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Nova resina para abrasivos diamantados — Analise e

caracterizacao

Resumo

No presente trabalho descreve-se o estudo de novos compdsitos adequados para a preparacao
de abrasivos, realizado na empresa KGS.

A resina obtida deveria apresentar elevada resisténcia térmica e mecanica, permitindo ao
abrasivo melhorar o desbaste/ polimento da ferramenta e a sua durabilidade,
comparativamente com os ja existentes no mercado.

Para a obtencédo da resina, foi realizado o estudo detalhado da composicao de abrasivos ja
comercializados, através de analises Termogravimétricas (TGA) e Espectroscopicas (FTIR e
EDS).

0 desenvolvimento de novos compdstios envolveu 3 etapas.

Na 1° etapa realizou-se o teste das propriedades fisicas e morfologicas de diversas resinas
preparadas por mistura de resinas existentes na KGS e comercializadas por outras empresas.
A preparacédo de diversas amostras de materiais abrasivos e a sua aplicacao sobre suportes
A-Loc, foi realizada na 2° etapa.

Na ultima etapa (3° etapa), foi realizado o estudo da inclusdo de diferentes aditivos, a
alteracao de padrao e de substrato, a quantidade de aditivos adicionados e optimizacao da sua
concentracao, as particulas abrasivas desejaveis e a sua quantidade otima, no intuito de
otimizar tanto a resisténcia mecanica e térmica, como o desbaste/ polimento.

A estabilidade térmica dos materiais obtidos foi avaliada por TGA.

O presente trabalho permitiu obter abrasivos com performances superiores aos demais ja

existentes comercialmente.

Palavras-Chave: Abrasivos, resinas de silicone, resinas fenolicas, resinas epoxidas, A-Locs,

resisténcia mecanica, resisténcia térmica, desbaste/polimento.
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New resin for diamond incorporated abrasives : Analysis and

characterization

Abstract

In the present work it s described the study of new appropriate composites for the preparation
of abrasive tools, made in KGS company.

The obtained resin should provide: high thermal and mechanical resistance, allowing to
improve abrasive grinding / polishing tool, increasing the amount of grinded mass and
durability of the tool compared to existing market.

Thermogravimetric (TGA) and Spectroscopic (FTIR and EDS) analysis have been made in
detailed tools already on the market to obtain the resin.

The development of new composites involved 3 stages.

In the 1+ stage was carried out the testing of physical and morphological properties of various
resins prepared by mixing diferent resins existing in KGS and marketed by other companies.
The preparation of several samples of abrasive materials and their application to K-Loc
supports, was carried out in the 2 stage.

The study inclusion of various additives, the pattern change and substrate, the amount of
added additives and the optimization of its concentration, the desirable abrasive particles and
optimum quantity in order to optimize the mechanical and thermal resistance, as grinding/
polishing, was performed in the last stage (3 stage).

The thermal stability of the obtained materials was evaluated by TGA.

This work yielded abrasive with performances superior to others already existing commercially.

Keywords: Abrasives, silicone resins, phenolic resins, epoxy resins, A-Locs, mechanical

resistance, thermic resistance, grinding/ polishing.
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Capitulo I. Introducao



Os materiais abrasivos sdo ferramentas com vital importancia no fabrico de novos produtos
industriais, como por exemplo na construcdo civil, na metalomecéanica, na industria
automovel, na madeira, etc. Estes produtos, sao concebidos para cortar, desbastar, limpar e
polir uma grande variedade de materiais (metais, materiais organicos e inorganicos) =,

Os materiais abrasivos sao constituidos geralmente por particulas abrasivas (por exemplo o
diamante) que realizam a limpeza, o desbaste e/ ou o polimento e o material de agregacéo
dessas particulas (a resina) a um substrato.

A KGS Diamond é uma empresa lider mundial de mercado de abrasivos diamantados, sediada
na Suica, fundada em 1952, com treze postos de vendas e escritorios distribuidos ao longo da
Europa, América do Norte, China e Dubai. Atualmente possui quatro unidades de fabrico
localizadas na Suica, Holanda, Hungria e Portugal.

O centro de producao em Portugal, situado no Parque Empresarial de Lanheses, nasceu em
2008 e esta especializado em abrasivos diamantados e convencionais, com base em
tecnologias de resinas liquidas.

A empresa KGS é reconhecida por contribuir ativamente para a inovacéo tecnolégica do mundo
abrasivo, patenteando regularmente diversos materiais. Destaca-se ainda pela capacidade de
controlar tecnologias complexas, tais como: a metalizacdo de tecidos - “metallised fabrics”
(“screen printing jobs”, “electromagnetic shielding” (EMI/RFI)) e “multi colour flocking”),
electroplating, a sinterizacdo a base de metal e resina, a moldagem de resinas, o revestimento
pulverizado e as tecnologias padrao de abrasivos revestidos ©.

A empresa tem como objetivo a substituicdo da sua tecnologia atual, com a introducao de uma
nova resina promissora na producao.

O objetivo do trabalho neste estagio foi orientado para a preparacao e caracterizacdo de novos
materiais compdsitos abrasivos que fossem de encontro as necessidades propostas pelo
mercado.

Para o efeito, o estagio decorreu no Departamento de Investigacdo e Desenvolvimento da
empresa e teve como principais atividades a investigacdo/ pesquisa/ procura de novos
reagentes para preparacdo de abrasivos, preparacdo de compositos e avaliacdo das suas
propriedades, preparacdo e caracterizacdo de abrasivos e a otimizacdo das condicoes de
preparacao/ fabrico de abrasivos com interesse para a empresa.

Este relatério é constituido por uma breve introducdo alusiva a descricao da empresa

(Capitulo I); & documentacdo do estado da arte (Capitulo Il), que engloba informacdes



referentes a materiais abrasivos, particulas abrasivas, entre elas o diamante, polimeros
usualmente utilizados/ incorporados, resinas aplicadas na producdo de materiais abrasivos,
cargas ou fillers, corantes e aditivos.

No Capitulo Il sdo indicados os materiais e reagentes utilizados e dos processo de preparacao
dos materiais (usando cddigos adequados para se assegurar a confidencialidade da informacéo)
e teste de compdsitos/ abrasivos. Também é apresentada a informacéo sobre as técnicas e
métodos empregues para a caraterizacao dos materiais produzidos.

Nos capitulos posteriores sao feitas a analise e discussado dos resultados obtidos (Capitulo 1V)
perante os testes realizados na utilizacdo dos abrasivos provenientes das diferentes amostras

de diferentes fornecedores e as conclusdes, no ultimo capitulo (Capitulo V).






Capitulo 1. Estado da arte



1. Materiais Abrasivos

Os abrasivos podem ser classificados em dois tipos basicos: abrasivos aglomerados (bonded
abrasives) e abrasivos revestidos (coafed abrasives). O desempenho de cada um deles esta
diretamente associado a sua utilizacdo industrial, ou seja, ao comportamento fisico, sob
tensao, e ao calor gerado durante a utilizacao.

Os bonded abrasives, em geral, consistem em dois componentes basicos: os grdos e o
aglomerante (bonding (que pode ser resina, material ceramico ou metal).

Os coated abrasives consistem em graos colados num material de apoio.

Um produto abrasivo consiste principalmente em graos (materiais inorganicos de dureza
excecional) que conferem a peca a capacidade de desbaste (griding), dispersos na resina que
promove a fixacao do grao e a maior ou menor resisténcia térmica e mecanica, e poros para
remocao de aparas ou po.

Existem essencialmente trés materiais utilizados como matriz (binders): matriz a base de
metais (metal bonad), a base de ceramicos (ceramic bona) ou a base de resinas poliméricas
(resinoid bona).

A resinoid bond mais utilizada na industria abrasiva € baseada em polimeros obtidos a partir
da polimerizacao de resinas fendlicas, pois tem excelentes propriedades, nomeadamente,
elevada resisténcia térmica e proporciona uma forte aderéncia aos graos, € mais barata e de
facil processamento. Outras resinas termoendureciveis, como a resina de poliuretano, pode
ser mais flexivel do que a resina fenodlica, mas so6 sao usadas em aplicacdes onde o
acabamento néo é critico, porque apresentam uma resisténcia térmica demasiado baixa para
0 seu uso no desbaste a seco (dry griding ou aplicacdes de alta eficiéncia ®.

Os compdsitos com melhores caracteristicas abrasivas, sdo materiais cada vez mais
solicitados no campo da engenharia avancada, em muitas aplicacbes onde a alta resisténcia
ao desgaste e exigida. A obtencdo dessa resisténcia & geralmente conseguida através da
incorporacao de uma fase secundaria na matriz inicial do material.

Mudancas na microestrutura, na morfologia, nas propriedades mecéanicas dependem
crucialmente do tamanho da particula, da adesao particula/ matriz e da carga da particula, no
volume de fracdo da fase de reforco (fase que melhora a resisténcia dos materiais), bem como
na natureza da interface entre a matriz e o reforco, sdo algumas da alteracdes que podem ser

promovidas para otimizar as propriedades ao desgaste nos materiais abrasivos “ o,



Uygunoglu et a/ referem que a alteracdo do tamanho de silica de micro para uma escala de
nano permite melhorar as propriedades mecanicas dos polimeros, tornando-os mais rigidos e
com maior tenacidade (resisténcia a quebra) .

Fu et al, referem que as propriedades mecanicas sdo melhoradas quando a adesdo matriz/
particulas é boa.

Ainda de acordo com estes autores 0 modulo elastico ou médulo de Young, que corresponde a
deformacao elastica da matriz, depende significativamente do tamanho de particula mm,

De acordo com Kitey et Tippur, as propriedades dos constituintes de fase (carga e matriz),
fracdo de volume de carga, tamanho da particula de carga e a tensdo de interface matriz/
carga influenciam significativamente as propriedades mecéanicas em geral &,

Monteiro et a/ identificam os compdsitos de polimeros de resina epoxida diamantados como
materiais de sucesso no campo dos abrasivos, pois estes apresentam boa dureza e
integridade perante o desgaste por abrasao ©.

Os materiais abrasivos diamantados sdo utilizados como ferramentas de desbaste e polimento
dos mais variados materiais, consistindo em particulas abrasivas de diferentes tamanhos
imersas em matrizes poliméricas. Estas particulas sdo as principais responsaveis pelo
processo de desbaste e polimento. Das particulas comummente utilizadas no campo dos
abrasivos o diamante & quem mais se destaca pois apresenta uma elevada dureza que
permite as ferramentas abrasivas terem um tempo de vida util mais prolongado, mas também
gue tenham um maior rendimento no processo abrasivo .

0 desgaste do material abrasivo depende diretamente da percentagem de particulas utilizadas
como abrasivas, sendo tanto mais resistente quanto maior for essa percentagem. O desgaste
comeca praticamente quando comeca a ocorrer 0 desgaste das particulas em sintonia com o
desgaste da matriz polimérica, que atua como ligante (retém as particulas abrasivas na
ferramenta de polimento).

Quando a matriz e as particulas atingem um ponto critico de desgaste, as particulas
desprendem-se da matriz, deixando pequenos orificios e promovem o aparecimento de uma
nova camada de particulas para prosseguir o processo de desbaste ou de polimento. Esse

processo designa-se por protusao ou pu/f-outt,



2. Particulas Abrasivas/ Grao

A principal funcdo das particulas abrasivas consiste em desbastar o material de trabalho. O
grao utilizado depende sobretudo da natureza e dureza do material de trabalho mas, no
entanto, e por norma o grédo é um material inorganico de elevada dureza.

Os grdos mais duros utilizados sdo os de diamantes e de CBN (nitreto cubico de boro), os
chamados super abrasivos (SuperHard Coatings). O CBN apresenta uma dureza ao risco
(scratch hardness) de aproximadamente 10 Mohs s, ou uma dureza estatica de indentacéo
(static indentation hardness), ou dureza de Vickers (H), entre 46 e 50GPa. Enquanto que o
diamante, mais duro, apresenta uma dureza ao risco de 10 Mohs e uma dureza de Vickers
entre 70 e 90 GPa -4,

Quanto mais elevada ¢ a dureza e resisténcia do grdo maior é a sua tendéncia para a
fragilidade. Assim é necessario que a resina apresente maior flexibilidade em detrimento da
resisténcia térmica, para garantir uma melhor adesao para com os graos tao duros e frageis,
pois estes normalmente sao utlizados em desbastes “finos”.

O tamanho do grdos utilizado depende dos requisitos de desbaste, quanto mais rugosa a

superficie for, maior o tamanho de gréo a usar ©.

3. Diamante

0 diamante é uma forma alotropica de carbono, com grande relevancia para uma vasta gama
de aplicacdes por apresentar propriedades unicas e excecionalmente elevadas, tais como:
dureza, condutividade térmica, inércia quimica e térmica e resisténcia a abrasao. Assim como
os demais materiais existentes com elevada dureza também estese apresenta como material
fragil.

O diamante apresenta-se normalmente sob a forma de particulas/ formas invariavelmente
pequenas e irregulares e pode ser natural, sintetizado a alta pressdo - através de vapores
guimicos depositados e diamante com o carbono.

