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RESUMO

No processo de fabricagdo de artigos de borracha a etapa de mistura tem grande
importancia para obtencdo de pecas uniformes e com boas propriedades mecanicas e
reolégicas. Nesta etapa, os diversos ingredientes da formulacdo dos compostos devem ser
devidamente incorporados e dispersos homogeneamente para conferir ao material as
caracteristicas desejadas. Para isso € necessario que as condicdes de processo sejam
devidamente ajustadas de forma a promover a mistura de forma étima. O objetivo deste
trabalho foi estudar a relagdo entre algumas variaveis do processo de mistura e sua
influéncia nas propriedades mecénicas e reolégicas do composto vulcanizado. Foram
produzidas diversas misturas de um mesmo composto, sob diferentes condigbes de
processo, em misturador interno do tipo Banbury, e os dados obtidos dos testes realizados
foram analisados através de um delineamento de experimento fatorial completo 2* com
aninhamento utilizando o software estatistico JMP. A analise apresentou algumas
dificuldades em fungdo da pouca variacdo registrada nas propriedades do composto
selecionado na janela experimental estudada e da necessidade da utilizagcdo de niveis muito
diferentes do fator tempo de introducao do 6leo para diferentes niveis do fator tempo de
adicao do negro-de-fumo. Como consequéncia, ndao foi possivel chegar a conclusées
definitivas sobre as relagdes entre as variaveis de processo consideradas e as propriedades
finais do material nesta etapa do trabalho. No entanto, a partir dos resultados obtidos foi
possivel definir um novo esquema experimental a ser utilizado para a continuidade do

trabalho.
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1. INTRODUCAO

Os processos de mistura constituem uma etapa fundamental na produgédo de
compostos de borracha, sendo determinantes da processabilidade, caracteristicas de cura,
propriedades finais e homogeneidade destes produtos. Os objetivos principais de um
processo de mistura de compostos elastoméricos sdo a incorporagao, a distribuicdo, a
dispersdo dos ingredientes e a reducdo da viscosidade do composto. Nestes processos
existem diversas variaveis que podem interferir na qualidade dos produtos, como
temperatura, pressao, tempo de residéncia, rotagdo, energia, matéria prima, entre outros,

causando variabilidade nas propriedades finais dos compostos.

Devido a existéncia destas varias fontes de variabilidade, o controle de qualidade de
elastbmeros é uma etapa fundamental nas industrias de artefatos de borracha, envolvendo
testes tanto para a massa intermediaria (designando-se como massa intermediaria o
produto da etapa de mistura) como para o produto final, neste caso, pneus. Neste sentido,
durante a atuagdo como estagiario na empresa onde foi realizado este trabalho, pode-se
observar que os problemas relacionados a deficiéncias de uniformidade da massa
intermedidria constituem ainda um ponto chave em termos de melhoria de desempenho dos

compostos que constituem o pneu.

Assim, este trabalho tem por objetivo estudar a variabilidade das propriedades da
massa intermediaria e do composto vulcanizado em fung¢do dos parametros operacionais da
etapa de mistura, que no processo em questdo é realizada em misturador interno do tipo
Banbury. As propriedades analisadas foram médulo a 100% de alongamento, modulo a
300% de alongamento, tensdo de ruptura, alongamento de ruptura e propriedades
reolégicas, enquanto as variaveis de processo consideradas foram grau de enchimento do
misturador, temperatura de descarga da mistura e os tempos de introdugdo de negro-de-
fumo e de dleo.



2. CONCEITOS FUNDAMENTAIS E REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1. FORMULAGCAO DE UM COMPOSTO DE BORRACHA

Uma formulacdo de borracha consiste na combinacado de elastdmero(s) e aditivos
para obter uma intima mistura que proporcione as propriedades fisico-mecanicas, dinamicas

e quimicas necessarias ao produto final (Rocha, Lovison e Pierozan, 2003).

Os objetivos de uma formulagédo de borracha s&o: assegurar ao produto final as
propriedades requeridas para que satisfaca as exigéncias de uso, alcancar as
caracteristicas necessarias para a eficiente utilizacdo dos equipamentos disponiveis e obter
as propriedades e processabilidade desejaveis no mais baixo custo possivel.

Na formulagdo de um composto de borracha utilizam-se varios ingredientes. Cada
um dos ingredientes tem fungdo especifica e correspondente impacto nas propriedades,
processabilidade e no preco do composto. Centenas de ingredientes estao hoje disponiveis.
Para desenvolver o composto mais barato apropriado para cada aplicacao, é indispensavel
o conhecimento das fungdes e da eficacia dos ingredientes da composi¢do. Os principais
ingredientes estdo descritos a seguir.

2.1.1. ELASTOMEROS (BORRACHAS)

As borrachas podem ser classificadas em naturais e sintéticas. A borracha natural é
obtida por coagulacdo do latex de seringueiras, sendo constituida principalmente por
poliisopreno. No mercado podem ser encontrados varios grades de borracha natural,
dependendo da origem e do método de obtencdo e de preparagdo, os quais podem
apresentar diferengas significativas quanto ao processamento e as propriedades do
vulcanizado. As borrachas sintéticas sdo obtidas através de substancias provenientes do
craqueamento térmico da nafta, que € uma das varias fragbes obtidas da destilagcao
fracionada do petréleo. A Figura 1 apresenta um esquema onde sdo mostrados 0s principais
tipos de borrachas sintéticas comercializadas atualmente.
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Figura 1: Principais rotas de produgao da borracha (Coelho, 2008)

2.1.2. PEPTIZANTES

Os peptizantes tém a fungdo de catalisar a quebra das macromoléculas do
elastdbmero durante a mistura e objetivam reduzir a viscosidade do elastdémero para facilitar

a incorporagao dos demais ingredientes e o processamento do composto.
2.1.3. AGENTES DE VULCANIZAQAO

O processo de vulcanizagao, também chamado cura, consiste em unir quimicamente
as cadeias poliméricas individuais, por meio das ligacdes cruzadas, visando a obtencao de
uma rede tridimensional elastica que ira exibir as propriedades elastoméricas desejadas no
produto final.

Os agentes de vulcanizagdo sao substancias que promovem ligagdes cruzadas
(reticulacdo) entre as macromoléculas dos elastdbmeros. O enxofre € o agente de
vulcanizagdo mais comum empregado na vulcanizagdo dos elastémeros. E empregado nas

formas soltvel e insoltvel.
2.1.4. ACELERADORES

Substancias que, em combinagdao com o agente de vulcanizagéo, reduzem o tempo
de vulcanizagédo, aumentando a taxa de vulcanizagcao e melhorando as propriedades fisicas.
Como exemplos podem ser citados o dissulfeto de benzotiazila (MBTS) e o N-terciobutil-2-
benzotiazil-sulfenamida (TBBS).



