densidade de um corpo, um liquido de densidade

conhecida deve ser adicionado ao tanque e a balanga tarada. Em seguida, a
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porta superior deve ser aberta e a amostra pesada no prato superior, fora do

liquido. O valor obtido nesta pesagem deve ser anotado, como Pa.

A amostra entdo deve ser retirada do prato e colocada, com cuidado, no
prato inferior dentro do tanque do liquido, como mostra a figura 10. Deve-se
esperar de 5 a 10 minutos para que o valor dado pela balanga se estabilize. Este
novo valor obtido na pesagem deve ser anotado, como Pa:«. O valor da
temperatura do liquido tem que ser verificado, para que com o auxilio de uma
tabela de densidade em fung&o do tempo, seja possivel determinar a densidade

da amostra.

Figura 10. Balanga Shimadzu AUW, com a massa do corpo de prova sendo medida dentro do
liquido.

Para determinar a densidade do material, deve-se utilizar a equagéo 1 a

seqguir:
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Pa

Equagdo 1: py = pL

PatL

Sendo pa a densidade da amostra a descobrir, Pa 0 peso da amostra na
panela superior (no ar) e Pa+L 0 peso da amostra dentro do tanque com o liquido
e pL a densidade verificada na tabela referente ao liquido na temperatura

registrada.

Segundo a tabela a seguir, temos que quanto maior a massa do corpo
que se quer determinar a densidade, menor o erro nesta medida. Assim, para
aumentar a massa de manta adicionada na balang¢a, foi realizada ondula¢des no
pequeno pedago de manta adicionado, para que assim, houvesse um aumento
da massa medida em um volume pequeno. A figura 11 demonstra o formato do

corpo de prova que teve sua massa determinada.

Figura 11. Formato ondulado do corpo de prova para ser viavel a medigao de densidade de uma
massa maior.

4.2.6 Reometria de Disco Oscilatorio

Dados relativos ao processo de vulcanizagdo da borracha podem ser
obtidos através de um redmetro do tipo ODS (redmetro de disco oscilatério).
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Este equipamento consiste de um rotor de baixa oscilagéo, que € cercado pelo
material a ser testado, e encapsulado em uma cavidade com temperatura e
pressao controlada. O equipamento gera um grafico do torque (Ibf.in), medido a

baixa oscilagao, em fungéo do tempo (min), como mostra a figura 12 [18].
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Figura 12. Curva tipica de torque em fungdo do tempo, obtida em redmetro de disco oscilatério
[18].

As curvas obtidas no reémetro do tipo ODS apresentam 3 fases,
demarcadas na figura 12. A fase | esta relacionada com o comportamento
viscoso na etapa de processamento. Na fase I, ocorre efetivamente a
vulcanizagéo da borracha, na qual as ligagdes cruzadas formadas sio as

responsaveis por aumentar o torque do equipamento. Ja a fase lll, indica as

propriedades fisicas do produto final [18].

A norma ASTM D2084 estabelece alguns pontos para traduzir as

propriedades da borracha, como:

e Torque minimo da curva (ML);
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e Tempo de pré-vuicanizagao, também denominado de tempo de
Scorch (TS), que é o tempo necessario para aumentar o torque
minimo de 2 Ibf.in, para redmetro com arco de + 30;

e Tempo de 50% de cura (T50), quando se atinge 50% do torque
maximo;

e Tempo de 90% de cura (T90), quando se atinge 90% do torque
maximo. O tempo de 90% de cura é o tempo, geralmente,
utilizado no processo de vulcanizagdo dos artefatos de
borracha;

¢ Torque maximo (MH);

e Taxa de cura (AM), a qual é calculada pela diferenga entre o

torque maximo e o minimo (MH — ML).

Para este ensaio, foi utilizado um reémetro MDR 2.000, da marca Alpha
Technologies, disponibilizado gentiimente pelo ex-aluno da Escola Politécnica,

Marcelo, pela Flexlab Consultoria e Treinamento Ltda.