O diamante constitui-se como um material extremamente atrativo para a industria dos
abrasivos por apresentar excelentes propriedades em friccdo, nomeadamente, um baixo

coeficiente de atrito conjugado com uma elevada resisténcia ao desgaste. E, por isso, um



material normalmente empregue na preparacdo de ferramentas de desbaste, esmerilamento,
corte, maquinagem, serragem e de fios de gravacdo. A elevada condutividade térmica do
diamante permite ainda aumentar consideravelmente a velocidade de execucdo
(produtividade) destes trabalhos, por ele dissipar rapidamente o calor da sua superficie de

contacto sem perda significativa de dureza us.us,

4. Polimeros

Os polimeros (naturais ou sintéticos) sdo macromoléculas que resultam da associacdo de um
ou mais elementos unitarios (monomeros) quer na forma de estruturas lineares quer em
formas de agregacao mais complexa que podera envolver a formacdo de redes
tridimensionais. Estas macromoléculas, com caracteristicas proprias, resultam da natureza
guimica dos atomos ou dos grupos funcionais que lhes dao lugar. As macromoléculas sao
caracterizadas pelo seu tamanho, estrutura quimica e interacao intra e intermolecular.

Um polimero é um sistema formado por um conjunto de macromoléculas, isto &, um conjunto
de entidades moleculares de grande dimensao, que sao obtidos através da ligacao covalente
de um grande numero de unidades de repeticao, mais comummente chamado de unidades

monoméricas ou meros - (figura 2.1.).

T I
H3C—?i O—?i O—?i—CHg,
CH3 CH3 CH3

Figura 2.1. Estrutura quimica do polidimetilsiloxano =i

Se um monodmero possuir grupos funcionais que propiciem o crescimento da molécula por
apenas um ponto, ndo se gera qualquer polimero. S6 se da origem a um polimero se a sua
estrutura quimica apresentar uma funcionalidade igual ou superior a 2, isto e, se apresentar
dois grupos terminais / funcionais suscetiveis de permitir a formacao de ligacoes.

Se 0 monomero apesentar dois pontos, isto e, a funcionalidade da molécula for 2, o polimero

resultante tera cadeias lineares e comportamento termoplastico. Se os grupos funcionais



permitirem reacdo por 3 ou mais pontos, o polimero resultante podera conter ligacoes
cruzadas entre diferentes cadeias de polimero favorecendo a formacdo de estruturas
reticuladas (crossfinks), apresentando estrutura reticulada, tendo comportamento de

termoendurecivel 17 (ver figura 2.2.).

Funcionalidade (F) Estrutura Propriedades

w . ’
[ Soluvel e fusivel h

Linear

Parcialmente
Ramificado Soluvel e Fusivel

Fzou2)

[ Insoluvel e infusivel h
\

Reticulado

Figura 2.2. Relacdo entre a funcionalidade (F), a estrutura e as propriedades dos polimeros ©»

A reacao quimica que ocorre entre as micromoléculas, que produzem um polimero, €
denominada por reacdo de polimerizacao, em que a molécula inicial, o0 mondémero, se une,
sucessivamente a outras, dando origem ao dimero, trimero, tetramero por propagacao da
reacao de polimerizacao, e finalmente ao polimero 708,

A quantidade de meros presentes na cadeia polimérica definem o grau de polimerizacéo, que
se designa por DP (degree of polymerization) e é dado pela razdo entre a massa molecular do
polimero e a massa molecular da unidade monoméricas.

Os polimeros podem classificar-se segundo varios atributos, como se apresenta na tabela 2.1..
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Tabela 2.1. Principais classificacdes dos polimeros 17

Critério

Classe de Polimero

Origem do Polimero

Natural;

Sintético

Tipo de monoémero

Homopolimero;

Copolimero

Mecanismo da reacao de polimerizacao

Polimero de adicéo (ou cadeia);
Polimero de condensacao (ou etapas);

Modificacdo de outro polimero.

Estrutura quimica da matriz polimérica

Linear;
Ramificado;

Reticulado.

Encadeamento da cadeia polimérica

Sequéncia cabeca-cauda;

Sequéncia cabeca-cabeca, cauda-cauda.

Configuracao dos atomos da cadeia

polimérica

Sequéncia cis;

Sequéncia trans.

Taticidade da cadeia polimérica

Isotatico;
Sindiotatico;

Atatico.

Fusibilidade e/ou solubilidade do

polimero

Termoplastico;

Termoendurecivel;

Comportamento mecanico do polimero

Borracha ou elastomero;
Plastico;

Fibroso.

Os polimeros podem ser obtidos diretamente da natureza (naturais) ou serem sintetizados por

processos quimicos (sintéticos). A sua composicdo pode apresentar apenas um mondmero

(homopolimero) ou dois ou mais mondmeros distintos (copolimero o heteropolimero),

dependendo do tipo de reacdo que promoveu a interligacdo dos meros para formar a cadeia

polimérica ".us (ver tabela 2.2.).
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Tabela 2.2. Estruturas moleculares de homopolimeros e copolimeros 17

Monomero Polimero Representacao

A Homopolimero s AAAAAA -

B Homopolimero -----B-B-B-B-B-B----
Alternado -----A-B-A-B-A-B-A-B-A-B-AB----
Em bloco -----A-A-A-A-A-A-B-B-B-B-B-B----

B-B-----
A+B Copolimero Graftizado ou
e AAAAAA -
enxertado
.....B-B-B-B

Aleatorio -----A-B-B-A-A-B-A-A-AB----

Os polimeros sdo designados mediante a sua origem, a estrutura do mero ou em siglas.
Mediante as recomendacdes da /nternational Union of FPure and Applied Chemistry (IUPAC), é
colocado o prefixo pof/i antes do nome do monémero (entre paréntesis, em geral) que lhe da
origem. Se o homopolimero surgir de uma expressdo, coloca-se o prefixo po/i e dentro de
paréntesis a expressao. Também podem ser designados por siglas (por exemplo: EP (resina
epdxida)) que estao associadas ao polimero em si t7.08,

As massas moleculares dos polimeros variam em geral, entre 10* e 10¢ g/mol, com longos
segmentos moleculares com dimensdes que podem variar entre 100 e 100 000 A (Angstrom),
que propiciam o enlacamento, 0 emaranhamento e que simultaneamente promovem a
alteracao do espaco vazio entre as cadeias (volume livre). Os polimeros com valores de
massas moleculares inferiores (10° g/mol) designam-se por oligdmeros e apresentam-se, por
norma, como produtos viscosos o709,

Os polimeros industriais sdo normalmente obtidos a partir da sintese de moléculas organicas,
em que com o auxilio a ciéncia moderna, geralmente, de uma forma barata, conseguem-se
alterar algumas propriedades dos seus homologos naturais (derivados das plantas e dos
animais, como: os polissacarideos (amido e a celulose), proteinas, enzimas, borracha,
algodao, 12 e a seda e que sao utilizados ha varios séculos pelos povos), permitindo obter
materiais muito Uteis, até indispensaveis no nosso dia-a-dia, como sdo os casos: dos
plasticos, das borrachas e das fibra e,

A reacado pela qual se sintetizam os polimeros pode classificar-se em:
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Reacdo em cadeia (ou de adicdo) ou poliadicdo: ocorre uma série de trés reacoes
sucessivas ou em simultaneo designados por iniciacao, propagacao e terminacao,
cada uma delas consome uma particula reativa e produz outra similar, pois cada
reacao individual depende da anterior. As particulas reativas podem ser radicais livres,
catides e anides. O produto deste tipo de polimerizacdo (poliadicdo) resulta da
combinacdo de um determinado numero de monoémeros sem se verificar perda de
massa. Os polimeros obtidos por este tipo de polimerizacdo sdo sempre um

termoplasticos @enea (ver figura 2.3. (a) e 2.3.(b)).

1° passo da polimerizacdo:Ativacdo / Formacao do radical

H H H H

| |
YT
H H H H

(R - Espécie Catalitica)
2° passo da polimerizacao: Polimerizacao

H H H H H H H H

I R I
AR A N O
H H H H H H H H

(R - Espécie Catalitica)

(a)

e CHyt CHy—CHyt CHy ww
n
(b)

Figura 2.3.: (a) Mecanismo de polimerizacdo do polietileno; (b) Estrutura quimica do polietileno =

Reacdo por etapas (ou condensacao) ou policondensacdo: ocorre a perda de uma
outra pequena molécula ao passo que o mecanismo de adicdo envolve geralmente
dienos (carbonos com duas ligacdes) e que por acdo de um iniciador/catalisador &
originado um composto radicalar (polimerizacdo/adicao radicalar), um anido
(polimerizacao/adicdo  anidnica, usando iniciador alcalino) ou catido

(polimerizacao/adicdo anionica usando iniciador acido). Este tipo de polimerizacéo
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envolve menores quantidades de produtos em relacdo a poliadicdo e ocorre por
interacao de dois ou mais compostos com a eliminacao de um composto simples,
como a agua, a amonia, o cloreto de hidrogénio, etc. Os polimeros obtidos por
policondensacao podem ser termoplasticos ou termoendureciveis e possuem menores
massas moleculares do que os obtidos por poliadicdo. As reacoes de policondensacao
permitem obter polimeros de alta performance para além dos polimeros tradicionais @

enedl (ver figura 2.4. e tabela 2.3.).

HOOC— (CH,),— COOH + NH;—(CHz)g—NH,

A| —H,0

i H H H

|
M ﬁ?_(CH2)4_ﬁ3 N—CHz)e— N— ﬁ_(CHZ)“_ﬁ ll\l—(CHz)G— Il\l o
0 O 0

Oln

Figura 2.4. Reacao de formacao da poliamida (nylon 6,6) e

Tabela 2.3. Exemplo de grupos funcionais envolvidos em reacdes de policondensacdes e tipos de polimeros

obtidos eu
Grupo
Reatividade dos grupos Ligacao estabelecida Designacao do
funcionais dos monémeros entre 0s monomeros e 58 polimero
elimina
- CO-X+-NH. -CO0-0- HX Poliamidas
-CO-X+-0H - CO-NH- HX Poliésteres
- N=C=0+-0H -0-CO-NH- - Poliuretanos
-XCO-X+-0H -0-C0-0- HX Policarbonatos
- X - COX + - NH: - NH-CO-NH - HX Poliureias
-CO-0OH+-CO-0H -C0-0-0C- H.0 Polianidridos
- CH.- CH -0 -+ ArOH - ArO - H.0 Epoxi
- HCHO + - NH: - CH.N - H:0 Aminoplastos
- HCHO + - ArH: - Ar - CH.- Ar H:0 Fenoplastos

14



— Um polimero pode também ser preparado através da modificacdo de um outro
polimero, para isso recorre-se a determinadas reacdes quimicas, como: a hidrolise, a
esteriﬁcac,éo, a acetalizac,éo, etc., de forma a modificarem as propriedades iniciais do
polimero de partida (exemplo: a modificacdo quimica de polimerosnaturais como a
celulose, a borracha natural e 0 amido) v7-oaen,

Nas reacoes de polimerizacdo o encadeamento das unidades monomeéricas pode ser realizado
na forma regular “head to tail'(cabeca-cauda), ou na forma “head to head' (cabeca-cabeca),
“fail to tail' (cauda-cauda) ou mista, no entanto o mais usual é o encadeamento “fead fo

taif v-aen (ver figura 2.5.).

HR HHBHRB
| [ (O R N B
WYWWA Coeil C—=C—C—C—C vWW\ Cabeca-cauda

o | | | I |
Monomero HHHHBHH
(etileno) - H R
H
H\ R [ T T R B
n C=C 4 VWE—?—?—G—(E—? wah Cabeca-cabega, cauda-cauda
rd R 1 |
H H HHHHHH

HR RBRHARBMH
J | | | |

ATATATAY ?_?_?_G_?_? v isto
HHHHHH

Figura 2.5. Formas isoméricas de encadeamento molecular 17

Os termoplasticos (ou plasticos) sdo polimeros que podem ser dissolvidos por solventes
adequados, fundem na presenca de calor, e endurecem ao esfriarem-se, num processo
reversivel (exemplos: polietileno (PE), polipropileno (PP), poliestireno (PS), polimetilmetacrilato
(PMMA), policloreto de vinil (PVC), politereftalato de etileno (PET), Teflon (PTFE) e o nyfon). Os
polimeros termoendureciveis assumem uma estrutura reticulada, com ligacdes cruzadas,
tornando-os infusiveis quer por aquecimento quer por outra forma de tratamento que lhes
confere uma elevada rigidez, tornando-os mais duros, resistentes e frageis que os
termoplasticos (exemplos: poliéster, poliuretano, polimero epdxi e polimeros fendlicos

(baquelite)) (191, 23]
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O comportamento mecanico dos polimeros estd associado ao grau de elasticidade dos
materiais obtidos, a borracha (o mais flexivel), os plasticos e a fibra (menos flexivel).

Os polimeros podem apresentar-se sob um estado amorfo ou semi-cristalino. A disposicdo das
moléculas no estado amorfo é desordenada, enquanto que no estado cristalino as moléculas
possuem uma ordenacao tridimensional, isto e, ha um arranjo ordenado de matéria no
espaco, com repeticdo regular de grupos atomicos ou moleculares - cristalinidade
("crystallinity").

A cristalinidade nos polimeros depende da estrutura quimica, da massa molecular e do
tratamento fisico, incluindo temperatura, tempo e forcas a que foi submetido o material v7.