2.1.5. ATIVADORES

Os ativadores sao auxiliares de vulcanizagao, geralmente consistindo de um 6xido
metalico (normalmente o 6xido de zinco) e um acido graxo (acido estearico). Eles ativam o

sistema de aceleracado, aumentando sua eficacia.
2.1.6. CARGAS

Sao ingredientes usados para reforgar as propriedades fisicas, dar certas
caracteristicas de processamento e/ou reduzir o custo. As cargas podem ser divididas em
dois grupos: as reforcantes e as inertes.

As cargas reforcantes sdo aquelas que comunicam melhores propriedades fisico-
mecanicas como: rigidez, resisténcia a tragdo, compressao, deformagao, rasgamento. O
grau de reforco aumenta com um decréscimo do tamanho da particula da carga. Como
exemplo tem-se os negros-de-fumo, as silicas e alguns silicatos sintéticos. As cargas inertes
ou materiais de enchimento tém como fungdo baratear o produto e conferir boas
caracteristicas de processamento. Entre as cargas de enchimento destacam-se o caulim e o
carbonato de calcio.

2.1.7. PLASTIFICANTES

Os plastificantes sédo utilizados para facilitar a incorporagédo dos demais aditivos e
proporcionar menor desenvolvimento de calor durante a mistura. Ha diversas familias de
plastificantes, isto é, substancias que ndo agem quimicamente na borracha, mas modificam
as caracteristicas fisicas tanto da composicdo crua como dos vulcanizados. Os mais
comuns sao os 0leos minerais (parafinicos, nafténicos e aromaticos), os ésteres e os
plastificantes poliméricos.

2.1.8. AGENTES DE PROTEGCAO (ANTIDEGRADANTES)

Quase todos os elastbmeros sao afetados pelo processo de envelhecimento natural,
ou acelerado, com a ocorréncia da ruptura e outras alteragdes quimicas nas cadeias
poliméricas. Devem-se usar agentes de prote¢do que eliminem ou diminuam os efeitos dos
agentes catalisadores do envelhecimento (O, Os, calor, luz, flexdo mecénica), prolongando
a durabilidade do artefato.



Tais agentes classificam-se em:

e Fisicos: aqueles que tém a propriedade de migrar para a superficie, formando uma
barreira fisica que protege o polimero da agao do oxigénio e do 0zénio;

e Quimicos: sao os agentes de protecao que reagem com o agente agressor (O, Os,
etc.), impedindo a acao deste sobre o polimero.

2.2. PROCESSO DE MISTURA NA INDUSTRIA DE BORRACHA

A preparagcdo de compostos elastoméricos para pneus geralmente utiliza
elastébmeros naturais e sintéticos reforcados por cargas sélidas e vulcanizados por sistemas
de enxofre. A vasta quantidade de materiais e os diferentes tipos de processamento
conferem, a cada composto, propriedades mecanicas e reométricas especificas.

Devido ao grande numero de ingredientes que compdem as formulagdes dos
compostos elastoméricos, as grandes diferengas estruturais entre estes componentes e a
elevada viscosidade dos elastdmeros utilizados, a mistura pode ser considerada uma das
etapas mais importantes e complexas do processo produtivo. O objetivo do processo de
mistura é produzir a incorporacdo completa e a dispersdo homogénea de todos os
ingredientes da férmula na borracha para fornecer propriedades mecanicas uniformes ao
composto. O produto final desta etapa é a matéria-prima para as etapas seguintes do

processo como calandragem e extrusao, por exemplo.

A importancia da etapa de mistura é especialmente relevante na confecgdo de
pneus, devido aos rigorosos requisitos técnicos aos quais este tipo de produto é submetido.
Em funcdo disto, deve-se sempre buscar a maximizacdo da eficiéncia dos processos
através de melhorias e avancos nas técnicas sem perder em qualidade e produtividade.

A realizacao de alteragbes nas condi¢coes de processo pode afetar diretamente os
parametros da mistura. Estes estudos visam melhorias nas caracteristicas dos produtos e a
busca da produtividade maxima dos equipamentos sem que os materiais produzidos percam
a qualidade. A fim de evitar a pré-vulcanizacao, ou seja, uma reticulacdo prematura do
elastébmero, as misturas sao realizadas em 2 ou mais fases, dependendo das caracteristicas
desejadas para determinado composto. Na primeira fase sdo misturados polimeros, cargas
reforcantes, plastificantes, ativadores de reacdo e protetivos. Esta fase exige elevadas
condigdes de cisalhamento e, conseqlientemente, elevadas temperaturas para que ocorra a



quebra das cadeias poliméricas, promovendo uma boa incorporacdo e dispersdao dos
ingredientes. Na fase final do composto sdo adicionados agentes vulcanizantes e auxiliares
de vulcanizagdo. Nesta fase, trabalha-se com temperaturas mais baixas do que as

temperaturas da primeira fase.

Nas industrias pneumaticas concentram-se equipamentos robustos e produtivos. O
misturador interno, chamado Banbury, é um destes equipamentos. Neste equipamento
ocorre a etapa de mistura, promovendo a incorporagao dos ingredientes aos elastémeros,
de acordo com as condigbes de processo (tempos, temperatura, pressao) estabelecidas
para cada composto. O Banbury consiste essencialmente de uma camara de mistura
fechada com dois rotores, que giram em sentido contrario e com velocidades diferentes
(Figura 2). A mistura e o cisalhamento ocorrem tanto entre os rotores como entre a camara
e os rotores. A composicdo é mantida na camara por um pistdo pneumatico, e a descarga é
feita pela parte inferior da maquina. Por ser um misturador fechado, a geracao de calor
durante a mistura é elevada. Devido a isto, 0 Banbury dispée de sistemas de circulagao de
agua na faixa de 15°C a 30°C para resfriamento dos seus rotores, camara e porta de

descarga (Grossman, 1997).