4.2.7 Prensagem das mantas

Em uma prensa Hidraulica MA098 da Marconi, foram realizadas as
prensagens das 9 amostras de pé incorporadas ao SBR. A prensagem para
verificagdo da vulcanizagdo das amostras se deve por 10 minutos a uma
temperatura de190°C. Foi utilizada apenas a parte inferior, lisa e retangular, de
um molde pré-agquecido a 190°C. A figura 13 mostra o momento da prensagem,

com a amostra dentro do molde na prensa.
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Figura 13 . Foto do momento da prensagem das mantas.

4.2.8 Imagens do Microscéopio Eletrénico de Varredura das mantas apés

prensagem

No microscépio eletrénico de varredura (MEV), as imagens obtidas séo
tridimensionais, sendo mais facies de interpretar, além de possuirem alta

profundidade de foco [17].
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Para a viabilidade da obtengdo de imagens, as amostras devem ser
condutoras. Assim, estas foram primeiramente metalizadas com ouro. Por conta
da inviabilidade da retirada da amostra 5 ap6s a prensagem, nao foi possivel

obter as imagens desta amostra no MEV.
4.2.9 Dureza

Por meio de um Durdmetro Shore A, segundo a norma ASTM 2240, foram
medidas as durezas das mantas apés a prensagem. O Durdmetro Shore A é
especifico para medi¢éo da dureza relativa em borrachas e plasticos moles. Se o
endentador penetra completamente no material, a leitura obtida é zero. Se nao

ocorrer penetragao, a leitura é 100. As leituras s&do adimensionais.

Por conta da inviabilidade da retirada da amostra da manta M10-15 apés
a prensagem, também n&o foi possivel realizar a medida de dureza desta

amostra.

5 Resultados Experimentais

5.1 Analise Granulométrica

O resultado do ensaio granulométrico € mostrado na figura 14, pelo
grafico do tamanho de Mesh da peneira em fungao da porcentagem de massa

de p6 retida.
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Figura 14. Grafico da Porcentagem de Massa de po retira em fungdo da abertura da peneira em
Mesh.

E possivel observar que grande parte da amostra (59,8%) ficou retida
entre as peneiras de 35 mesh e de 48 mesh, que representa uma abertura entre
0,42mm e 0,3mm. Ou seja, mais da metade da amostra apresenta tamanho de

particula superior a 0,30 mm.

5.2 Prensagem do pé de pneu irradiado

Apbés as prensagens das primeiras amostras de p6 irradiados por 5, 10,

15 e 20 segundos, foram obtidas as amostras presentes na figura 15.
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Figura 15. Foto das amostras de p6 apds as prensagens.

A amostra 1 representa a prensagem do pé de pneu nao irradiado, a
amostra 2 do po irradiado por 5 segundos, a amostra 3 do pé irradiado por 10

segundos, a amostra 4 por 15 segundos e a 5 por 20 segundos.

Apo6s a prensagem, caso tenha ocorrido a desvulcanizagdo do po, a
amostra deve apresentar uma aparéncia quebradi¢ca. Deste modo foi possivel

determinar, que o tempo necessario para irradiagéo era superior a 15 segundos.

5.3 Irradiacdao do p6 de pneu

Para os demais experimentos, foram irradiadas novas amostras de po de
pneu. Este procedimento foi realizado oito vezes no total, sendo quatro vezes,
com amostras de 10g sendo irradiadas no total durante 30 segundos (duas
vezes de 15 segundos) e por quatro vezes com amostras de 10g sendo
iradiadas no total por um periodo de 40 segundos (duas vezes de 20

segundos).
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Na tabela 2, estao presentes as temperaturas antes e apés as irradiagdes,

assim como, as massas das amostras e a temperatura média final apds as duas

irradiagdes:

Tabela 2. Apresenta as temperaturas iniciais e finais, assim como a massa das amostras
irradiadas e temperatura média final.