A presenca de eventuais ramificacdes tem efeitos significativos em muitas propriedades fisicas
do polimero, nomeadamente na diminuicao da cristalinidade. Esta diminuicao deve-se ao facto
dos polimeros ramificados nao terem tanta adaptabilidade como os lineares para se
acomodarem facilmente numa rede cristalina ®v.

Ao passarem da fase solida para a fase liquida, os polimeros amorfo sao contrario dos
materiais cristalinos nao estédo a realizar uma fusao, mas uma transicao de fase designada por
transicdo vitrea (7). Durante esta transicdo o polimero passa de um estado rigido
desordenado (estado vitreo) para um estado desordenado, onde as cadeias poliméricas
possuem uma maior mobilidade.

A fusao pode ser considerada como uma transicao subita onde ocorre a alteracdo no estado
de coesao das particulas transformando-se num fluido, enquanto que na transicao vitrea (7.
ocorre a transicao entre dois estados com caracteristicas diferentes.

A Figura 2.6. apresenta-se o Modelo Fringed Micelle, que propde que num polimero
semicristalino existem pequenas regides cristalinas (cristais, ou micelas), que possuem um
alinhamento regular e que estdo incorporadas no interior de uma matriz amorfa composta por

moléculas que estao orientadas de forma aleatdria e es.es,
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Region of high
crystallinity

Figura 2.6. Apresentacdo das regides cristalinas (Kegion of high cristallinit) e amorfas (Amorphous region)

presentes num polimero semicristalino segundo o Modelo de Fringed Micelle

5. Resinas Poliméricas

Os polimeros apresentam-se muitas vezes sob a forma de liquidos viscosos, normalmente
designados por “resinas poliméricas”, de diversa natureza: solucoes, suspensoes e solucdes
coloidais (sois ou gels).

Apos solidificacao (cura, no caso das resinas termoendureciveis), elas apresentam
normalmente uma fratura concoide (lisa na parte proxima da origem da fatura e em linhas
rasgadas no resto da superficie) e um intervalo de amolecimento. Estas caracteristicas séao
geralmente encontradas em materiais amorfos @212,

As resinas podem ser de origem natural ou sintética, em que as primeiras se obtém a partir
da secrecao organica de certas plantas ou derivados de petroleo, enquanto que as ultimas
possuem a maioria das propriedades fisicas das primeiras, podendo ainda ter propriedades
Unicas, no entanto sao obtidas por sintese.

As resinas sintéticas sdao muito utilizadas na industria, como componentes de abrasivos,
tintas, aglutinantes, impregnacao téxtil, adesivos, etc. =,

No campo industrial as resinas sdo sujeitas a ambientes bastante exigentes e por isso
necessitam de ter propriedades muito especiais, como : estabilidade dimensional a elevadas

temperaturas, excelente resisténcia termooxidativa, baixo indice de absorcdo de agua, boa
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resisténcia quimica, inerteréncia a fotodegradacdo, elevada rigidez mecénica, excelente
maleabilidade (em alguns casos) e elevada resisténcia a compressao. Estas resinas designam-
se no campo industrial por “ High Performance Thermosettings Resins' @,

Dos tipos de resinas presentes no mercado e no ambito deste trabalho, de que se procuram
obter materiais com as carateristicas adequadas para a sua aplicacdo na producdo de

materiais abrasivos, destacam-se as seguintes:

e Fendlicas;
e Epdxidas;
e Fendxidas;
e Silicones;

e Melaminicas;
e Poliésteres insaturados;

e Poliamidas.

5.1. Resinas Fendlicas (PF)

O fenol ¢ um material que na forma sélida se apresenta como cristais brancos que fundem a
uma temperatura de aproximadamente 41°C e pode ser obtido por meio natural (através de
alcatrao de carvao) ou sintético (através do processo Cumene, conversao de benzeno em fenol
por sulfonacao). O fenol utilizado normalmente na producao de resinas sintéticas, consiste
numa mistura de fenol com ortocresol numa proporcao de 90/10 ou 80/20 =,

As resinas fendlicas ou resinas de fenol-formaldeido (PF) sao resinas sintéticas produzidas
através da reacédo de condensacao do formaldeido (ou formol) e do fenol ou qualquer um dos

seus derivados @ (ver figura 2.7.).
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Figura 2.7. Reacéo para obtencéo das resinas fendlicas w

As primeiras experiéncias com estas resinas/ polimeros termoestaveis datam de 1907,
guando Leo Baekeland preparou um material com inovadoras carateristicas mecanicas e
elétricas por uma reacdo entre o fenol e o formaldeido, que denominou por Baquelite (que foi
utilizado na preparacao de pecas isolantes elétricas e resistentes ao calor) =,

As resinas fenolicas apresentam como vantagens boa estabilidade dimensional, elevada
resisténcia mecanica e térmica, elevada resisténcia quimica, dureza de superficie,
durabilidade, boa resisténcia ao calor (térmica), ao impacto, a agentes quimicos diversos, a
deformacdes e apresentam excelentes propriedades dielétricas. Estas resinas para além de
apresentarem custos baixos, sdo autoextinguiveis (extinguem-se por si so logo que deixe de
existir presenca de chama)e apresentam baixos indices de emissao de fumos e outros gases
toxicos, quando expostas a ambiente térmico extremos #-2,

Como desvantagens apresentam: dificuldades de processamento, devido ao facto de
libertarem agua durante a reacdo de cura ou polimerizacdo (reacdo quimica que ocorre
guando as moléculas dos compostos em causa reagem entre si, promovendo a reticulacao
destes e a formacao de complexos irreversiveis); dificuldades no controloda viscosidade da
resina; dificuldade de reciclagem do material (reaproveitamento do material como carga) e a
sua inerente fragilidade -,

Liu et a/ propds que se melhorasse a fragilidade e a resisténcia mecanica destes polimeros
através da adicao de borrachas, termoplasticos e de particulas ceramicas ou vidro =,

Ma et a/ melhorou a forca de impacto e a resisténcia térmica modificando a resina fendlica

com recursos a nanoparticulas de elastomeros organicos ©3,
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No campo das aplicacdes, as resinas fenolicas sao utilizadas em componentes de automdveis,
em laminados de madeira utilizados na area da recuperacao naval, em pecas elétricas
moldadas, em portas, etc. 24,

Para além disso estas resinas sdo usadas com sucesso como agentes de ligacdoem materiais
de alta performance, pois penetram e aderem muito bem a estrutura de muitos fillers
organicos e inorganicos, conferindo um reforco acrescido ao material.

Uma breve exposicao térmica permite completar o processo de cura ou polimerizacdo de
forma a obter melhores propriedades de resisténcia mecanicas, térmicas e quimicas,
pretendidas no campo da engenharia 21481,

As estruturas quimicas obtidas destas resinas dependem fundamentalmente da razdo molar
entre estes dois componentes (£/P - Formol/Fenol), do pH da reacdo, da natureza e
concentracdo de catalisador (acido ou basico) e da temperatura da sintese. Os compositos
fabricados por meio de processo acido designam-se por resinas acidas ou novolacs e as
obtidas em meio alcalino por resinas alcalinas ou resois (ver figura 2.8.). Ambas sdo curadas a
temperaturas que variam de 130-170°C dependendo do tipo do agente de cura (acido ou

basico) empregado w43,

OH -

+ CHzo -/

OH OH

oo (7
F/P < 1 Novolak
O OH

Figura 2.8. Estruturas quimicas de resinas fendlicas resol e novolacs

Quando curadasas duas resinas referidas anteriormenteapresentam propriedades mecanicas,
fisicas e quimicas praticamente iguais, estando a principal diferenca na estrutura molecular do

pré-polimero.
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As resinas do tipo resol sao estaveis a temperatura ambiente, apresentam massa molar um
pouco mais baixa do que as novolacs, e sofrem reacdes reticulares ou curam, sob alta
temperatura com ou sem a ajuda de um acido forte como agente de cura. Como catalisadores
normalmente utilizam-se hidréxidos metalicos, carbonatos e aminas (primarias, secundarias e
terciarias).

As resinas novolacs sao curadas mediante a adicdo de um agente de reticulacao, geralmente
hexametiltetramino também conhecido como hexamina (HMTA), por acao do calor, para além
do uso da ureia e de outras resinas que lhe podem ser adicionadas como: resinas de
melamina, di-isocianatos, resinas epoxi e resinas fendlicas do tipo resol w-za.=7,
Apresentando-se normalmente liquidas as novolacs apresentam algumas vantagens face as
resois (resinas solidas), a saber:

— Os agentes alcalinos utilizados tais como os acidos presentes nos resois contribuindo
assim para a degradacao/destruicao global do sistema em que sejam aplicadas;

— Apresentarem temperatura de processamento mais baixa, o que diminui os gastos
com energia e umtempo de vida superior, por serem mais estaveis a temperatura
ambiente quando combinada com o agente de cura;

— Durante o seu processamento ndo ocorrem mudancas tao abruptas de viscosidade no
decorrer do tempotal como acontece com as resinas reséis, formando-se menor
quantidade de vapor durante o processo e desta forma a pressao interna da matriz a
altas temperaturas e menor, facilitando a producao de perfis de boa qualidade com
excelente desempenho, mesmo a velocidades elevadas .

Para melhorar as propriedades de um material composto a base de resinas fendlicas, e
necessario combinar devidamente o tipo de resina fendlica (resol, novolac ou modificada), o
tipo e o teor de reforco (fibra de vidro, de carbono, tecidos transversais), os aditivos
(desmoldantes, agentes de cura, redutores de viscosidade, entre outros) e as demais cargas

(fillers) necessarias e &7,

5.2. Resinas Epdxidas (EP)

As resinas epdxidas sdo consideradas uma classe de polimeros termoendureciveis com

propriedades Unicas, inatingiveis pelas demais resinas termoendureciveis existentes. Tais
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caracteristicas fazem com estes polimeros sejam amplamente utilizados nos mais variados
materiais estruturais e em preparacao de aplicacées de compositos. Elas despertam muito
interesse no campo da engenharia, por apresentarem um excelente equilibrio entre as
propriedades mecanicas e a sua extrema versatilidade @ s 1,

A localizacdo do grupo epoxido, que é identificado como grupo funcional terminal do DGEBA
(figura 2.9.) numa molécula, pode determinar as diferencas de estrutura e reatividade entre
as varias classes de resinas epoxidas.

A reatividade do grupo epdxi com outros compostos quimicos, promove a abertura do anel,
levando a formacao de ligacdes de reticulacdo, que fazem com que o polimero endureca e
solidifique como produto polimerizado. Estas resinas antes da reacdo de solidificacdo
apresentam-se como materiais liquidos viscosos que passam a ser um plastico
termoendureciveis aquando da reticulacao, sendo mais usuais as que se obtém através da
reacdo entre epicloridrina e o bisfenol A (diglicidil éter de bisfenol A - DGEBA) @ = (ver

exemplo/equacdo da reacdo da figura 2.9.).

0 CH CH
/N 3 OH ’ A
CHy~CH—CH, 10— O—CH,-CH—CH; o@ - 0—H,C-CH—CH;,
CH

CH3 n 3

Figura 2.9. Cadeia estrutural de DGEBA =

As EP pertencem ao grupo dos polimeros termoendureciveis, sendo amarelados e
translucidos. Estes polimeros sao muito aplicados como adesivos, revestimentos e matrizes de
compositos de alta performance.

O facto de apresentarem caracteristicas como boa resisténcia mecénica a abrasao, quimica,
alta tenacidade, boa adesividade e baixa contracdo apods cura, permite que estas sejam
incluidas em materiais sujeitos a altas taxas de deformacdo, como sdo as aplicacoes
aeronauticas e aeroespaciais.

Elas sao também aplicadas em componentes de equipamentos elétricos, circuitos impressos,
encapsulamento de componentes electronicos, revestimento de superficies, adesivos para
metal, ceramica e vidro, moldes e matrizes para ferramentas industriais, manequins e

esqueletos, e reparacao e colagem de elementos de betdo B4 B9+,
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Estas resinas apresentam no entanto um comportamento fragil em relacdo a materiais como
0s metais, sendo por esse motivo necessario melhorar as suas propriedades, através por
exemplo da incorporacao de cargas (fillers), que servem de agentes de reforco e determinados
agentes de cura 18 ez,

Rosu e fa/ propde a otimizacdo desta resina, modificando a sua viscosidade, no sentido de
contrariar a sua fragilidade e fraca resisténcia mecéanica, que seja misturada com agentes
modificadores (polimeros com baixa massa molecular, compostos oligoméricos reativos,
plasticizantes, fillers, diluentes reativos, etc.), melhorando a sua processabilidade 3,

As propriedades fisicas destas resinas, ainda de acordo com estes autores, dependem da
estrutura da resina, da extensao de cura da resina, das condicdes de cura e do tempo e
temperatura de cura da resina.