T@ Pistao Pneumatico

Entrada de
Ingredientes i ;L

Peso Flutuante (pilao)

Rampa de / i

carregamento

Zona ¢e
resfriamento ‘

Rotores

Figura 2: Misturador Interno



A Figura 3 ilustra o cisalhamento dos polimeros, que ocorre dentro da camara e entre
os rotores do Banbury.

i % }
& s Falling bank

Figura 3: Cisalhamento dos polimeros em Banbury

Os Banburys apresentam algumas variaveis de processo importantes. As principais
serdo descritas a seguir.

e Pressao: A pressao que o pistdo exerce sobre a camara de mistura tem a finalidade
de manter os materiais dentro da camara agindo com os rotores, no cisalhamento do
composto. Teoricamente, quanto maior a pressao melhor sera a mistura, pois se tera um
trabalho mais intenso realizado dentro da camara. No entanto, existem limitagdes para o
aumento de pressdao como aumento da temperatura do composto acima da capacidade de
refrigeragéo do misturador interno e 0 aumento da poténcia consumida.

e Temperatura: O controle de temperatura é também um fator importante. A forma
como sao efetuadas as etapas de aquecimento e resfriamento e o tempo em que é
conservado em cada temperatura tém profundo efeito em seu comportamento subseqiiente.
Assim, por exemplo, a temperatura do liquido refrigerante deve ser tal que o composto
venha a aderir nos rotores e deforme imediatamente apds ser introduzido no misturador.

e Grau de enchimento: representa o volume realmente ocupado pelo material que ir4

ser processado dentro da cdmara do Banbury. O grau de enchimento tem relacao direta
com a dispersao dos materiais e varia de acordo com a densidade dos compostos.

e Velocidade dos rotores: A velocidade dos rotores tem influéncia direta na geragao

de calor durante a mistura. Baixas rotacées de processo sdo utilizadas para compostos
termo-sensiveis ou para prolongar o tempo de ciclo quando se tem problemas de
incorporacgéo e dispersao. A relagéo entre tempo de ciclo e velocidade dos rotores deve ser
a melhor possivel para se obter compostos com qualidade e produtividade adequada. As

caracteristicas geométricas dos rotores também influenciam na dispers@o dos materiais.



A Farrel Company, empresa fabricante dos Banburys disponiveis na empresa onde
foi desenvolvido o presente trabalho, disp6e de dois modelos de rotores conforme Figura 4,
o Synchronous e o Standard (Oliveira, 2004).

Rotor a

Figura 4: Rotores do Banbury: (a) Synchronous e (b) Standard

e Tempos de introducao: os tempos de introducdo do negro-de-fumo e do 6leo sao

variaveis importantes para o processo. A adi¢cdo de éleo diminui a viscosidade do sistema.
Assim, quanto mais tarde se der a adicao deste material aos elastémeros, mais intensas séo
as forgas de cisalhamento (pelo fato de manter a viscosidade do meio em um nivel elevado
por periodo de tempo maior) e melhores serdo as condi¢des de dispersdo. Porém o instante
desta adicdo é limitada pelo tempo de ciclo de cada composto, que deve variar de 3 a 4
minutos de mistura, no maximo. Busca-se sempre trabalhar com um tempo 6timo de mistura
para evitar improdutividade.

Com o uso dos misturadores internos, além da maior producéo obtida tém-se outra
importante vantagem que é a eliminagdo de uma série de erros devido ao fator humano
(maiores quando se usam misturadores abertos). Entretanto, necessita-se de um
equipamento complementar, como um misturador de cilindros, os quais complementam a
mistura melhorando a dispersao dos materiais e possibilitam a retirada dos compostos de tal

forma que permitam facil transporte, estocagem e uso.

2.3. CONTROLE DE QUALIDADE DE COMPOSTOS DE BORRACHA

Apds a confecgdo e antes de serem entregues para uso, as massas devem ser
devidamente analisadas, carga por carga, a fim de que seja assegurada a sua qualidade.

Os ensaios para controle de qualidade em compostos de borracha estdo
relacionados com suas caracteristicas reolédgicas, ou seja, a reacao destes materiais as

forcas impostas durante as operacdes que compdem o processo. E necessaria a realizagao



de inimeros ensaios, de forma a assegurar a uniformidade, a vulcanizacao perfeita e todas

as propriedades que sao exigidas no produto final.

De acordo com o objetivo do trabalho, serdo apresentados os ensaios de reometria,
viscosimetria e de tragdo dos compostos.

2.3.1. REOMETRIA

Na industria de borracha os testes de reometria sao utilizados para determinar as
caracteristicas de processamento e de vulcanizagdo dos compostos de borracha.

Dois tipos basicos de redmetro séo utilizados na industria da borracha: o rebmetro de
disco oscilatério (ODR) e o rebmetro de cavidade oscilante (MDR). O reémetro consiste
essencialmente de 2 pratos, que sao aquecidos, e de um registrador de torque x tempo. A
amostra é colocada em uma cavidade termicamente regulada, a temperatura de
vulcanizagdo escolhida, e a resisténcia oferecida (torque) pelo composto de borracha é
medida em funcao do tempo, de acordo com as normas ASTM D 2084 e ASTM D 5289.

Sistema de
transmissdo
de oscilagio

Cavidade Superior

Cavidade
superior
oscilante

Rotor

_ Cavidade Inferior

e i
Sistema de
transmissio
de oscilagio

o Cavidade
inferior

corpa-de-prova

=

a) Cavidade QDR k) Cavidade MDOR

Figura 5: Esquema da cavidade de redmetros

Os resultados de testes de reometria para borracha sdo geralmente expressos em
termos de curva reométricas, como a que é representada na Figura 6, sendo que os

parametros mais relevantes nestas curvas sdo os seguintes:

e Torque minimo (ML): reflete razoavelmente a viscosidade de uma composi¢cdo a
temperatura de vulcanizacéo considerada.

e Tempo de pré-vulcanizagdo (ts): representa o inicio da vulcanizagdo; é o tempo
necessario para aumentar o torque minimo de 2 Ibf.in quando se usa o arco de + 3
ou * 5 graus, ou de 1 Ibf.in quando se usa o arco * 1 grau.



e Torque maximo (MH): reflete razoavelmente 0 médulo do vulcanizado.
e Tg: também chamado de tempo 6timo de vulcanizagao, € o tempo para atingir 90%
do torque maximo. E obtido pela Equagéo 1:

Too= (MH — ML) x 0,9+ ML (1)

A partir da curva reométrica também é possivel obterem-se os parametros T3y e Te,
de forma similar a obtencao do Ty, que sdo os tempos para atingir 30% e 60% do torque
maximo, respectivamente, que sdo parametros usualmente utilizados para controle de

qualidade referentes as caracteristicas de vulcanizagao de amostras.
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Figura 6: Curva reométrica

2.3.2. VISCOSIMETRIA

A viscosidade € um importante fator da processabilidade de um composto de
borracha. E o principal ensaio de plasticidade.

O viscosimetro Mooney determina a viscosidade do elastémero puro e/ou do
composto nao vulcanizado, em funcdo da resisténcia ao cisalhamento. O método que
descreve a determinacdo da viscosidade Mooney € o ASTM D 1646. Quanto maior a
viscosidade, menor a plasticidade do elastdbmero ou do composto.

A viscosidade esta intimamente ligada a massa molar do elastémero e é dada pela
Equacéo 2:

10



onde:

n = viscosidade intrinseca
K = constante que depende exclusivamente do elastémero
M,, = massa molar média, em massa

a = grau de enovelamento da molécula

Os valores das constantes “K” e “@” sdo determinados experimentalmente. Assim,
pode-se observar através da formula que, a medida que se aumenta o peso molecular
médio, aumenta-se também a viscosidade.