Temperatura | Temperatura | Temperatura | Temperatura Tempo total | Temperatura

Inicial 1 Final 1 Inicial 2 Final 2 Massa | de irradiagio | Média Final
Amostra (°C) (°C) (°C) (°C) (g) (s) C)
1 25,4 79.5 37,1 62.1 10,2761 30 70,8
2 26,1 80,3 50,3 100,2 9,7459 30 90,3
3 257 110,3 48,3 70,5 9,8108 30 90,4
4 25,6 61,9 47,3 66,3 9,0847 30 64,1
5 25,9 62,9 46,7 85,4 9,9656 40 74,2
6 25,1 79,4 54,4 56,4 9,4939 40 67.9
7 25,5 92,4 34,9 84,1 9,8351 40 88,3
8 27,1 118,2 45,8 101,9 9,2709 40 110,1

Sendo a temperatura inicial 1 a temperatura anterior a primeira irradiagao,
a temperatura final 1 a temperatura logo ap6s a primeira irradiacdo, a
temperatura inicial 2 a temperatura ap6s o resfriamento da amostra depois da
primeira irradiagéo e a temperatura final 2 a temperatura logo ap6s a segunda
irradiacdo e a temperatura final média a média entre as duas temperaturas

finais.

Em alguns casos, houve a combustdo da amostra em baixas
temperaturas, ou em tempos de irradiagdo muito inferiores aos obtidos
anteriormente. Analisando a amostra, foi possivel observar que havia algumas
impurezas como metais, que eram as responsaveis pela queima precoce da
amostra. Como seria inviavel retirar estas impurezas para a irradiagao, quando

havia a combustéo de certa regido da amostra, a irradiagio era interrompida e a

regiao da amostra queimada retirada. A irradiagédo era entao retomada. Deste
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modo, as amostras que apresentavam grande impureza tiveram a sua irradiagao

interrompida diversas vezes, ocasionando um resfriamento da amostra com

estas interrupgdes, e consequentemente a temperatura final destas foram

inferiores as demais amostras que apresentaram o mesmo tempo de irradiagdo

ou até mesmo tempos de irradiag¢ao inferiores.

100°C, enquanto as demais amostras praticamente nao ultrapassaram 85°C.

Apenas as amostras 2, 3 e 8 apresentaram temperaturas superiores a

5.3.1 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

As curvas obtidas pela espectroscopia estao presentes na figura 16.

Absorbidncia
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——Semirradiagdo
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Figura 16. Curvas obtidas pelo FTIR
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Conforme houve um aumento do tempo de irradiagdo do pé, houve uma
diminuicdo da absorbéncia da amostra em todos os pontos. Os picos que
sofreram uma maior diminui¢cdo de intensidade foram os de comprimento de
onda entre 3000 e 2800 cm-'. Estes picos representam as ligagées C-H

presentes na estrutura do NR e SBR [1].

Ja os picos de 1537 cm’, que representam as ligagdes C=C, ndo
sofreram grandes alteragdes, assim como os de 1429 cm' e 1372 cm’,
caracteristicos das ligagbes CHz. Deste modo, ndo houve consideravel

modificagéo na estrutura principal da cadeia polimérica [1].

5.3.2 Incorporagdo das amostras de p6 de pneu ao SBR

Ao total, foram produzidas 9 mantas de 100g, variando-se a proporcéo de
po de pneu e SBR, e variando-se também o tempo de irradiagéo do pd. A tabela

3 demonstra as composigées das mantas produzidas.

Tabela 3. Composigdes das 9 mantas produzidas apés a incorporagéo do po ao SBR.

Tempo
total de
irradiacdo

Manta | Massa de SBR (g) | Massa de p6 de pneu (g) | Massa total (g) (s)
M5-0 95,0 5,0 100,0 0
M10-0 90,0 10,0 100,0 0
M20-0 80,0 20,0 100,0 0
M5-30 95,1 50 100,1 30
M10-30 89,9 10,0 99,9 30
M20-30 80,2 20,0 100,2 30
M5-40 95,0 5,0 100,0 40
M10-40 89,6 10,0 99,6 40
M20-40 80,4 20,0 100,4 40

Para a realizacdo das irradiagbes foram sempre utilizados 10 gramas de

pé de pneu, para que a massa deste ndo influenciasse no aquecimento da
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amostra. Assim, para a formagao das mantas com quantidades superiores a 10
gramas de pd de pneu irradiado, foram adicionadas 10g de uma amostra
irradiada de pd, e 10g de outra amostra de irradiacdo. Assim, na tabela 4, estao
presentes quais amostras de p6 compdem cada manta, assim como uma média

das temperaturas médias finais do pé irradiado.