De entre os agentes de cura existentes, o mais utilizado na curadas resinas epéxidas sao as
aminas alifaticas lineares, que sao compostos altamente reativos, que permitem uma reacao
de cura rapida a temperatura ambiente, permitindo obter polimeros com elevada resisténcia
quimica, melhores propriedades fisicas com o aumento de ligacdes cruzadas (redes
tridimensionais), forte adesividade e excelentes propriedades termomecahicas © = (na figura
2.10. apresenta-se a estrutura polimérica obtida da reacdo de DGEBA com

tetraetilenopentamina).
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Figura 2.10. Esquema da estrutura reticulada obtida da polimerizacdo de DGEBA com tetraetilenopentamina

(TEPA)

5.3. Resinas Fenoxidas
Estas resinas diferem das convencionais epoxidas, por serem obtidas por condensacao de

fenois e comportarem-se como termoplasticos e possuirem massas moleculares superiores.

Estas resinas podem ser classificadas como poli-hidroxiésteres .

Figura 2.11. Cadeia estrutural de fendxi

OH

Os polimeros fendxidos sao materiais que apresentam elevada ductilidade e resisténcia
mecanica, independentemente da temperatura, que os tornam muito atrativos para diversas
aplicacoes.

As resinas fenoxidas sdo compativeis com muitos polimeros, sendo eficientes como
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flexibilizantes para reticulacées fendlicas e formulacdes com resinas epoxidas para a
preparacao de adesivos, revestimentos e compositos.

As resinas fendxidas, ao contrario das resinas ditas normais, apresentam excelentes
propriedades hidrofébicas e anti-oxidacdo e uma excelente compatibilidade com materiais
polares e com superficies como poliuretanos, poliésteres e poliamidas.

As matrizes poliméricas fendxidas sdo materiais extremamente polares e por isso tém fraca
resisténcia a solventes polares como as cetonas. A sua estrutura amorfa também infere
negativamente na fraca resisténcia que apresentam a solventes polares, sendo contudo
estaveis perante acidos e alquilos.

Estas resinas possuem, em geral, uma massa molecular mais elevada que as resinas
epoxidas e como ndo possuem um grupo epoxido terminal reacional sdo materiais mais
estaveis e com tempo de vida mais longo, como é esperado para os termoplasticos. Sdo muito
Uteis como adesivos mas ao invés dos materiais baseados em matrizes epoxido, nao
requerem qualquer conversao quimica adicional, ou seja, ndo necessitam de catalisadores,
agentes de cura ou endurecedores para os tornar plastizantes.

A presenca dos grupos hidroxilo secundarios no "precursor" fenoxido/ fenol permite-hes
realizar reticulacdes (crossiinkings) com grupos de poliisocianatos, aminos e resinas fendlicas,
permitindo que estes melhorem as suas performances de revestimento, dureza e resisténcia
térmica. Estes grupos hidroxilo permitem também realizar esterificacao @ -7,

Wu et a/ misturou resinas fendlicas do tipo resol com resina fenoxida na presenca de um acido
organico (catalisador). Este verificou que com o aumento da quantidade de catalisador a
interacao entre as cadeias de fenol e fenoxi aumenta, diminuindo assim a viscosidade das
resinas fendlicas e promovendo melhorias significativas nas propriedades mecanicas das
resinas fendlicas do tipo resol ©.

Estas resinas sdo adequados para revestimentos de madeira e chado. Estas podendo ou nao
ser modificadas ou reticuladas, apresentam boas performances de resisténcia a humidade e
exibem elevado brilho, com recurso a pigmentacao, e elevada resisténcia a abrasao @ s vs,

As resinas fenoxi estdo a ser utilizadas como substrato de plastico transparente, material
patenteado pela empresa 7oray Advanced Materials Korea Inc, que permite substituir o
substrato de vidro convencional. Este substrato fino e flexivel é utilizado como disp/ay flexivel

na fabricacdo de ecrds de exibicdo de informacdo em smartphones, PDAs, televisores, etc.,
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pois apresenta uma excelente resisténcia quimica e térmica, elevada adesividade, baixa

permeabilidade a agua e um pequeno coeficiente de dilatacdo térmica linear ©,

5.4. Resinas de Silicone (SI)

Os polimeros de silicone possuem caracteristicas organicas e inorganicas com elevada massa
molecular esdo formados essencialmente por cadeias longas de atomos alternados de silicio e
oxigénio, com monomeros compostos por outros elementos, como por exemplo o carbono e o

hidrogénio @4 (ver exemplo da figura 2.12.).

OR QR ©OR OR
Figura 2.12. Estrutura dos oligdmeros de silicone ®. Legenda: X — grupos metilo, fenil, reativos, etc e OR - grupos

epoxidos, hidroxilo, amina, etc.

Os silicones também designados por poliorganosiloxanos, ocupam uma posicao hibrida entre
0s compostos organicos e inorganicos, nomeadamente entre silicatos e polimeros organicos,
devido a incorporacao de grupos organicos que alteram a sua funcionalidade organico versus
inorganico.

A ligacdo entre os atomos de silicio e oxigénio (Si-O-Si), a unidade de siloxano, é responsavel
pelo caracter inorganico, enquanto que a ligacdo entre os atomos de silicio e carbono, é
responsavel pelas propriedades organicas.

A composicdo e 0 numero de unidades estruturais e grupos funcionais ligados ao atomo de
silicio determinam a estrutura, o processamento e as propriedades complexas das resinas de
silicone -2,

As resinas de silicone possuem estruturas moleculares ramificadas e sado constituidas

essencialmente por grupos trifuncionais (7 wnits) ou grupos tetrafuncionais (O wnits). No

26



entanto as estruturas moleculares também podem ser constituidas por grupos monofuncionais

(M units) e disfuncionais (D units)  (ver figura 2.13.).

M Units D Units

Mono-functional Di-functional
R3SiO1/2 R»SiO2/o
®—$—@— —@—$—@—
) R

TUnits Q Units

Tetra-functional
RSiO3/2 SiO4/o
|
—o—$—a— 2 $ 5

@ Methyl groups, Phenyl groups, Reactive groups etc.

Figura 2.13. Diferencas de funcionalidade de estruturas moleculares de silicone

As resinas de silicone podem subdividir-se em trés categorias: resinas metil silicone, resinas
metil/ fenil silicone e resinas organicas modificadas de silicone.

Os polimeros destas resinas podem ser preparados em varias formas, tais como: 6leo, resina,
elastémero, liquido de elastomero, ou silano .

Estas resinas apresentam uma estabilidade térmica superior a todas as outras resinas, sao
excelentes isolantes elétricos, resistentes a intempérie, possuem baixa tensdo superficial e
mantém a elasticidade mesmo a baixas temperaturas. Estas caracteristicas fazem destas
resinas uma atracao, sendo por isso aplicadas em equipamento elétricos (por exemplo na
aeronautica), em tintas, impermeabilizacdo de materiais, tornando-os hidrofugos, mas

também resistentes a altas temperaturas e as mais variadas condicdes climatéricas, industria
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do pdo (moldes para panificacdo), na impregnacdo de betdo, e na area dos compdsitos
(implantes dentarios) e dos abrasivos.

As aplicacées no desenvolvimento de abrasivos desenvolvem-se por via da copolimerizacao
com resinas epoxidas, tornando-as mecanicamente mais resistentes para além da sua
comprovada excelente estabilidade térmica e isolante. O seu reforco com aditivos/ fillers é
realizada na etapa de pré-cura, pode-se também incluir a adicdo de fibra de vidro, amianto e
mica.

A aplicacao dos polimero de silicone na area da medicina tem especial relevo, pois estes sao

inertes a fluidos fisioldgicos e termicamente estaveis =,

5.5. Resinas Melamina-Formaldeido (MF)

As resinas de melamina-formaldeido ou resina melaminica, sao polimeros termoendureciveis,
brancos, opacos e ligeiramente sollveis em agua. Os polimeros desta resina apresentam alta
resisténcia mecanica, térmica e quimica, boa estabilidade dimensional, elevada dureza, boa
resisténcia ao risco e a abrasao.

Estessao aplicados geralmente em pecas duras moldadas resistentes ao risco € ao impacto,
em substituicdo a loica (por exemplo). Podem ser utilizados também como uma camada
decorativa dos laminados fendlicos e ainda em vernizes, tintas, adesivos, p6 de moldagem,
resinas para téxteis e papel, largamente empregado na industria de material elétrico e de
artigos domésticos &4 es,

Na area dos abrasivos, a empresa Saint-GobainAbrasives, Inc., patenteou duas formas
distintas de produtos abrasivos revestidos, utilizando para o efeito uma resina a base de
melanina-metilol &7,

Hu et a/ criaram com sucesso microcapsulas de “auto-cura’ que permitem reparar fissuras
em materiais a base de uma pelicula superficial de melaminae assim recuperar o material
fraturado. Este processo consiste na incorporacao de um material que permite selar fissuras
em materiais, restaurando-os, fazendo com que estes possam manter a sua resisténcia
mecanica 9,

A obtencao de roupas perfumadas, é outra aplicacdo tecnoldgica das microcapsulas a base de

melaminas. Hong e Park criaram capsulas onde inseriram o6leo perfumado no seu interior,
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incorporando-as posteriormente na constituicdo de tecidos de algodao. Perante o uso
progressivo das roupas, estas capsulas vao rebentando e libertam os aromas perfumados dos

6leos sob as mesmas, permitindo que estas fiquem perfumadas .
5.6.  Resinas Poliéster

As resinas poliéster sdo resinas constituidas por grupos éster e podem ser obtidas mediante a

reacdo de condensacdo entre um polidlcool e um acido policarboxilico = (ver figura 2.14.).

o] (@]
HO OH |
S HO Rj OH
O @]
)L )L S J )
HO \E R
\‘Ft Schotten-Baumann O/ \‘O R; .

reaction

0 0
- RyOH
o

R RO ] OR>  Transesterification

Figura 2.14. Esquema das reacdes de preparacao de poliésteres por policondensacao ©

Dependendo do tipo de acido utilizado na reacdo de condensacdo o poliéster pode ser
saturado (termoplastico) ou insaturado (termoendurecivel) ©e2,

Consequentemente os materiais podem apresentar-se como poliésteres saturados,
insaturados e liquido-cristalinos.

Os poliésteres saturados sao obtidos através da reacdo entre um polidlcool e um diacido
saturado e possuem moléculas longas e lineares nao reticuladas. Estes materiais com
caracteristicas termoplasticas encontram-se normalmente sob a forma de fibras ou filmes o,
Um exemplo da aplicacao destes materiais patenteado, é a fabricacao de garrafas de poliéster
saturado, apresentado pela empresa Yoshino Kogyosho Co, Ltd .

Os polimeros das resinas de poliéster insaturado apresentam caracteristicas
termoendureciveis, amarelados e translucidos.

Estes polimeros sédo muito usados emcompadsitos com fibra de vidro, por permitirem processar

com muita facilidade pecas pequenas e de grandes dimensdes e obter estabilidade
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dimensional, alta resisténcia ao impacto, boas propriedades elétricas, boa resisténcia quimica
as intempéries e ao calor, boa transmissao de luz e boa dureza superficial =,

Normalmente estes polimeros sdo aplicados em compositos de fibra de vidro, que sdo
aplicados em cascos de barcos (industria marinha), carrocerias de carros desportivos, artigos
luminosos decorativos, telhas, tanques, piscinas, moveis, silos, tubos para esgoto industrial,
painéis e bandejas -,

Os poliésteres de cristais liquidos, também conhecidos por polimeros termotrépicos (LCP),
possuem massas moleculares entre 25000 e 60000 g/mol, uma temperatura de fusao (7.)
na ordem dos 280°C, alta cristalinidade mesmo fundidos (termotrépico) e sdo considerados
termoplasticos.

Estes materiais de cor amarelada e opaca apresentam boa resisténcia ao calor, capacidade de
retardar o processo de chama, boa estabilidade dimensional (mesmo a temperaturas
elevadas), baixa absorcdo de agua, alta resisténcia a oxidacao, alta resisténcia mecanica,
excecional resisténcia quimica, baixa permeabilidade a gases e liquidos, excelentes
propriedades dielétricas e faceis de processar.

Estes polimeros sao aplicados em substituicdo de partes complexas de ceramica ou metal,
nas industrias elétrica e electrénica, aeroespacial, quimica, automobilistica, em fibras dticas e
em fornos de micro-ondas @467,

Os poliésteres de cristais liquidos, recentemente patenteados pela empresa JX Nippon Oil &
Energy Corporation, sao utilizados em moddulos de camaras de telemoveis, camaras de
computadores portateis, camaras digitais, etc. ©®@ mas também em alguns aparelhos médicos

(como cateteres) 2,

5.7. Resinas de Poliamidas (PA)

Estas resinas sdo considerados termoplasticos e popularmente conhecidos sob a designacéo
de "nylon".

A estrutura geral destas resinas consiste na alternancia de grupos hidrocarbonados (grupos
metilénicos) e grupo imida (-NH.CO-).

Os nyilons sao produzidos, em geral, na forma de particulas duras e espessas, mais ou menos

translucidas de cor creme @,

30



Na area dos abrasivos estas resinas sao utilizadas como revestimento de graos abrasivos que
permitem o polimento por exemplo de lentes de dculos ",

As resinas poliamidas podem ser alifaticas ou aromaticas =,

Os polimeros de resinas alifaticas apresentam massas moleculares entre 1000 e 30000
g/mol, temperatura de fusdo (7.) entre 215 e 220°C e de transicdo vitrea (7) de 50°C,
possuindo uma cristalinidade até 60%, sdo termoplasticos amarelados translticidos. Possuem
boa resisténcia mecanica, a fadiga, a impacto repetido e a abrasdo; boa resisténcia a
escoamento sob carga e quimica a solventes nao acidos, possuem baixo coeficiente de friccdo
e alta absorcao de humidade ©4,

As resinas de poliamidas aromaticas apresentam massas moleculares mais elevadas, cerca
de 70000 g/mol, temperatura de fusédo entre 400 e 550°C e de transicao vitrea entre 250 e
400°C, alta cristalinidade (mesmo em solucdo - liotropico), sdo considerados termoplasticos
amarelados opacos. Como propriedades possuem excecional resisténcia ao calor até cerca de
550°C, auto retardantes de chama, sensivel a radiacdo ultravioleta e excelentes propriedades
dielétricas.