O viscosimetro Mooney consiste essencialmente de um rotor plano (Figura 7)
acionado por um motor que gira a uma velocidade de 2 rpm. Existem 2 tipos de rotores,
grande e pequeno, usados para polimeros e composicées de menor viscosidade e maior
viscosidade, respectivamente.

UFFER DIE

, DT

LTS

RUBBER LOWER DIE

ROTOR

Figura 7: Cavidade e rotor de um viscosimetro (Morton, 1987)

A temperatura do ensaio € normalmente de 100°C, porém também se podem usar
outras temperaturas; o corpo-de-prova consiste de dois pedacos do material a ser testado,
com didmetro e espessuras suficientes para preencher totalmente a cavidade do aparelho.
As duas porcoes do corpo-de-prova envolvem o rotor de metal, que gira lenta e
continuamente por determinado periodo de tempo. A resisténcia a rotacdo é medida em
unidades arbitrérias de viscosidade Mooney.
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2.3.3. ENSAIO DE TRACAO

Nos ensaios de tracdo realizados para compostos elastoméricos os parametros
analisados sao geralmente os seguintes: CA1 (modulo a 100% de deformagéo), CA3
(mddulo a 300% de deformacéo), CR (tensdo de ruptura) e AR (alongamento de ruptura).
Os modulos e a tensdo de ruptura sdo usualmente medidos em MPa e o alongamento em
%. O método que descreve o ensaio de tragao para elastdmeros € o ASTM D 412.

2.4. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Os materiais elastoméricos apresentam tanto caracteristicas de materiais sélidos
como de liquidos, sendo assim considerados materiais viscoelasticos (respostas elasticas e
viscosas). Nas operacdes convencionais de processamento, esses materiais ficam sujeitos
a varios tipos de deformacdes, devido a complexidade dos equipamentos. Esses materiais
respondem a acao das deformagbes com um comportamento reoldgico viscoelastico. As
propriedades viscoelasticas tém grande influéncia sobre o desempenho dos artefatos de
borracha. Essas propriedades podem ser determinadas, permitindo assim, em alguns casos,
o estabelecimento de uma relacdo com o comportamento dos materiais elastoméricos

durante o seu processamento. (Guerra, Furtado e Coutinho, 2004)

A fabricacdo de produtos de borracha, em geral, envolve a mistura e processamento
de compostos nao vulcanizados e outros componentes. A facilidade ou dificuldade de
fabricacdo depende de como esses sistemas de borracha irdo responder as tensdes
aplicadas e as deformagdes, das suas propriedades reoldgicas. (White, 2005)

Empresas de borracha e plasticos estdo usando o equipamento de mistura
(misturador interno) que foi inventado por Banbury em 1916 e que pouco evoluiu desde
entdo. Ha uma necessidade urgente para a modernizagdo dos equipamentos, pois 0
mercado esta exigindo cada vez mais elevados desempenhos de bens de borracha. A fisica
da dispersdo dos aglomerados porosos ou fibrosos em um campo de fluxo ndo tem sido
amplamente tratada, apesar da sua importancia. Isto se deve as dificuldades técnicas
relacionadas com as observacdes da cinética destas desaglomeracdes e da ampla gama de
dimensdes que devem ser exploradas. (Alsteens, 2005)

Apesar de o processo de mistura em bateladas ser antigo, ele ainda tem um papel

importante nos compostos elastoméricos. O processo descontinuo de mistura € comum em
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compostos de borracha, na producdo de misturas que usam negro-de-fumo, podendo ser
melhor que o processo continuo para tecnologias reativas que necessitam permanecer no
misturador por um tempo a certa temperatura para que a reacao ocorra. Em um misturador
interno operando em modo descontinuo é possivel ajustar o tempo de residéncia e a taxa de
cisalhamento independente da taxa de produgéo. (Markarian, 2005)

Baseado nos conceitos citados pelos autores acima, pode-se concluir que as
condi¢des de processamento dos compostos elastoméricos durante o processo de mistura
sao importantes para obter-se boa dispersao e boas propriedades reoldgicas e mecanicas.
Apesar disto, ndo se encontrou na literatura referéncias de estudos especificos sobre o
efeito de variacbes nas condigbes do processo de mistura em Banbury sobre as
propriedades do composto.
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3. METODOLOGIA

A realizagédo deste estudo consistiu nas seguintes etapas:

¢ Analise do sistema de medicéao (estudo de repetitividade e reprodutibilidade).

e Selegao das propriedades do composto e variaveis de processo a serem analisadas.

e Definicdo do conjunto de experimentos a ser realizado para a andlise do efeito de
variagbes nas condi¢cdes do processo de mistura em Banbury sobre as propriedades
do composto.

¢ Realizacao de experimento, em Banbury.

¢ Andlise dos dados obtidos.

Estas etapas, bem como os procedimentos de analises utilizados, sdo descritos a

sequir.
3.1. ESTUDO DE REPETITIVIDADE E REPRODUTIBILIDADE

Para o inicio do trabalho foi necessario fazer um estudo de R&R a fim de eliminar a
hipétese de interferéncia do equipamento de medicao nos resultados das andlises.

Segundo o manual de MSA (2002), repetitividade € o grau de concordancia entre os
resultados das medicdes sucessivas de uma mesma grandeza, efetuadas pelo mesmo
método, mesmo operador, mesma peca e mesmas condicdes de utilizacdo.
Reprodutibilidade € a variacdo entre as médias das medi¢cées quando mais de um operador
mede a mesma dimensao, usando 0 mesmo instrumento e método, ou entdo quando um
mesmo analista mede a mesma dimensdao usando 0 mesmo método em mais de um
instrumento. Estes estudos visam identificar como a variacao total do sistema de medicao se

compara com a variagao do processo.

A Repetitividade, ou Variagdo do Equipamento (VE), é calculada conforme a
Equagéo 3:

VE =Rk, 3)

onde E representa a amplitude média observada nas diversas medicbes efetuadas para o
conjunto completo de amostras analisadas, sem que se faga distingao entre operadores, € k;
€ um fator que depende do numero de vezes que a amostra foi avaliada por cada operador.

A Reprodutibilidade, ou Variagdo do Operador (VO), é dada pela Equagéao (4), a
sequir:
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VE?
p.C

VO = XDiﬁ.kzz ) - (4)

onde ?Dgﬁé a amplitude das médias das medigcdes dos operadores, k. € um fator que

depende do numero de operadores, VE representa a variagcdo do equipamento, p é o
nuamero de pegas e ¢ 0 numero de ciclos (medi¢des por peca).

Conhecida a variabilidade devido a repetitividade (VE) e a reprodutibilidade (VO), a
variabilidade do sistema de medicdo (R&R) é calculada como mostra a Equacao (5).