Tabela 4. Temperatura média final do p6 irradiado para cada manta produzida.

Manta [ Amostras de p6 | Temperatura Média Final (°C)
M5-0 - -

M10-0 - -

M20-0 - -

M5-30 4 64,1

M10-30 3 90,4

M20-30 le2 80,55

M5-40 8 110,1

M10-40 7 88,3

M20-40 6e5 71,05

Na tabela 4, para as mantas M5-0, M10-0 e M20-0 n&o estao presentes
valores, pois os pés adicionados nestas mantas nao foram previamente tratados,

estes foram colocados diretamente como recebidos, sem serem irradiados.

Como ¢ possivel observar, mesmo com maiores tempos de irradiacéo, as
amostras M5-40 M10-40 e M20-40 nao apresentam necessariamente
temperaturas finais maximas superiores as amostras irradiadas por 30
segundos. Isto provavelmente se deve a diferenca de resfriamento do forno de

microondas de uma irradiagéo para outra.

A figura 17 mostra um exemplo de manta produzida.
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Figura 17. Foto de uma das 9 mantas produzidas.

Analisando as mantas com o mesmo tempo de irradiagao, mas com
quantidades diferentes de po, foi possivel observar que quanto maior a
quantidade de p6, maior a homogeneidade da manta. Como é possivel observar
comparando-se as figuras 18, 19 e 20, enquanto que na manta M5-0 é possivel
observar regides sem a presenga de p6, a manta M20-0 apresenta uma grande

melhora na homogeneidade, sendo que a olho nu ndo é possivel observar

regides sem po.

Figura 18. Foto da Manta M5-0.
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Figura 20. Foto da Manta 20-0

Comparando-se as mantas com a mesma quantidade de p6, mas com
tempo de irradiagdes diferentes, é possivel observar que as mantas com tempo
de irradiagao de 30 segundos apresentaram superficies menos rugosas e mais
brilhantes, como pode ser observado na figura 21. Além disso, foi mais facil a

realizagéo da incorporagédo do pé ao SBR com este tempo de irradiagao.
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Figura 21. Fotos das Mantas M10-0, M10-30 e M10-40 respectivamente.

5.4 Determinacao da densidade

Inicialmente, ao tentar utilizar agua como o liquido de densidade conhecida
que seria adicionado ao tanque da balanga, foi possivel observar que as
amostras apresentavam densidade inferior a da agua, inviabilizando o uso desta
para a determinagdo da densidade das amostras. Deste modo, deveria ser
utilizado um outro liquido de densidade conhecida. Devido a disponibilidade, foi

entdo utilizado alcool etilico 99,5% PA.

Segundo as informacgdes do fabricante, a uma temperatura de 26°, na qual
foram realizadas as medidas, o alcool etilico utilizado apresenta uma densidade
de 0,789g/cm3. Utilizando-se da equagao 1, foi entdo determinada a densidade

de cada amostra, presente na tabela 5.
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Temperatura {°C)

Tabela 5. Tabela com as massas no ar e no liquido das amostras, assim como a densidade
calculada da amostra.

Densidade
Manta | Pa Pa+L |amostra (g/cm?3)
M5-0 | 3,9914 | 0,6112 0,939930892
M10-0 | 56,7371 | 0,9398 0,951937882
M20-0 | 4,5925 | 0,7053 0,940427557
M5-30 | 56,5778 | 0,8054 0,930334591
M10-30| 4,3968 | 0,6558 0,935539374
M20-301| 3,4691 | 0,5582 0,94864255
M5-40 | 5,3328 | 0,7806 0,932496112
M10-40]| 3,7066 | 0,5179 0,92528416
M20-40| 3,1851 | 0,5171 0,950277211

Para comparagdo, na figura 22 estdo as curvas da densidade e da

temperatura média final de cada amostra.
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Figura 22. Curvas da densidade e da temperatura média final para cada amostra.
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Assim, € possivel observar que, quanto maior a temperatura média final

obtida pelo p6 irradiado, menor a densidade da manta obtida.