Estes polimeros sao aplicados como fibra de reforco em compositos em material de elevada
resisténcia mecéanica, como em vestuario, isolamento e tubagem. Também sao muito usadas
para fabrico de material desportivo, depdsitos de alta pressado, casacos e capacetes a prova de
bala, na industria aeroespacial, no isolamento elétrico de motores, em substituicdo ao asbesto

em roupas para bombeiros, na industria petrolifera, em cabos e tubulacao submarina =7,

5.8. Cargas (Fillers), corantes e aditivos especiais

Fillers ou cargas sao materiais utilizados com intuito de reforcar e melhorar as propriedades e
caracteristicas de um polimero.

Na preparacao dos materiais abrasivos € necessario que os fillers apresentem entre outras
caracteristicas: baixo custo, estabilidade ao calor, obtencéo facil e pronta, neutralidade (ndo
deve acido nem alcalino), facil de manusear, baixa absorcao de agua e 6leo, facil incorporacéo
ao polimero, etc.

Estes reforcos devem conferir ao produto final, entre muitas vantagens, boa resisténcia ao

calor e estabilidade térmica, boa estabilidade dimensional e resisténcia mecéanica.
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Devem também apresentar boas técnicas de processamento, encolhimento na moldagem e
tendéncias ao enrugamento apos moldagem e acabamento superficial do produto moldado e
boa resisténcia quimica e expansao térmica e possuir propriedades elétricas e magnéticas,
etc.

Os fillers organicos sdo normalmente aplicados em materiais elétricos como eletrodomésticos,
botdes e dispositivos elétricos tais como interruptores, tomadas e disjuntores. Estes fillers sdo
materiais com baixa gravidade especifica e bastante baratos, sendo normalmente utilizados na
composicao de determinados materiais para moldagem. Os fillers mais utilizados sao: as
varias farinhas de madeira e de cascas e fibras de celulose (algodado e papel). As fibras de
celulose, especialmente algoddo e papel, por exemplo, sdo utilizados para melhorar a
resisténcia ao impacto.

A incorporacao de fillers inorganicos, mais baratos em geral, permiteobter materiais
normalmente mais reforcados, nomeadamente em termos de resisténcia ao calor, a agua e a
eletricidade. Tais vantagens devem ao facto dos materiais finais apresentarem  melhor
estabilidade dimensional e em alguns casos maior resisténcia quimica, flamabilidade, menor
rigidez e menor encolhimento no processo de moldagem. Exemplos de alguns fillers
inorganicos sao: a fibra de vidro, esferas de vidro, carbonato de calcio, argila, mica, silica,
talco, wollastonite, e hidroxidos de metal @ @7,

Para aumentar a forca de ligacao, a resisténcia ao calor e dureza de abrasivos a base de
resinas fendlicas utilizam-se fillers como o carbonato de calcio, enquanto que para promover o
reforco e sucesso abrasivo se utilizam outros fillers como: a cryolite, o sulfureto de ferro, o
sulfureto de zinco, o sulfato de calcio e o cloreto de calcio. Durante o processo de abrasao, o
calor gerado nao degrada o material abrasivo pois estes materiais reagemcom a superficie de
trabalho e auxiliam a eficiéncia de desbaste, protegendo o grao.

Para acelerar a cura de resinas fendlicas, absorve-se a dgua gerada durante a reacao fendlica,
utilizam-se como fillers os 6xido de metal alcalino, como 6xido de calcio e 6xido de magnésio.
A renovacdo de grdos abrasivos (diamante, CBN, etc.) pode ser conseguida através da
introducao de “micro-baldes”, que promovem uma maior porosidade ao material abrasivo e
assim expdem as particulas abrasivas em maior quantidade, para um melhor desbaste/
polimento. No caso das resinas fenolicas estes “micro-baldes” designam-se por “phenolic

bubbles’ .
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Existem ainda outros fillers especificos, que permitem melhorar as propriedades mecanicas,
elétricas e menor coeficiente dindmico de friccdo (a grafite), melhorias significativas na
resisténcia dos materiais (o0 acetato de polivinilo (PVA)), alteracdes profundas na aparéncia, na
forca e na moldabilidade dos materiais (os lubrificantes), melhor aparéncia de moldes (os
corantes), e os aditivos especiais, como € o caso dos retardadores de chama (que permitem

retardar o desenvolvimento da chama) @ eneava,

33



34



Capitulo 11l. Materiais e Métodos
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1. Reagentes

Para obter a resina com o desempenho mecanico e térmico desejado pela empresa, foram
utilizadas as resinas da empresa misturadas com resinas de silicone especificas, provenientes
de diferentes fabricantes/ fornecedores em diferentes proporcoes.

Na Tabela 3.1. apresentam-se as informacdes inerentes ao tipo de reagentes utilizados, o
nome do fabricante/ fornecedor e a respetiva designacao a utilizar ao longo do relatorio.

De salientar que devido ao facto de ser necessario garantir a confidencialidade dos materiais,
nao irao ser descritas quaisquer caracteristicas, propriedades, cuidados e seguranca, bem
como o respetivo fornecedor, de nenhum dos reagentes utilizados, bem como das

guantidades utilizadas.

Tabela 3.1. Fornecedores, reagentes/componentes e codificacdo dos reagentes utilizados

Fornecedor Reagente/ componente Codificacao
Resina Fenolica PR - KGS 1
Resina Fenolica com catalisador incorporado PR - KGS 2
KGS Resina Epoxida EP - KGS
Catalisador CAT - KGS
Aditivos/ Fillers AD - KGS 1a AD - KGS 10
Empresa A Resina de Silicone SRA-1aSRA-3
Empresa B Resina de Silicone SkRB-1aSRE-4
Empresa C Resina de Silicone SkC-IaSRC-3
Empresa D Resina de Silicone SRD-1aSRD-8

2. Processo de Preparacao e Teste das Amostras

A preparacao das amostras e a avaliacdo das suas propriedades englobaram trés etapas

sequenciais distintas (ver figura 3.1.).
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Figura 3.1. Identificacdo das etapas e sub-etapas do processo de preparacéo e teste das amostras de abrasivos

preparadas (A-Locs)

Na primeira etapa (1* etapa) as resinas de silicone (SA) foram utilizadas em adicdo com as
resinas £P - KGS e PR - KGS 1 em diferentes percentagens e foram sujeitas a um
determinado tratamento térmico, de forma a promover a sua cura. Apos a sua cura, as resinas
sao alvo de analise visual e caso apresentem a morfologia desejada, passam a segunda etapa.
Esta morfologia passa pela resina apresentar boa resisténcia mecéanica perante a quebra
manual, auséncia total ou parcial de bolhas na sua superficie e interior, auséncia de
gaseificacao, auséncia de nao cura correta e de material fragil.

Na segunda etapa (2° etapa), as resinas que obtiveram os melhores resultados na primeira
etapa, sao alteradas através da incluséo de outros materiais, (aditivos, cargas ou fillers), no
intuito de melhorar as suas performances mecanicas. Esses materiais podem ser o diamante,
0 oxido de titanio (TiO.), o déxido de aluminio ou alumina (Al:0s), a safira, o 6xido de estanho
(Sn02), as bolhas fendlicas, e como base de suporte para a sustentacdo do material abrasivo

na resina, sem deposicao deste, a silica.
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A introducdo destes aditivos faz com que a estrutura da amostra figue mais comprimida, ou
seja, “fecha-se” a estrutura da amostra, bem como o melhor e maior contacto dos graos de
diamante com o material a desbastar, uma vez que os aditivos se desgastam mais facilmente
e promovem uma maior exposicao das particulas abrasivas e por isso um maior desgaste das
pecas, melhorando as performances de desbaste por parte do diamante.

Na descricao das etapas nao iremos descrever as quantidades volumicas ou massicas, apenas
iremos identificar as particulas abrasivas utilizadas na elaboracdo dos A-Locs - o diamante - e
todos os outros aditivos iremos designar por AD KGS 1 a AD KGS 10, em virtude de tal como
ja foi manifestado respeitarmos a confidencialidade no processo.

As amostras foram posteriormente colocadas sob um substrato especifico de algodéo e
poliéster, que serve de base a preparacdo dos A-Locs e permite a posterior realizacao dos
ensaios de comportamento e procede-se ao seu tratamento térmico. Nesta etapa foi avaliada
visualmente a sua adesao.

De seguida, foram cortadas com auxilio de um cortante sob uma prensa, em formato circular
com um diametro 50 mm. Posteriormente foi colado um suporte em formato de rosca nas
costas com supercola e obtém-se 0 A-Loc pretendido para ser estudado na sala de testes.

Na ultima etapa (37 etapa), o teste dos A-Locs, é avaliada a resisténcia mecanica das pecas, a
quantidade de massa de DEKTON (material bastante resistente fabricado a base de uma
tecnologia sintetizadas de particulas que lhe permite resistir a abrasao, riscos, manchas, calor,
frio e raios UV ) desbastado e a temperatura do A-Loc, num intervalo de 10 minutos,

procedendo ao registo da temperatura do A-Loc e a massa da mesa de testes a cada minuto.

3. Técnicas de caracterizacao

Os diversos materiais/compositos obtidos e 0 material “al0” foram analisados mediante as
técnicas de Espectroscopia de Infravermelho (FTIR), Analise Termogravimétrica (TGA) e por
Espectroscopia Quantitativa de Energia Dispersiva de Raios-X (EDS). A sua morfologia foi
avaliada por Microscopia de Varrimento Electronica (SEM). Todas estas analise foram
realizadas na Universidade do Minho.

A resisténcia mecanica dos materiais foi estudada na empresa KGS, com recurso a uma mesa

de testes de DEKTON com um pequeno testador de A-Locs (ou Air-Driven Angle Grinder).
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3.1. Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)

Esta técnica foi utilizada no intuito de caracterizar os grupos funcionais que estdo presentes
nas unidades monomeéricas das amostras através da frequéncia de vibracdo dos atomos.

Para obter os espectros por FTIR foram realizadas pastilhas com KBr das respectivas
amostras, tendo sido utilizado para o efeito um espectrémetro de infravermelho com a
transformada de Fourier da marca PERKIN ELMER. Foi realizado para analise uma pequena
guantidade de massa ( aproximadamente 5 mg) de cada a amostra a analisar foi triturada
num almofariz de agata e ao qual se adicionou aproximadamente 0,2 mg de KBr seco e a
mistura homogeneizada. Transferiu-se a massa para um molde de prensagem SPECAC e
colocada numa prensa manual, obtiveram-se discos translucidos com cerca de 1 mm de
espessura que foram armazenados em frascos fechados. Estas amostras foram alvo de

analise na regiao entre 500 e 4000 cm* com um varrimento médio de 16 scans.

3.2. Andlise Termogravimétrica (TGA)

A Andlise Termogravimétrica (TGA) mede a alteracdo de peso de uma amostra em funcéo da
temperatura ou do tempo a uma determinada temperatura.

Esta técnica ¢ utilizada para determinar a estabilidade térmica, bem como a temperatura de
degradacao dos materiais.

Nesta técnica a amostra é colocada num cadinho sobre uma microbalanca que se encontra
localizada dentro de pequeno forno, e estabelece-se um programa de aquecimento. Neste
programa é definido um intervalo de aquecimento, uma taxa de aquecimento e o fluxo de gas
inerente a atmosfera sob a qual este ira decorrer.

Os resultados da analise sao apresentados sob a forma da curva Termogravimétrica (TG),
onde se verifica a mudanca de peso em funcdo da temperatura e da curva derivada da analise
Termogravimétrica, qgue apresenta a curva relativa a primeira derivada da curva TGA em
funcédo da temperatura.

Na nossa analise realizou-se o estudo termogravimeétrico num 74 INSTRUMENTS, modelo 7GA

Q 500.
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As amostras foram colocadas num cadinho de platina e estudadas num intervalo entrenuma
regido entre os 50°C e os 900°C, a uma taxa de aquecimento temporal de 20°C/min, numa

atmosfera inerte de azoto, com fluxo de 60 mL/min.

3.3. Microscopia de Varrimento Electronica com Espectroscopia de Energia Dispersiva de

Raios-X (SEM/EDS)

A morfologia das superficies das amostras foram examinadas com recurso a um Microscopio
Electrénico de Varrimento de Ultra Alta Resolucdo com Emissao de Campo (SEM), marca FE/
NOVA 200, com sistema integrado de microanalise por raios-X (EDS - Energy Dispersive
Spectrometer), marca EDAX- Pegasus X4M.