R&R=+VE?+VO? (5)

O critério para avaliagao do sistema € definido conforme a Tabela 1:

Tabela 1: Critério para avaliagéo do sistema de medicao baseado no R&R

Critério de Avaliacao do R&R

Até 10% Adequado
De 10% a 30% Aceitavel
Mais de 30% Inadequado

Para realizacdo do estudo foram produzidos seis compostos em misturador interno,
em dias diferentes. Para cada composto, foram realizadas trés medi¢cdes, através do ensaio
de tracao, em dois equipamentos diferentes. O método para realizacdo do ensaio encontra-
se descrito na norma ASTM D 412.

3.2. SELECAO DAS PROPRIEDADES DO COMPOSTO E DAS VARIAVEIS DE
PROCESSO A SEREM ANALISADAS

As propriedades analisadas nos compostos foram CA1, CA3, CR, AR, ML, MH T30,
T60 e viscosidade (definidas nas Secbdes 2.3.1-2.1.3), que sao utilizadas usualmente para
especificacdo de produto e controle de qualidade dos compostos produzidos

industrialmente.
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As variaveis de processo definidas como base de estudo foram: grau de enchimento,
temperatura, tempo de introducdo do negro-de-fumo e tempo de introducdo do 6leo. A
pressdo e a velocidade dos rotores nao serdo estudadas apesar de serem importantes
variaveis de processo. A pressao é mantida constante devido ao fato de que a empresa em
que foi realizado o experimento conta com uma série de Banburys, os quais utilizam a
mesma pressao conforme norma estabelecida pela empresa, ndo sendo possivel variar este
parametro. A velocidade nao foi alterada em funcdo de que, por especificacdo do composto
escolhido, ja se trabalha com velocidade maxima e a diminuigdo desta velocidade implicaria
em aumento dos tempos de ciclo de cada um dos compostos realizados, dificultando
estabelecer os tempos de introdugao do negro-de-fumo e do 6leo e, também, implicando em
menor produtividade.

3.3. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

3.3.1. DEFINICAO DOS EXPERIMENTOS

Decidiu-se realizar os experimentos seguindo um delineamento de experimentos
fatorial aninhado 2%, no caso deste trabalho, um planejamento 2* considerando as variaveis
de processo mencionadas anteriormente: grau de enchimento, temperatura, tempo de

introdugé@o do negro-de-fumo e tempo de introdugao do 6leo.

Por questdes de especificacdes de processo, os 2 niveis utilizados para o fator
tempo de adi¢gdo do éleo ndo puderam ser mantidos os mesmos para os diferentes niveis do
fator tempo de adicdo de negro-de-fumo. Por este motivo, o planejamento fatorial 2* utilizado
teve que ser efetuado com aninhamento (Montgomery, 2001), neste caso utilizando trés
fatores com dois niveis e o quarto fator (tempo de adicdo do 6leo) aninhado ao terceiro
(tempo de adicdo de negro-de-fumo), sendo que os valores especificados para os dois

niveis utilizados para o quarto fator variaram de acordo ao nivel do terceiro fator.

A este planejamento foram adicionados quatro pontos centrais, com a finalidade de
gerar uma forma de estimar a variabilidade (erro) do experimento e analisar a importancia

de efeitos ndo-lineares (Montgomery, 2004).

O conjunto de experimentos definido de acordo a esta proposta é representado na
Tabela 2. Apesar de os experimentos serem apresentados na Tabela 2 segundo a ordem
padrao de representacao de planejamentos fatoriais, os experimentos foram realizados de

forma aleatéria de forma a minimizar o efeito de erros sistematicos.
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Tabela 2: Condigdes de processo utilizadas

Ne do Grau de Temperatura ;?rrggg g(;i J]?rrggSggi
Experimento  Enchimento (°C) NF (s) do 6leo (s)
1 0,74 155 0 40
2 0,74 155 0 S0
3 0,74 155 30 60
4 0,74 155 30 70
5 0,74 175 0 40
6 0,74 175 0 50
7 0.74 175 30 60
8 0,74 175 30 70
9 0,78 165 15 35
10 0,78 165 15 35
11 0,78 165 15 35
12 0,78 165 15 95
13 0,82 155 0 40
14 0,82 155 0 50
15 0,82 155 30 60
16 0,82 155 30 70
17 0,82 175 0 40
18 0,82 175 0 30
19 0,82 175 30 60
20 0,82 175 30 70

3.3.2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Entre a série de aproximadamente 90 compostos de borracha produzidos pela
empresa, foi escolhido, em funcdo de prioridades definidas pela empresa, um composto
cujos ingredientes basicos sdo os seguintes: Borracha Natural GEB-1, Borracha Sintética
SKI 3, Borracha Sintética BR 45, Oleo Aromatico tipo BR, Negro-de-fumo N-330, Carbonato
de Calcio, Acido Estearico, Oxido de Zinco, Antioxidante TMQ, Cera Antiozonante,
Antioxidante DM-PPD, Resina Hidrocarb6nica Aromatica, Acelerante TBBS, Enxofre 1%
6leo e reciclo. A quantidade de cada ingrediente na formulagdo néo sera informada por
questodes de sigilo industrial.

A fim de eliminar variagcbes de matéria-prima, todas as pesagens de ingredientes (de
ambas as fases do composto) foram acompanhadas, garantindo os mesmos lotes de
matérias-primas e a dosagem correta, ou seja, conforme especificagao.
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Os experimentos consistiram na producao de 20 bateladas deste composto na linha
de producdo industrial, procedendo-se em todos os casos (conforme especificagdo do
composto) uma mistura em duas etapas: mistura dos primeiros doze componentes da
formulacdo, em Banbury de 270 L, e incorporacao dos trés componentes restantes a mistura
proveniente da primeira fase, em Banbury de 268 L.

Como as condicoes de operagdo na segunda etapa de mistura nao podem ser
modificadas devido a limitagdes de processo, as variaveis de processo estudadas (Tabela 2)
sao todas referentes a primeira fase de mistura. A velocidade e a pressao do pistao foram
mantidas constantes a 60 rpm e 6,5 kgf/cm?2, respectivamente, em todas as misturas.

3.4. ANALISE ESTATISTICA DOS RESULTADOS DOS EXPERIMENTOS

Todas as andlises estatisticas deste trabalho foram realizadas utilizando a verséo 8.0
do software estatistico JMP (SAS Institute Inc). Utilizaram-se as seguintes ferramentas
disponiveis no software: Variability chart e Gage RR (para realizar o estudo de definicao do
sistema de medicdo) e Fit Model com estimador de minimos quadrados (para as analises do

delineamento de experimento).
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. ANALISE E DEFINICAO DO SISTEMA DE MEDICAO

A fim de definir o melhor equipamento para realizar os ensaios de tragdo das
amostras produzidas, ou seja, 0 equipamento que nao ird causar interferéncia nos
resultados, um estudo de R&R foi realizado em dois dinamémetros diferentes: EMIC e
INSTRON. A Tabela 3 apresenta os resultados obtidos.