5.5 Reometria

Neste ensaio foi obtido um grafico do torque em dNm, e nao em Ibf.in, em
fungao do tempo em minutos. Na tabela 6, estao os valores obtidos para cada
manta do torque maximo (MH), torque minimo (ML), o tempo de 10% de cura

(t10), de 50% (t50) e 90% (t90) de cura.

Tabela 6. Dados obtidos com a Reometria

MH ML
Manta | (dNm) | (dNm) t10 t25 t50 190
M5-0 1,04 0,73 0,72 1,29 3,47 8,17
M10-0 1,2 0,87 0,68 1,13 2,86 7,95
M20-0 1,28 1,11 0,71 1,09 2,76 8,11
M5-30 1,13 0,83 0,61 1,18 3,42 8,13
M10-30 1 0,77 0,72 1,23 3,5 8,27
M20-30 | 1,36 1,16 0,69 1,19 2,82 8,11
M5-40 1,02 0,75 0,72 1,13 3,46 8,41
M10-40 | 1,23 0,97 0,66 1,18 2,99 8,47
M20-40 | 1,27 1,1 0,75 1,15 2,91 8,04

Analisando os dados, é possivel observar, com excegdo da amostra 5,
que, para um mesmo tempo de irradiagéo, quanto maior a quantidade de p6 de

pneu na amostra, maior o torque maximo necessario.

Comparando as amostras 1, 4 e 7, que apresentam 5g de pd e 95 de
SBR, nota-se que a amostra 4, que apresenta um tempo de irradiacao de 30
segundos, apresentou um torque maior do que a amostra 1. No entanto, a
amostra 7, cujo tempo de irradiagédo é de 40 segundos, apresentou um torque

maximo inferior ao da amostra 1, cujo pé néo foi irradiado.
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Comparando as amostras 2, 5 e 8, que tem em sua composi¢do 10g de
pd e 90 de SBR, percebe-se que a amostra 5 apresentou um torque maximo
inferior ao da amostra 2. J& a amostra 8 apresentou um torque maximo superior

as demais.

Por fim, comparando-se as amostras as amostras 3, 6 e 9, que tem em
sua composi¢ao 20g de p6 e 80 de SBR, percebe-se que a amostra 6, cujo

tempo de irradiagao foi de 30 segundos, apresentou o maior torque.

As ligagbes cruzadas sao as responsaveis pelo aumento do torque
exigido no ensaio de reometria. Assim, para as amostras com as mesmas
quantidades de pd, os torques maximos e minimos deveriam ser maiores para
as amostras 1, 2 e 3, em comparagdes com as demais, ja que estas nado
sofreram o processo de desvulcanizagdo e devendo assim apresentar uma

maior quantidade de ligagdes cruzadas.

No entanto, como visto anteriormente, nao foi este o ocorrido. As
amostras 4, 8 e 6, apresentaram torques superiores aos das amostras

comparativas sem irradiagao.

5.6 Prensagem das Mantas
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Apés as prensagens das mantas, foram obtidas as amostras presentes

nas figuras 23, 24 e 25.

@ (b) ©

Figura 23. Fotos das Mantas sem irradiagdo, com (a) 5g, (b) 10g e (c) 20g de pé respectivamente.

(d) (e)

Figura 24. Fotos das Mantas com 30s de irradiag&o, com (d) 5g e (€) 15g de p6 respectivamente.

51



(9) (h)

Figura 25. Fotos das Mantas com 20s de irradiagdo, com (a) 5g, (b) 10g e (c) 20g de pé respectivamente.