As amostras de resina estudadas foram partidas com o auxilio de nitrogénio liquido, de forma
a se obter uma seccao transversal para realizar a analise quimica e morfolégica. As amostras
foram cobertas por um filme fino de 10 nm de uma mistura de ouro-paladio (80-20%), no
intuito de otimizar o relevo das amostras e se obterem melhores contrastes destas nos

fotomicrogramas.

3.4. Testes do Comportamento Mecénico dos Abrasivos

As amostras de produtos fabricados (A-Locs) foram colocados num suporte apropriado
(pequeno testador de A-Locs) na sala de testes, sobre uma mesa de testes em DEKTON,
registando-se as informacdes relativas a temperatura do A-Loc apos cada minuto de desbaste
e a massa de DEKTON da mesa de testes, onde esta foi desbastada apés cada minuto num
intervalo total de 10 minutos. A quantidade de massa desbastada foi obtida através da
diferenca entre a massa da mesa inicial e apés um minuto, entre o primeiro minuto e o
segundo minuto, etc até aos 10 minutos. E realizada posteriormente uma média ponderada
do desbaste obtido apds 5 minutos e apés 10 minutos.

No final de cada ensaio avalia-se nao s6 se o A-Loc realizou um bom desbaste, mas também
se este durante o processo de desbaste manteve a sua integridade, a sua estabilidade térmica
e mecanica e se ndo deixou marcas ou queimou (sfaining’s), caracteristica totalmente

rejeitada devido a finalidade do A-Loc.
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De salientar que a mesa de testes utilizada foi em DEKTON, pois este material apresenta
elevada resisténcia, maior ou igual ao material “a/0” a que se destinam os A-Locs fabricados,

de forma a termos um avaliacdo mais fidedigna das potencialidades destes (figura 3.2.).

FEEi e
Z5 AR

Figura 3.2. Imagem de testador de A~ ocs (1) com um A-Loc colocado (2), mesa de testes em DEKTON (3),

cronometro (4), termometro electronico (5) e mesa com sistema de aspiracdo de pd
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Capitulo IV. Analise e Discussao dos Resultados
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1. Resultados obtidos

1.1. Procedimento de avaliacdo do desempenho dos abrasivos

Tomou-se um bloco de DEKTON (mesa de testes), e registou-se a sua massa inicial com o
auxilio de uma balanca digital.

Colocou-se 0 bloco sobre um suporte em cima da mesa de aspiracdo de forma a garantir que
0 bloco durante o processo de desbaste ndo se deslocava e aplicou-se o A-Loc, utilizando para
o efeito um pequeno testador de A-Locs, com controlos predefinidos, durante um minuto.

Apos o0 minuto de desbaste, registou-se a temperatura do A-Loc com o auxilio do termémetro
digital e limpou-se e registou-se a massa do bloco na mesma balanca utilizada para a medicao
da massa inicial.

Repetiu-se este procedimento por mais 9 vezes, de forma a perfazer os 10 minutos.

A variacdo de massa do bloco desbastada apos cada minuto (4m), que traduz a quantidade
de massa de DEKTON que é removida pelo A-Loc durante esse minuto, foi obtida através da
diferenca sequencial entre as massas do bloco registados minuto apés minuto (ver tabela
4.1).

O melhor desempenho do abrasivo foi avaliado através da melhor combinacdo da maior

variacao média de massa do bloco desbastada apos 5 (A7 — 5 min) € 10 minutos (A —
10 min), da melhor resisténcia mecanica apresentada pelo A-Loc apds os 10 minutos de

teste, observada através da integridade e durabilidade da amostra e da auséncia de quaisquer

marcas deixadas pelo A-Loc no bloco durante todo o teste.

1.2. Caracterizacdo do material “aio’

A analise da resina extraida da amostra “ai0” (resina “alv0"), através das técnicas de Analise
Termogravimétrica (TGA), Espectroscopia de Infravermelho (FTIR) e Espectroscopia Qualitativa
de Energia Dispersiva de Raios X (EDS) (figuras 4.1., 4.2. a 4.4. e 4.5., respectivamente),
permitiram verificar que a resina apresentava dois compostos, que de acordo com as técnicas
utilizadas sdo inerentes a compostos com bandas especificas relativas a presenca de grupos

de um organosilicato e de uma resina epoxida.
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De acordo com a Andlise Termogravimétrica da resina “alo” (figura 4.1.) verifica-se que a
amostra comeca a apresentar o seu inicio de desgaste de massa a uma temperatura ( 7owse) de
aproximadamente 321°C e que apresenta dois compostos e residuo. Os dois compostos sdo
verificaveis através dos dois picos da derivada da percentagem de perda de massa, onde se
verifica a maior velocidade de desgaste de massa, as temperaturas de aproximadamente
358°C e 406°C, respetivamente.

Size: 162500 mg TGA

100 ! Ml

4056.95°C
90 - = 0B85

- 0.55
804

- 045

T0 4
~0.35

Weight (26)

I5T.627
- 0.25
0.15

50 -

Deriv. Weight (% C)

— Resigue: | 007

ey
E— L

{7.245mg}

4'] 14 T H T . T . T v T . T ’ T . T . T ’ 1 '005
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
Temperature (*C)

Figura 4.1. Analise Termogravimétrica da resina extraida da amostra “ano’

De acordo com os espectros de FTIR comparativos realizados da resina “aio’ com a: PR -
KGS 1,a EP - KGSe a PR - KGS 2 figuras 4.2., 4.3. e 4.4., respectivamente, verifica-se que
existe uma correspondéncia entre as bandas de vibracao caracteristicas da £P - AGS e da
resina “alvo”, na figura 4.3., tal como se pode confirmar pela projecao das linhas tracejadas a
vermelho entre o espectro da resina “al0”’ e o espectro da resina epoxida para a bandas
caracteristicas.

Esta correspondéncia esta de acordo com os estudos realizados por Gonzédlez et al e Cholake
et al para a resina epoxida (DGEBA), que segundo estes autores apresenta bandas
caracteristicas de vibracdo a 3500 cm* (O-H dos grupos hidroxilo), 3057 cm* (C-O no grupo

oxirano terminal), 1608 cm* (C=C dos anéis aromaticos), 1509 cm® (C-C dos anéis
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aromaticos), 1036 cm* (C-O-C dos éteres), 915 cm* (C-O do grupo oxirano) e 831 cm* (C-O-C
do grupo oxirano), e uma banda de torcao rocking CH.a 772 cm?* ra.os,

Esta concordancia, no entanto, ndo se verifica para as bandas de maior relevo/ dominancia
gue se situam entre os 800 e os 900 cm* e acima de 1100 cm-. Estas bandas de acordo com
um estudo realizado por Launer estdo subjacentes a presenca de um composto a base de
silicio (silicato) v,

Launer identificou como bandas de relevo para este tipo de compostos de silicio, uma banda
de vibracdo de torcdo da ligacdo Si-C em Si-(CH:). por volta dos 1250 cm?, no entanto e
mediante o valor de 7, podem surgir trés outras bandas a 765 cm* (= 1), entre os 800-850
cm? (7 = 2) ou entre os 765-840 cm* (7 = 3); uma banda de vibracdo da ligacdo Si-O em
Si-0-Si e Si-O-C por volta dos 1050 cm?; e uma banda de vibracdo da ligacdo Si-H, em que a

sua torcao surge por volta dos 800-950 cm.
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Figura 4.2. Analise comparativa dos espectros de FTIR da resina “aio” e da PR - KGS 1
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Figura 4.4. Analise comparativa dos espectros de FTIR da resina “aio’ e da PR - KGS 2

A informacao obtida por FTIR foi corroborada pelo Espectro Qualitativo de Energia Dispersiva
de Raios X (EDS) da figura 4.5., onde se verifica a presenca de picos de silicio e oxigénio,
relativos ao composto de silicio, bem como picos de carbono associados a resina epoéxida e

possivelmente também ao silicato.
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Figura 4.5. Analise quantitativa da espectroscopia de energia dispersiva de raios X da resina “alo”

1.2. Resultados obtidos no teste mecanico de A-Locs da amostra “alo”

A analise do A-Loc “ald’, permitiu constatar que este apresenta uma boa resisténcia
mecanica, nao deixa qualquer tipo de marcas durante o teste na mesa de testes e que
apresenta uma quantidade de massa média de DEKTON desbastada (4/74) de 1,12 gramas,
apés cinco minutos de ensaio (5 min), e 0,86 gramas apds o término do teste de A-Locs, 10
minutos de ensaio (10 min). Verifica-se ainda que a amostra apresenta uma temperatura
minima (7-~) de cerca de 84 °C e maxima (7..=) de 105 °C (ver figuras 4.6. e 4.7. e tabela

4.1).
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Figura 4.6. Imagem do A-Loc da amostra “a/vo” depois do teste de desbaste

Tabela 4.1. Registo da temperatura (7) do A~ oc, da massa da mesa de testes apos cada minuto (/77) de
desbaste, do célculo da variacdo de massa da mesa de testes desbastada de minuto em minuto (4/77) e da massa

média desbastada (4/7.) ao fim de cada intervalo de tempo

m (g t (min) 77°C) m (g Am (g
4970,8 1 94 4969,2 1,6
2 84 4968,0 1,2
3 92 4967,0 1
4 102 4966,2 0,8
5 103 4965,2 1
6 91 4964,6 0,6
7 105 4963,8 0,8
8 93 4963,2 0,6
9 99 4962,8 0,4
10 85 4962,2 0,6
Toins /°C} A M- 5 Min (g)
84 1,12
Toaew (°C) A~ 10 min (g)
105 0,86
12 - 112
1 4
E 0,8
% 0.6 B 5 min
E =10 min
0,4 A
0,2 A
0 -

Figura 4.7. Variacdo média de massa de DEKTON desbastada pela amostra “a/v0’ ao fim de 5 e 10 minutos
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2. Preparacao e Testes das Amostras de A-Locs preparados

2.1. Abrasivos produzidos utilizando os reagentes do fornecedor da Empresa A e resultados da

analise dos testes das amostras

A analise fisica das amostras preparadas (AK — 1 a AK — 24), apos mistura das resinas
provenientes da Empresa A em determinadas percentagens com as resinas da empresa e
posterior cura, permitiu verificar que apenas as S# A — I misturadas com a PR - AGS 1 (AK -
1, AK - 2e AK - 3), apresentavam as caracteristicas desejadas, sendo por isso as Unicas a
serem alvo de estudo na 2° etapa.

Todas as amostras obtidas entre as trés resinas de silicone da Empresa A misturadas com a
EP - KGS, quer na presenca ou auséncia do CAT - AKGS (AK - 10 a AK - 24), apds
tratamento térmico, ndo apresentaram a resisténcia mecanica devida, no caso as amostras
apresentavam auséncia de cura, isto é, auséncia de reacao de reticulacdo devida, motivo pelo
qual foram excluidas de estudo. A auséncia devida de cura deveu-se ao facto de nao haver a
reticulacdo entre a £P — AGS e as demais resinas de silicone.

As amostras AK - 4 a AK - 9 apresentavam-se gaseificadas/ estragadas e por esse motivo
foram também descartadas de estudo.

Na 2? etapa e quando colocadas sobre o substrato, verificou-se que as amostra AKX - 2e AK -
3 apresentavam elevado indice de quebra, nomeadamente a AKX — 3 e por esse motivo
apenas se realizou o estudo das amostra dos A-Locs das amostras AK — 1e AK - 2 (3? etapa).
As amostras adicionaram-se os aditivos, diamante e AD - KGS 1, para otimizarem as
performances da resisténcia mecanica e térmica.

O teste dos A-Locs das duas amostras, permitiu observacdo a degradacao total de ambas as
amostras, revelando desta forma que as amostras nao apresentavam a resisténcia mecanica

desejada (ver tabelas 4.2. e 4.3. e figura 4.8.).
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Tabela 4.2. Preparacdo das amostras e dos A-Locs com base em resinas de silicone da Empresa A

1* Etapa 2° Etapa 3® Etapa
X (m/m) @ % (m/m) TT. TT.
Amostras PR-KGS 1 EP-KGS CAT-KGS SR Obs. Aditivos Obs. Obs.
CAT-KGS SR (°C/ h) (°C/ h)
K-Locs
AK -1 X _ 5 totalmente
destruidos apds
o teste. Ndo
Amostras com Boa adesé&o.
100 °C/ 2h Diamante 100°C/ 2h apresentam a
boas
SRA-1 + + + resisténcia
150 °C/ 2h caracteristicas AD-KGS 1 150 °C/ 2h
o _ o mecanica
AK -2 x _ _— _— 10 morfologicas.
desejada.
Amostra
AK -3 X 15 fragil.
Rejeitada.
AK -4 X 5 100 °C/ 2h Amostras I N
AK -5 X SRA-2 10 + gaseificadas/
AK -6 X o . o 15 150 °C/ 2h estragadas. _ -
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Tabela 4.3. Preparacdo das amostras e dos A-Locs com base em resinas de silicone da Empresa A (continuacéo)

1* Etapa 2° Etapa 3® Etapa
X (m/m) @ % (m/m) TT. TT.
Amostras PR-KGS 1 EP-KGS CAT-KGS SR Obs. Aditivos Obs. Obs.
CAT-KGS SR (°C/ h) (°C/ h)
AK -7 X 5 100 °C/ 2 h Amostras I
AK -8 X SRA-3 10 + gaseificadas/
AK -9 X 15 150 °C/ 2h estragadas.
AK - 10 X 5
AK-11 X SRA-1 10
AK-12 X 15
AK-13 X 5 100°C/ 2 h
Amostras nao
AK-14 X SRA-2 10 +
curadas.
AK-15 X 15 150 °C/ 2h
AK-16 X 5
AK-17 X SRA-3 10
AK-18 X 15
AK-19 X X 10
SRA-1
AK - 20 X X 15
100°C/ 2h
AK - 21 X X 10 Amostras nao
10 SRA-2 +
AK - 22 X X 15 curadas.
150 °C/ 2h
AK - 23 X X 10
SRA-3
AK -24 X X 15

@ percentagem de massa de CA7-AGS em relacdo a massa de EP - KGS
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Amostra AK - 1

Antes Depois

Amostra AK - 2

Antes

Figura 4.8. Imagens dos A-Locs preparados através das resinas provenientes da Empresa A, antes e depois do

teste de desbaste. Amostras: AK - 1e AK-2

2.2. Abrasivos produzidos utilizando os reagentes do fornecedor da Empresa B e resultados

da analise dos testes das amostras

Seguindo o procedimento experimental realizado na preparacdo das amostras anteriores da
Empresa A, foi realizado o estudo das amostras das resinas de silicone liquidas, S# 5 - 1 e
SR B - 2, em mistura com as resinas da empresa PR - KGS 1e EP - KGS.