Tabela 3: Comparacéo de resultados de R&R

R&R
Propriedade Entre
INSTRON EMIC equipamentos
CA1 116,8 29,5 155,9
CA3 43,3 22,7 40,1
CR 48,28 16,84 47,64
AR 41,99 14,04 39,55

Analisando os resultados apresentados para cada propriedade, observa-se que,
independente da propriedade considerada, os valores de R&R entre equipamentos foram
inteiramente inadequados (R&R>30%). Por outro lado, avaliando-se por equipamento, nota-
se que o equipamento EMIC apresenta valores aceitaveis de R&R para todas as
propriedades mecanicas medidas, por estar na faixa de 10% a 30%, enquanto o
equipamento INSTRON ¢ totalmente inadequado.

Estes resultados indicam que os dois equipamentos utilizados geram resultados
significativamente diferentes e que o equipamento EMIC é o mais preciso dos dois. Assim,
em fungdo destes resultados, definiu-se pela utilizagdo do equipamento EMIC para a
realizacao das demais analises de propriedades mecanicas realizadas neste trabalho, a fim
de minimizar a interferéncia do sistema de medicao na variabilidade dos testes.

Deve-se mencionar que nao foi possivel realizar um estudo equivalente de R&R para
0s ensaios de reometria e viscosimetria. Isto se deveu ao fato de que os equipamentos
utilizados para estes ensaios pertencem a um laboratério responsavel pelo controle de
qualidade da producao, tendo uma demanda de uso muito grande, nao dispondo-se assim
das horas de equipamento necessarias para a realizagao de um estudo de R&R como o que
foi realizado para as propriedades mecanicas.
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Neste sentido € ainda importante ressaltar que estudos de R&R de equipamentos a
nivel industrial sdo sempre dificeis de serem realizados devido a seu custo direto em termos
de mao-de-obra e potencial para geracao de paradas de producao, o que no caso especifico
considerado esta relacionado a atraso na liberagdo de compostos por indisponibilidade de
um equipamento especifico no laboratério de controle de qualidade.

4.2. ANALISE DOS RESULTADOS EXPERIMENTAIS

Os resultados obtidos de ensaio de tragdo, reometria e viscosimetria sao
apresentados na Tabela 4.

O primeiro aspecto a ser observado nos dados da Tabela 4 é que para o0 composto
estudado e na janela experimental (ou seja, faixa de variagdo dos 4 parametros de
processo) estipulada, a faixa de variagdo resultante nos valores das propriedades
analisadas foi relativamente pequena, ficando somente um pouco acima dos valores de
R&R para a maioria das propriedades consideradas. Este fato tem duas implicagdes diretas:
1) A primeira delas € o fato de que o conjunto processo/formulacado considerados consegue
absorver bem as variag6es nas condigbes de processo, sem gerar uma variagao excessiva
das propriedades finais do composto como resultado de modificagées no processo; 2) A
segunda implicagdo tem a ver com a maior dificuldade para chegar a conclusées definitivas
sobre a influéncia das variaveis consideradas sobre as propriedades finais do composto.

A capacidade de um dado conjunto processo/formulacdo em absorver bem as
variacées nas condicbes de processo sem afetar significativamente as caracteristicas finais
do composto depende basicamente das caracteristicas reol6gicas da formulagcdo como um
todo e das caracteristicas/qualidade de mistura intrinsecas do(s) misturador (es) utilizado(s)
no processo analisado.

Em fungdo dos comentarios acima, uma opgdo mais adequada para a finalizagao
deste trabalho teria sido refazer o planejamento de experimento, utilizando como base de
estudo um outro composto entre aqueles produzidos pela empresa, para o qual o conjunto
processo/formulagéo apresente limitagdes maiores em termos de capacidade de mistura. A
escolha de tal composto poderia ser feita com base no histérico de dados da producao da
empresa, identificando aqueles compostos que apresentam maior incidéncia de bateladas
com propriedades finais fora de especificacdo ou maior variabilidade com relagdo aos
valores especificados como objetivo de producdo. Esta analise chegou a ser feita,
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identificando-se alguns compostos a serem utilizados futuramente, na continuidade do

estudo proposto aqui. No entanto, devido a questdes de prazos requeridos para realizagao

Tabela 4: Dados obtidos de ensaio de tracao, reometria e viscosimetria

N°do e . .
experimento Repeticao  CA1 CA3 CR AR ML T30 T60 MH Viscosidade

1 1,553 6,709 15,29 548,56 1,55 0,58 0,73 9,47 52

1 2 1,56 6,695 13,69 514,44 1,51 0,56 0,73 9,37 52
3 1,59 6,877 14,55 528,42 1,53 0,57 0,73 9,93 54

1 1,415 6,006 12,52 509,83 1,53 0,62 0,78 9,06 49

2 2 1,444 6,142 13,9 539,68 1,48 0,61 0,77 8,81 50
3 1,421 6,072 13,92 541,42 1,48 0,61 0,77 8,881 50

1 1,429 6,042 14,29 557,24 1,5 0,61 0,77 8,98 49

3 2 1,424 5,995 13,77 544,99 1,45 0,59 0,76 8,73 51
3 1,424 5,998 14,64 566,76 1,44 0,59 0,76 8,71 49

1 1,42 6,081 15,4 576,43 1,48 0,62 0,79 9 49

4 2 1,423 6,076 14,5 555,5 1,47 0,61 0,77 8,89 52
3 1,423 6,083 14,41 553,37 1,48 0,61 0,77 8,93 49

1 1,449 6,21 14,07 541,37 1,48 0,62 0,78 8,86 49

5 2 1,445 6,151 14,34 550,15 1,44 0,59 0,76 8,83 50
3 1,449 6,209 15,43 572,27 1,45 0,6 0,76 8,83 49

1 1,387 5,881 15,6 589,82 1,47 0,6 0,76 8,89 48

6 2 1,384 5,883 13,72 5441 1,41 0,6 0,76 8,57 49
3 1,392 5,93 14,2 554,51 1,42 0,6 0,76 8,58 49

1 1,46 6,346 15,12 558,82 1,45 0,6 0,77 8,76 50

7 2 1,472 6,36 14,27 538,39 1,49 0,58 0,75 8,87 50
3 1,467 6,335 14,16 536,21 1,49 0,58 0,74 8,86 50

1 1,418 6,142 14,73 559,27 1,45 0,6 0,76 8,7 47

8 2 1,413 6,071 14,11 544,59 1,34 0,58 0,74 8,52 47
3 1,408 6,092 14,04 543,2 1,37 0,58 0,75 8,55 48