Nenhuma das 9 amostras sofreu vulcanizagao. Isto se deve
principalmente & auséncia de agentes aceleradores de vulcanizacdo nas
mantas. Durante a prensagem da amostra 5, esta tornou-se totalmente
pegajosa, ndo sendo possivel a sua retirada intacta do molde, como é possivel

observar na figura 26.

Figura 26. Foto da manta M10-15 ap6s a prensagem.
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Comparando as demais amostras, & possivel observar que quanto maior
o tempo de irradiagéo, para uma mesma quantidade de po6 presente na amostra,

maior a compatibilidade da mistura.

5.7 MEV das mantas apoés prensagem

A morfologia das mantas apdés serem prensadas foi analisada e esta

representada pelas figuras 27, 28, 29, 30 e 31.

Figura 28. Imagens da superficie da amostra M10-0 apos prensagem.
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Figura 30. Imagens da superficie da amostra M05-40 apo6s prensagem
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Figura 31. Imagens da superficie da amostra M10-40 apés prensagem.

Como n&o ocorreram as vulcanizagdes das amostras durante a
prensagem, em alguns casos ndo foi possivel metalizar a amostra, o que
impossibilitou a obtengao das imagens por meio do MEV. Por meio das imagens
obtidas, & possivel observar, quanto maiores os tempos de irradiagdo, melhor a

compatibilidade da mistura do p6 com o SBR.

5.8 Dureza

Foram obtidas 3 medidas de dureza, em diferentes posi¢ées, para cada
amostra. Na tabela 7, estao presentes as trés medidas de dureza, assim como a

média destas.

Tabela 7. Medidas das durezas obtidas para cada amostra.

Manta Dureza 1| Dureza 2 [ Dureza 3| Média
M5-0 10 9 6 8
M10-0 2 2 0 1
M20-0 7 15 6 9
M5-30 6 9 5 7

M10-30 - - - 0
M20-30 9 8 4 7
M5-40 3 7 11 7
M10-40 5 1 15 7
M20-40 1 0 5 2




Comparando-se novamente os valores obtidos, com os valores das
temperaturas médias finais da amostra, & possivel observar que quando ocorre

um aumento da temperatura média final, ocorre uma diminui¢do da dureza.
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6 Conclusoes

Por meio da irradiagdo da borracha do p6 de pneu e por sua
caracterizagdo, foi possivel observar que a temperatura final da amostra
apresentou maior influéncia em suas propriedades do que o tempo de irradiagéo.
Assim, o tempo de irradiagdo necessario para a desvulcanizagao total da
amostra deve ser superior a 40 segundos para que a amostra obtenha
temperaturas superiores & 100°C. Segundo a literatura, este tempo & proximo de

5 minutos.

Por meio da caracterizacdo das mantas dos pds de pneu incorporados ao
SBR, foi possivel observar que, quanto maior o tempo de irradiagdo para uma
mesma quantidade de pdé presente na mostra, maior a compatibilidade da

mistura.

Para experimentos futuros devem ser produzidas mantas com
aceleradores de vulcanizagdo. Com a vulcanizagdo da amostra, havera a
viabilidade de realizagdo de ensaios que caracterizem as propriedades
mecanicas desta nova mistura, como ensaios de tragdo e compressio e ensaios
de reometria com resultados mais precisos. Sera vidvel também a analise por
meio do microscopio eletrénico de varredura, com maior precisdo. Neste
experimento, estes ensaios foram inviabilizados, devido & nao vulcanizagao das

amostras.

As irradiagbes foram realizadas em fornos de microondas convencionais.
Para verificacdo da sua utilizagdo em escala industrial, devem ser utilizados os
microondas industriais. Os fornos de microondas desenvolvidos para trabalhos

laboratoriais possuem dispositivos de seguranga como: sensores de gases na
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cavidade, porta retratil para alivio de pressdo e auto-fechamento e frascos
reacionais capazes de suportar elevadas pressdes (até 100 atm), altas
temperaturas (até 260°C) e inércia quimica frente a acidos concentrados, nao

presentes nos microondas convencionais.
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