A analise das amostras apds cura, revelou que as amostras BAK — 1, BAK - 2e BK - 3
apresentavam-se totalmente gaseificadas/ estragadas e as amostras BA - 4, BA - 5e BK -
6 nao se curaram devidamente, pelo que foram descartadas imediatamente da segunda

etapa.
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Ja as resinas solidas, SR B - 3e SF B - 4, foram colocadas puras, sob o substrato de algod&o
e poliéster que serve de base para a realizacao dos A-Locs, tendo-se-lhe adicionado mais um
novo aditivo (4D — AGS 3) de forma a melhorar as suas performances de resisténcia. Apesar
disso, o teste dos A-Locs revelou que as amostras BA — /e BKA — 8 eram muito frageis, pois
degradaram-se logo no primeiro minuto de desbaste. Por esse motivo nao tinham qualquer
motivo de interesse e foram também descartadas de eventuais melhorias (ver tabela 4.4. e

figura 4.9.).
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Tabela 4.4. Preparacdo das amostras e dos A-Locs com base em resinas de silicone da Empresa B

1* Etapa 2° Etapa 3® Etapa
% (m/m) @ % (m/m) TT. TT.
Amostras PR-KGS 1 EP-KGS CAT-KGS SR Obs. Aditivos Obs. Obs.
CAT-KGS SR (°C/ h) (°C/ h)
BK -1 X 30 Amostras I
BK -2 X SRB -1 50 gaseificadas/
BK-3 X 70 estragadas.
BK -4 o X R I 30 I I
Amostras nao
BK-5 X SRB-2 50
curadas.
BK-6 X 70
K-Locs
totalmente
100 °C/ 3 h destruidos apds
BK -7 o o SRB-3 100 . o o primeiro
150 °C/ 3h Diamante minuto de
+ 100 °C/ 3 h Amostras teste. Néo
AD-KGS 1 + muito apresentam a
+ 150 °C/ 3 h frageis. resisténcia
AD-KGS 3 mecéanica
desejada.
BK -8 SRB-4 100

@ percentagem de massa de CA7-AGS em relacdo a massa de EP - KGS
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Amostra BK - 7

Amostra BK - 8

Antes Depois

Figura 4.9. Imagens dos A-Locs preparados através das resinas provenientes da Empresa B, antes e depois do

teste de desbaste. Amostras: BA - /e BA -8

2.3. Abrasivos produzidos utilizando os reagentes do fornecedor da Empresa C e resultados

da analise dos testes das amostras

0 estudo das amostras das resinas de silicone da Empresa C foi realizado em sintonia com o
estudo para as amostra de resinas dos fornecedores anteriores.

As amostras CA - 1 a CK — 9 foram descartadas da 2° etapa, pois apresentaram-se todas
gaseificadas/ estragadas apos tratamento térmico.

Jaasamostras CA - 10 a CK - 13e CAK - 10a CK - 13 nao apresentaram a cura desejada,
motivo pelo qual também foram descartadas de estudo.

As amostras CA - 14e CK - 15 apresentaram boas caracteristicas morfolégicas associadas a

uma boa maleabilidade e resisténcia, sendo por isso alvo da segunda etapa do estudo.
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Face as boas caracteristicas das amostras CA - /4 e CK - 15, foram preparados para além
destes dois A-Locs, outras duas amostras que possuiam uma percentagem de S — 1 superior
a amostra CA — 14 (CK - 22) e superior a amostra CK - 15 (CA - 23). O teste de A-Locs
destas amostras mostrou-se mais uma vez infrutifero, uma vez que os A-Locs das amostras
ficaram completamente destruidos no decorrer do teste.

Num segundo teste, face a falta de resisténcia mecéanica apresentada pelas amostras CA -
14 CK - 15 CK-22e CK - 23, preparam-se outras trés amostras: CA - 24, CK - 25e CK
- 26. Nestas trés amostras foram acrescentados mais dois aditivos (4D — KGS 2 e AD - KGS
3) face a composicao dos anteriores no intuito de promover uma melhoria na sua resisténcia
mecanica, mas mais uma vez o resultado final foi igual, ou seja, os A-Locs ficaram totalmente
destruidos, revelando a falta de resisténcia desejada (ver tabelas 4.5. a 4.7. e figuras 4.10. a

4.12)).
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Tabela 4.5. Preparacao das amostras e dos A-Locs com base em resinas de silicone da Empresa C

1* Etapa 2° Etapa 3® Etapa
% (m/m) @ % (m/m) TT. TT.
Amostras PR-KGS 1 EP-KGS CAT-KGS SR Obs. Aditivos Obs. Obs.
CAT-KGS SR (°C/ h) (°C/ h)
CK-1 X . - - 5 Amostras - I
CK-2 X o o o SRC-1 10 gaseificadas/ o o
CK-3 X - I I 15 estragadas. - -
CK-4 X . - - 5 Amostras - I
CK-5 e . . . SRC-2 10 gaseificadas/ o o
CK-6 X - - - 15 100°C/ 3h estragadas. - -
CK-7 e . . . 30 + Amostras - —
CK-8 X o - - SRC-3 50 150 °C/ 3 h gaseificadas/ o o
CK-9 X - - - 70 estragadas. - -
CK-10 - X _ - 5 - -
CK-11 . X . . 10 Amostras néo I I
SRC-1
CK-12 . X - . 15 curadas. - .
CK-13 - X _ _ 30 I -
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Tabela 4.6. Preparacao das amostras e dos A-Locs com base em resinas de silicone da Empresa C (continuacado)

1* Etapa 2° Etapa 3® Etapa
% (m/m) @ % (m/m) TT. TT.
Amostras PR-KGS 1 EP-KGS CAT-KGS SR Obs. Aditivos Obs. Obs.
CAT-KGS SR (°C/ h) (°C/ h)
K-Locs
totalmente
CK-14 X 50 destruidos apds
Amostras com 0 primeiro
100 °C/ 3 h Diamante 100 °C/ 3h Amostras
boas minuto de teste.
SRC-1 + + + um pouco
caracteristicas Néo
150 °C/ 3 h AD-KGS 1 150 °C/ 3 h frageis.
morfoldgicas. apresentam a
CK-15 e 70 resisténcia
mecanica
desejada.
CK-16 X 30
CK-17 X SRC-2 50
100 °C/ 3h
CK-18 X 70 Amostras nao
+
CK-19 X 30 curadas.
150 °C/ 3 h
CK-20 X SRC-3 50
CK-21 X 70
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Tabela 4.7. Preparacdo das amostras e dos A-Locs com base em resinas de silicone da Empresa C (continuacéo)

1* Etapa

2° Etapa

3® Etapa

Amostras

PR-KGS 1

EP-KGS

CAT-KGS

% (m/m) @
CAT-KGS

SR

% (m/m)
SR

TT.
(°C/ h)

Obs.

Aditivos

TT.
(°C/ h)

Obs.

Obs.

CK-22

SRC-1

CK-23

60

80

Diamante
+

AD-KGS 1

100 °C/ 3 h
+

150 °C/ 3 h

Amostras
um pouco

frageis.

K-Locs
totalmente
destruidos apds
0 primeiro
minuto de teste.
Néo
apresentam a
resisténcia
mecanica

desejada.

CK-24

SRC-1

CK-25

80

90

CK-26

100

Diamante
+
AD-KGS 1
+
AD-KGS 2
+

AD-KGS 3

100 °C/ 3 h
+

150 °C/ 3 h

Boa adeséo.

K-Locs
totalmente
destruidos apos
0 primeiro
minuto de teste.
Néo
apresentam a
resisténcia
mecanica

desejada.

@ percentagem de massa de CA7-AGS em relacdo a massa de EP - KGS
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Amostra CK - 14

Depois

Amostra CK - 15

Antes Depois

Amostra CK - 22

Antes Depois

Figura 4.10. Imagens dos A-Locs preparados através das resinas provenientes da Empresa C, antes e depois do

teste de desbaste. Amostras: CA - 14, CK - 15e CK - 22
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Amostra CK - 23

Antes

Amostra CK - 24

Antes Depois

Amostra CK - 25

Antes Depois

Figura 4.11. Imagens dos A-Locs preparados através das resinas provenientes da Empresa C, antes e depois do

teste de desbaste. Amostras: CA - 23, CK - 24e CK - 25

64



Amostra CK - 26

Figura 4.12. Imagens do A-Loc preparado através das resinas provenientes da Empresa C, antes e depois do

teste de desbaste. Amostra: CA - 26

2.4. Abrasivos produzidos utilizando os reagentes do fornecedor da Empresa D e resultados

da analise dos testes das amostras

A analise morfologica visual permitiu verificar que as amostras DA - 37a DK - 59e DK - 71
a DK - 76, apos tratamento térmico, nao apresentavam a reacao de cura devida, pelo que
foram desde logo excluidas do estudo.

As amostras DK - 2, DK - 3, DK - 14, DK - 15, DK - 60 e DK - 61, apresentavam boas
caracteristicas morfologicas, enquanto que todas as outras amostras foram descartadas pois
apresentavam algumas ou muitas bolhas, eram muito quebradicas e na maior parte dos casos
completamente gaseificadas, tais anomalias devem-se ao facto de haver falta de
compatibilidade entre as resinas e ocorrer a degradacdo da estrutura das resinas,
deteriorando o esqueleto base da resina (backbone).

A SR D - 6 foi também alvo de estudo misturada com a SR C - I, devido as suas
caracteristicas, e mostraram ser amostras promissoras.

Tal como se fez anteriormente na preparacdo dos A-Locs das amostras dos outros
fornecedores, as amostras com boas caracteristicas foram modificadas exatamente como as
anteriores, com a introducdo de particulas abrasivas (diamante) e com o AD - AGS 1, para

promoverem a resisténcia mecanica desejada na resina. Devido ao facto de amostra DA - 15
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apresentar um elevado estado de quebra sobre o substrato, nao foi realizado o estudo do
respetivo A-Loc.

Foram criados assim trés A-Locs a partir das amostras DA - 2, DK — 3 e DK - 14, pois foram
as primeiras amostras a revelarem boas caracteristicas mecanicas.

Apos a realizacao dos testes dos A-Locs, em geral todas as amostras apresentaram um bom
trabalho de desbaste, no entanto a amostra DA — 2 apresentou a melhor estabilidade,
durabilidade e as melhores caracteristicas em relacdo a outras apés o trabalho, sendo por isso
considerada a melhor opcao(ver tabelas 4.8 a 4.12. e figura 4.13.).