1 1,501 6,482 13,73 520,54 1,6 0,59 0,75 9,47 52

9 2 1,505 6,45 14,53 541,27 1,53 0,58 0,74 9,13 50
3 1,501 6,462 14,96 551,58 1,49 0,57 0,74 9,1 50

1 1,477 6,34 14,58 548,26 1,54 0,57 0,73 9,07 50

10 2 1,463 6,306 14,29 541,37 1,5 0,56 0,72 8,89 50
3 1,449 6,246 14,56 549,7 1,51 0,57 0,73 8,93 50

1 1,483 6,381 14,36 539,58 1,53 0,61 0,76 9,34 51

11 2 1,483 6,397 15,34 560,21 1,49 0,6 0,76 9,11 50
3 1,479 6,415 14,72 546,43 1,48 0,6 0,76 9,06 50

1 1,428 6,16 14,61 554,46 1,37 0,62 0,78 8,65 49

12 2 1,423 6,143 14,77 558,92 1,45 0,6 0,76 8,85 49
3 1,427 6,143 15,08 568,15 1,43 0,6 0,76 8,83 49

1 1,393 5,741 13,97 561,9 1,44 0,63 0,78 8,73 49

13 2 1,375 5,662 14,33 574,15 1,44 0,61 0,77 8,61 52
3 1,381 5,676 14,45 575,49 1,43 0,61 0,77 8,59 49

1 1,437 6,126 13,71 533,93 1,54 0,62 0,78 9,26 50

14 2 1,443 6,156 14,57 552,82 1,49 0,61 0,77 8,98 51
3 1,448 6,181 14,18 543,55 1,49 0,61 0,77 8,94 50

1 1,459 6,239 13,44 522,17 1,59 0,6 0,75 9,33 52

15 2 1,458 6,249 15 559,27 1,52 0,59 0,75 9,02 50
3 1,441 6,154 14,9 560,41 1,52 0,59 0,75 9,01 51

1 1,442 6,082 14,79 564,78 1,49 0,61 0,78 8,86 51

16 2 1,423 5,976 14,19 553,52 1,47 0,6 0,76 8,8 51
3 1,416 5,983 14,88 570,83 1,48 0,6 0,76 8,81 50

1 1,432 6,099 14,94 562,59 1,53 0,58 0,73 8,93 51

17 2 1,43 6,12 15 564,23 1,47 0,58 0,73 8,71 51
3 1,433 6,111 15,02 565,22 1,47 0,58 0,73 8,71 51

1 1,41 5,98 15 571,27 1,47 0,59 0,73 8,75 49

18 2 1,399 5,925 10,96 471,78 1,42 0,58 0,74 8,55 54
3 1,406 5,968 14,47 557,83 1,42 0,58 0,73 8,54 49

1 1,439 6,118 14,49 551,39 1,52 0,59 0,75 8,84 49

19 2 1,398 5,959 14,59 561,7 1,44 0,58 0,75 8,54 49
3 1,41 6,025 13,53 532,89 1,42 0,58 0,74 8,52 50

1 1,428 6,032 14,28 550,84 1,44 0,62 0,77 8,35 51

20 2 1,422 6,054 14,8 561,26 1,47 0,59 0,75 8,72 53
3 1,422 6,008 14,51 558,53 1,46 0,59 0,75 8,68 50




destes testes e a insergao destes testes no planejamento de producdo da empresa, o que €
ainda mais critico neste periodo do ano, nao foi possivel a realizagdo de experimentos
adicionais no ambito deste trabalho de conclusdo de curso. Assim, optou-se por buscar a
alternativa de analise dos dados obtidos que permitisse obter o maximo de informacao
possivel a partir dos dados obtidos.

Neste contexto, a primeira opgao utilizada para analise dos dados foi a utilizagao de
um modelo estatistico baseado no fatorial completo com aninhamento para o éleo. Nesta
opcao de andlise obteve-se, em algumas interagdes, grau de liberdade igual a zero (Figura
8), 0 que significa que o modelo tem menos valores independentes para as estimativas dos
parametros. Para os dados em questao, isso pode ter ocorrido devido a amplitude entre os
niveis do fator aninhado.

Parameter Estimates
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Intercept 18150667  0,136894 1326 <0000F
Grau de Enchimento 0273437 0,133806 2,04 004627
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Figura 8: Resultado da analise com o software JMP para a opgao de fatorial completo com
aninhamento para o 6leo

Testou-se também a opgao de retirar o aninhamento, visando-se obter informacao
pelo menos sobre os efeitos de primeira ordem. Porém o resultado gerado pelo software
para este caso apresentou uma indicacao de presenca de erro sistematico (biased), além de
apresentar novamente problemas no grau de liberdade (Figuras 9). Estes problemas foram
gerados pela falta de flexibilidade na interface software/usuario com relacao a especificagéo
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de quais dados do conjunto completo deve ser utilizado e como fazer a insercao da

informacao sobre o método a ser utilizado para estimativa do erro experimental.

| Parameter Estimates

Tarm Estimats 5td Error  t Ratlo  Prob=|t)|
Intercept Blased | 15436042 0127054 1453 <p001 "
Grau de Enchimento Blased -0273438 0,123874 =221 opn3ie”
Temperatura (“C) Blased -0000a77? 0000495 -187  0psa4d
{Grau de Enchimento-0, 78 (Temperatura {"CF165) Blased | 00153645 0012387 124 02205
Imtrodugdo do MF (8) Blased -0ooo19 000033 -058 05671
{Grau de Enchimento-0,787(IntrodugHo do WF (53 15) Blased | 00166319 0pogzsa 2m 00433 "
(Temperatura ("Cr 165 {Introdugdo do NF (8} 15) Blased | 00000582 0000033 176 00841
(Grau de Enchimento-0,78)(Temperatura ("Cx 165 (Introdugio do NF (5315 Blased | -0002517 0000826 -305 00036 °
Imtrodugdo do dleo (53 Zeroed 1} o i :
(Grau de Enchimento-078Y¢Introducdo do dleo (5¥55) -0p8ES1  0@27E99 -342  Opo29c
(Temperatura ("C 165y INtrodugdo do olea (53-55) Zeroed o i
(Grau de Enchimente-0,78Y{Temperatura (~Cr 1657 (Introdugdo do dleo (5355) Zeroed o o
(Introdugdo do NF (5+15y(Imrodugio do oleo (53557 Zeroed o ]
(Grau de Enchimento-0 78 (IMtrodugio do NF (s} 15(Imtroducdo do les (5355) Zeroed o i]
(Temperatura ("Cr 1657 (Introduclo do MF (s} 157 Introduco do dlen (5553 Feraed o o
(Grau de Enchimente-078Y(Temperatura (G165 (Introdugdo do MF (¥ 15)¢Introducdo do eleo (5355) | Zeroed o ]
Effect Tests

sum of
Source MNparm OF Squares F Ratlo  Prob=F
Grau de Enchimenta 1 0 0pooooooo H i LostDFs
Temperatura {“C) 1 0 0pooooooo : : LostDFs
Grau de Enchimento*Temperatura (“C) 1 0 0Jooooooo . . LostDFs
Imtrodugdo do MF (8) 1 0 0pooooooo £ : LostDFs
Grau de Enchimento®imrodugdo do NF (5) 1 0 0pooooooo g . LostDFs
Temperatura (~C ¥ Introdugo do MF (s) 1 0 0Q0000ooo0 i ; LostDFs
Grau de Enchimento*Temperatura ("G introdugdo do MF (8} 1 0 0pooooooo i 3 LostDFs
Imtrodugdo do alea (8) 1 0 0pooooooo . . LostDFs
Grau de Enchimento®introdugdo do dleo (s) 1 1 0011448550 97545 opoze
Temperatura ("C Y Introducno do dleo (53 1 0 00ooooooo . . LostDFs
Grau de Enchimento Temperatura (" Cyintrodugdo do dleo (8) 1 0 0pooooooo v i LostDFs
Introdugio do MF () Intradugdo do dleo () 1 0 0pooooooo y y LostDFs
Grau de Enchimento®introdugo do MF (83 Introdugdo do dleo (8) 1 0 0pooooooo : i LostDFs
Temperatura (*C ) Introdusdo do MF (57 Introdugio do dleo (5) 1 0 0pooooooo 5 i LostDFs
Grau de Enchimento Temperatura (~CYIntrodugiio do MF (s)introdugde do dleo (s) 1 0 0,jo0o0oooo . . LostDFs

Figura 9: Resultado da analise com o software JMP para a andlise como fatorial completo
sem aninhamento para o éleo

Para evitar a necessidade de escrever um algoritmo especifico para a analise destes
dados, decidiu-se retirar o fator tempo de introducdo do 6leo da analise no software JMP.
Para tanto, os dados dos experimentos foram novamente ingressados no software, desta
vez simulando planejamento fatorial completo 23. Os valores dos efeitos indicados como
significativos, considerando um nivel de significancia de 95% (a = 0,05), nos resultados
gerados para esta opgao sao apresentados na Tabela 5, onde X1, X2 e X3 representam,
respectivamente, os fatores grau de enchimento, temperatura e tempo de adicdo de negro-
de-fumo.
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Tabela 5: Efeitos indicados como significativos na andlise com o software JMP quando
simulando um fatorial 2°

X Y CA1 CA3 ML T30 T60 MH VISCOSIDADE
intercept 1,8179208 8,0184375 1,7153750 0,6916600 0,9197917 12,4881210 48,6170830
X1 -0,5468740 -3,9187500 20,0000000
X2 -0,0042080 -0,0012080 -0,0013760 -0,0293380  -0,0741660
X1*X2 -0,0260420 2,2291666

De acordo a Tabela 5 ter-se-ia um indicativo de que:

e Para as respostas CR e AR, o modelo ndo apresentou significancia

e Para as respostas CA1 e CAS, o principal indicativo de significancia foi o fator
principal grau de enchimento.

e Para MH, ML e T30, o fator principal temperatura foi o Unico indicativo de
significancia.

e Para o T60, o fator principal temperatura e a interacao de segunda ordem grau de
enchimento e temperatura foram indicativos de significancia.

e Para a viscosidade, a interacdo de segunda ordem grau de enchimento e
temperatura foi o principal indicativo de significancia, seguido de seus fatores
principais.

No entanto, estes resultados devem ser tomados somente como indicativos em
decorréncia do conjunto das duas limitagbes principais desta estratégia final de analise:
pequena variacdo das variaveis de resposta na regido experimental (mencionada
anteriormente) e o fato de na anélise como fatorial 2° o efeito do tempo de adi¢do de 6leo
estar inserido na estimativa do erro experimental. Este ultimo procedimento nédo prejudicaria
a analise se o efeito desta variavel fosse na realidade nao-significativo, porém poderia levar
a imprecisao do modelo estatistico obtido no caso ela ter uma influéncia real. Em funcdo dos
baixos valores obtidos para o parametro de ajuste do modelo (R?), esta ultima parece ser a
hipétese mais provavel.

Assim, levando em consideracao a proposta anterior de dar continuidade a este estudo a
partir de outro composto base, seria necessario também estudar um critério mais adequado
para a definicdo dos niveis do fator tempo de adigao de 6leo a serem utilizados, de maneira
a facilitar a analise estatistica do planejamento aninhado ou procurar uma condigao de
compromisso onde um mesmo nivel deste fator possa ser usado em todos os experimentos,

permitindo assim realizar a andlise desejada em duas etapas: i) primeiramente um
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planejamento fatorial completo 2% variando grau de enchimento, temperatura e tempo de
introducdo de negro-de-fumo mantendo fixo o tempo de adicdo do Oleo; ii) andlise da
influéncia do 6leo, analisando diferentes valores desta variavel para uma combinacao fixa de
valores das outras trés variaveis de interesse.
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5. CONCLUSOES

Neste estudo foi aplicada uma estratégia experimental para estudar a influéncia dos
parametros do processo de mistura sobre as propriedades dos compostos de borracha
produzidos, utilizando testes feitos em planta industrial.

A aplicagao desta estratégia ao processo de produgcao de um composto, selecionado
pela empresa onde foi desenvolvido o trabalho, ndo permitiu chegar, nesta etapa do
trabalho, a conclusdes definitivas sobre as relagbes entre as variaveis de processo
consideradas e as propriedades finais do material. Esta dificuldade foi atribuida em parte ao
processo/composto escolhido e em parte a dificuldade gerada na definicdo do esquema de
planejamento pelas restricbes operacionais que geram uma correlagdo entre 0s niveis que

podem ser usados para duas das variaveis de processo de interesse.

A dificuldade associada ao processo/composto escolhido consistiu na pouca
variacao das propriedades finais geradas na janela experimental considerada, o que foi
atribuido a boa capacidade de mistura dos equipamentos da linha considerada e as
caracteristicas reoldgicas da formulagéo analisada.

Com relacao a definicdo do esquema de planejamento, o fator mais importante foi a
grande diferenga entre os niveis minimo e maximo do fator tempo de adicdo do éleo que
devem ser utilizados para diferentes niveis do fator tempo de adicdo do negro-de-fumo, o
que diminui a precisao na analise de planejamentos aninhados.

Selecédo de um novo composto como base de estudo e utilizagdo de um esquema de
experimentos baseado na utilizacao sequencial de testes definidos por planejamento fatorial
2° e de um conjunto de experimento variando unicamente o fator tempo de adigéo de 6leo
foram as alternativas propostas para a continuidade do trabalho.
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