As amostras obtidas a partir das SR D - 7e SR D — 8 por terem sido recebidas numa fase
mais avancada do trabalho, apenas foram alvo de estudo com PR — AGS 1e £P - KGS numa

fase em que ja se tinha comecado a realizar melhorias na amostra DA - 2.
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Tabela 4.8. Preparacdo das amostras e dos A-Locs com base em resinas de silicone da Empresa D

1* Etapa 2° Etapa 3® Etapa
% (m/m) @ % (m/m) TT. TT.
Amostras PR-KGS 1 EP-KGS CAT-KGS SR Obs. Aditivos Obs. Obs.
CAT-KGS SR (°C/ h) (°C/ h)
Amostra
DK -1 X I - . 5 gaseificada/ o
estragada.
Boa resisténcia
Dk-2 X e e e 10 mecanica, mas
performances de
Amostras com boas Diamante 100 °C/ 3 h desbaste
100 °C/ 3 h caracteristicas + + Boa adesao. inferiores as
SRD- 1 . morfoldgicas. AD-KGS 1 150 °C/ 3 h desejadas.
150 °C/ 3 h Melhores
DK -3 % L L L 15 performances da
amostra DK - 2.
DK -4 X - - - 30 -
Amostras
DK-5 X - - - 50 gaseificadas/ -
estragadas.
DK -6 X . - . 70 -
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Tabela 4.9. Preparacdo das amostras e dos A-Locs com base em resinas de silicone da Empresa D (continuacdo)

1 Etapa 2° Etapa 3* Etapa
% (m/m) @ % (m/m) TT. TT.
Amostras PR-KGS 1 EP-KGS CAT-KGS SR Obs. Aditivos Obs. Obs.
CAT-KGS SR (°C/ h) (°C/ h)
DK -7 X 5
DK-8 X 10
100 °C/ 3 h Amostras
DK-9 X 15
SRD -2 + gaseificadas/
DK - 10 X 30
150 °C/ 3h estragadas.
DK -11 X 50
DK - 12 X 70
Amostra
DK -13 X 5 gaseificada/
estragada.
Boa resisténcia
mecanica, mas
performances de
DK - 14 X 10
100 °C/ 3h Amostras com boas Diamante 100 °C/ 3 h desbaste
SRD-3 + caracteristicas + + inferiores as
150 °C/ 3 h morfoldgicas. AD-KGS 1 150 °C/ 3 h desejadas.
Amostra
DK -15 X 15 fragil.
Rejeitada.
DK - 16 X 30 Amostras
DK-17 X 50 gaseificadas/
DK - 18 X 70 estragadas.
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Tabela 4.10. Preparacédo das amostras e dos A-Locs com base em resinas de silicone da Empresa D (continuacao)

1* Etapa 2° Etapa 3® Etapa
% (m/m) @ % (m/m) TT. TT.
Amostras PR-KGS 1 EP-KGS CAT-KGS SR Obs. Aditivos Obs. Obs.
CAT-KGS SR (°C/ h) (°C/ h)
DK - 19 X 5
DK - 20 X 10
100 °C/ 3 h Amostras
DK -21 X 15
SRD -4 + gaseificadas/
DK -22 e 30
150 °C/ 3 h estragadas.
DK - 23 X 50
DK -24 e 70
DK -25 X 5
DK -26 X 10
100 °C/ 3 h Amostras
DK-27 X 15
SRD -5 + gaseificadas/
DK -28 X 30
150 °C/ 3 h estragadas.
DK - 29 X 50
DK - 30 X 70
DK - 31 X 5
DK - 32 X 10
100 °C/ 3 h Amostras
DK - 33 X 15
SRD-6 + gaseificadas/
DK - 34 X 30
150 °C/ 3 h estragadas.
DK - 35 X 50
DK - 36 X 70
DK -37 X 10
SRD- 1 100 °C/ 3h
DK - 38 X 15 Amostras nao
+
DK - 39 X 10 curadas.
SRD-2 150 °C/ 3h
DK - 40 X 15




Tabela 4.11. Preparacédo das amostras e dos A-Locs com base em resinas de silicone da Empresa D (continuacao)

1* Etapa 2° Etapa 3® Etapa
% (m/m) @ % (m/m) TT. TT.
Amostras PR-KGS 1 EP-KGS CAT-KGS SR Obs. Aditivos Obs. Obs.
CAT-KGS SR (°C/ h) (°C/ h)
DK -41 . X . . 10 o
SRD-3
DK - 42 X 15
100 °C/ 3h
DK - 43 X 10 Amostras ndo -
SRD -4 +
DK -44 - X I - 15 curadas. o
150 °C/ 3 h
DK - 45 X 10
SRD-5
DK - 46 X 15
DK -47 X 30
DK - 48 X 50 100 °C/ 3h
DK - 49 X SRD-6 70 + Amostras nao
DK - 50 X 80 150 °C/ 3 h curadas.
DK - 51 X 90
DK - 52 X X 10
SRD-1
DK - 53 X X 15
DK - 54 X X 10
SRD-3 100 °C/ 3h
DK - 55 X X 15 Amostras nao
10 +
DK - 56 X X 10 curadas.
SRD-4 150 °C/ 3 h
DK -57 X X 15
DK - 58 X X 10
SRD -5
DK - 59 X X 15
100 °C/ 3h
DK -60 x E— E— 1 Boas caracteristicas E—
SRD-7 v morfoldgicas
DK - 61 X _ - 2,5 150 °C/ 3 h ' E—
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Tabela 4.12. Preparacédo das amostras e dos A-Locs com base em resinas de silicone da Empresa D (continuacao)

1* Etapa 2° Etapa 3® Etapa
% (m/m) @ % (m/m) TT. TT.
Amostras PR-KGS 1 EP-KGS CAT-KGS SR Obs. Aditivos Obs. Obs.
CAT-KGS SR (°C/ h) (°C/ h)
Razoaveis
DK - 62 X 5
caracteristicas
morfoldgicas das
DK - 63 X 7,5 100 °C/ 3h
amostras DK - 62a
SRD-7 +
DK - 64 e més
DK - 64 X 10 150 °C/ 3 h
caracteristicas
morfoldgicas da
DK - 65 X 15
amostra DK - 65.
DK - 66 X 1
DK -67 X 2,5 100 °C/ 3 h Amostras
DK - 68 X SRD -8 5 + gaseificadas/
DK - 69 X 10 150 °C/ 3h estragadas.
DK - 70 X 15
DK -71 X 5
DK - 72 X SRD-7 10
100 °C/ 3h
DK -73 X 15 Amostras nao
+
DK - 74 X 5 curadas.
150 °C/ 3 h
DK-75 X SRD-8 10
DK -76 X 15

@ percentagem de massa de CA7-AGS em relacdo a massa de EP - KGS
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Amostra DK - 2

Amostra DK - 3

Amostra DK - 14

Figura 4.13. Imagens dos A-Locs preparados através das resinas provenientes da Empresa D, antes e depois do

teste de desbaste. Amostras: DA -2, DK - 3e DK - 14
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O ponto de partida para o desenvolvimento adequado dos A-Locs assentou numa boa
resisténcia mecanica e em boas performances de desbaste.

Assim e considerando que a amostra DA — 2 apresentava as melhores performances em
termos de resisténcia mecanica até entdo obtidas, no entanto ainda nao suficientes, foram
realizadas/ promovidas melhorias a mesma.

Prepararam-se para o efeito seis novas amostras (/ /, //, [V, Ve [V} a partir da amostra DA -
2 com um padrdo mais “agressivo” que o anterior em termos abrasivos.

A constituicdo da amostra / manteve-se igual a realizada anteriormente, na amostra //
aumentou-se a quantidade de diamante em relacdo a amostra /e nas amostra /f, IV, Ve VI
mantiveram a mesma quantidade de diamante que a amostra / mas foram incorporados
novos aditivos.

Com o aumento da quantidade de diamante presente na amostra // em relacdo a amostra |
pretendia-se que o diamante estive sempre a frente na peca de forma a proceder a um melhor
desbaste.

Com a incorporacdo dos aditivos pretendia-se melhorar a resisténcia mecanica das amostras,
promovendo o “fechar” da estrutura das pecas e o desgaste mais rapido dos aditivos
colocados na mistura, para assim expor uma maior quantidade de graos de diamante de
forma a potencializar o desbaste dos materiais com melhores performances, realizaram-se
novas alteracdes quer no padrdo da amostras quer nas quantidades de particulas abrasivas e
de aditivos.

Todas as amostras apresentam boa resisténcia mecanicas, mas pretendia-se que houvesse o
melhor compromisso possivel entre a melhor resisténcia mecanica e as melhores
performances de massa de DEKTON desbastada durante o teste dos A-Locs.

Assim as amostras / //, /Ve V/foram as que apresentaram melhor desempenho ao desbaste,
as amostra / // e 1/ a melhor resisténcia mecanica, no entanto a amostra /I deixou marcas
durante o processo de desbaste e a I/ ndo permitiu que as particulas abrasivas (diamante)
realizassem o processo de desbaste correto, pois o aditivo que lhe foi incorporado (AD — AGS
6) apresentava alguma rigidez, dificultando assim o seu desgaste e a “abertura” da estrutura
da amostra (open bond) para expor uma maior quantidade de particulas de diamante para

desbastar, sendo por isso excluidas (ver tabela 4.13., figuras 4.14 a 4.16.).
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Tabela 4.13. Preparacao e teste de novos A-Locs elaborados com base na amostra DA — 2 com diferentes

constituintes

2° Etapa 3 Etapa

Amostras Aditivos TT. Obs. Obs.

Diamante
/ +
AD - KGS 1

Diamante
(maior quantidade)
/

+

AD - KGS 1

Diamante
+
AD - KGS 1
n +
AD - KGS 2
+ Em geral apresentam todas boas
Amostras com boa

AD - KGS 3 100 °C/ 3h caracteristicas mecanicas apos o
ades&o e boas

Diamante + teste , destacando-se como melhores
caracteristicas
+ 150 °C/ 3h as amostras |, Il e IV em termos de
morfoldgicas.
4 AD - KGS 1 performances de desbaste.

+

AD - KGS 4

Diamante
+

Vv AD - KGS 1

+

AD - KGS 5

Diamante
+

7 AD - KGS 1

+

AD - KGS 6
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Amostra /

Amostra //

Amostra //

Figura 4.14. Imagens dos A-Locs preparados através das resinas provenientes da Empresa D, antes e depois do

teste de desbaste. Amostras: / /e /l/
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Amostra /V

Amostra V

Antes Depois

Amostra ¥/

Figura 4.15. Imagens dos A-Locs preparados através das resinas provenientes da Empresa D, antes e depois do

teste de desbaste. Amostras: /V, Ve VI
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1,20 -
100 0,96
0,88 0,88
0,84 0,84
0,76
080 0,70
H 5 min
B 060 - 0.56 056
%’ 0,46 M 10 min
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£ o
020 0.16
0,08
0,00 : h ; .
Amostra | Amostra Il Amostra Il Amostra IV Amostra V Amostra VI

Figura 4.16. Variacdo média de massa de DEKTON desbastada pelas amostras /a 1/, ao fim de 5 e 10 minutos

Os resultados obtidos permitiram concluir que embora se tivesse ja conseguido obter uma
resina com a resisténcia mecanica desejada ela ainda nao apresentava as propriedades de
desbaste requeridas.

Assim a amostra pretendida deveria ter caracteristicas entre a amostra /e a amostra //, em
termos de quantidade de particulas de diamante a usar. Para além disso, o sucesso
pretendido do processo pufl-out das particulas abrasivas nao foi também conseguido
devidamente, pois a matriz e as particulas abrasivas nao atingiram o ponto critico de desgaste
pretendido, onde as particulas se desprendiam da matriz e promovessem o aparecimento de
uma nova camada de particulas para prosseguir o processo de desbaste ou de polimento.

Para otimizar abertura da estrutura das amostras e promover uma maior quantidade de
particulas abrasivas para poderem realizar com maior sucesso o desbaste pretendido, foram
estudadas outras possibilidades, com a incorporacao de novos aditivos (AD — AKGS 7, AD -
KGS 8, AD — KGS 9¢e AD - KGS 10) e uma nova alteracdo do padrao para um padrao ainda
mais agressivo.

Foram testadas varias amostras com a constituicdo da amostra / alterando a quantidade de
massa de particulas de diamante até se obter as melhores performances de desbaste e
posteriormente foram incorporados os novos aditivos de forma a se obter uma amostra que
tivesse a resisténcia mecéanica desejada e que promovesse as performances de desbaste
pretendidas.

A amostra com as melhores performances em termos de resisténcia mecanica e desbaste,

amostra DK — 2 M (M - melhorada), foi conseguida com um novo padrdo e com as
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quantidades de particulas de diamante, de AD — KGS 1 e de AD — AGS 8 presentes na tabela
4.14. (ver figuras 4.17. e 4.18.).

Tabela 4.14. Preparacéo e teste do A-~Loc da amostra DA -2 M

2° Etapa 3 Etapa
Amostra Aditivos TT. Obs. Obs.
X gramas de Diamante
+ Amostra com boa A amostra apresenta boas
100 °C/ 3h
Y gramas de AD - KGS 1 adesao e boas caracteristicas mecénicas e boas
DK-2M +
+ caracteristicas performances de desbaste apos o
150 °C/ 3h
Z gramas de AD - KGS 8 morfologicas. teste.

Amostra DK-2M

Figura 4.17. Imagens do A-Loc preparado através das resinas provenientes da Empresa D, antes e depois do teste

de desbaste. Amostra: DK -2 M
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1,20 1
1,00 - m 5 min

0,80 - = 10 min

Amy, (8)

0,60 7
0,40 7

0,20

0,00 -

Amostra DK - 2 M

Figura 4.18. Variacdo média de massa de DEKTON desbastada pela amostra DA — 2 M, ao fim de 5 e 10 minutos
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Os resultados obtidos pela amostra DA - 2 M, demonstraram ser muito bons, comparando
com os da amostra do A-Loc “alvo’, pois apresenta melhores performances em termos de
desbaste de DEKTON e uma boa resisténcia mecanica, tal como era pretendido.

Face a estes resultados foram realizados A-Locs com a mesma constituicdo em termos de
particulas de diamante e aditivos, para assim avaliar se também as amostras DA — 60 M, DK
-61Me DCM(SRD -6+ SRC - 1M) (M- melhoradas), seriam possiveis solucdes.

Apds o teste de A-Locs das potenciais amostras promissoras verificou-se queas amostras
apresentavam boa resisténcia mecanica e que as amostras DA - 60 M e DK — 61 M
apresentavam as melhores performances de desbaste que a amostra “a/0’ e amostra de
DC M apresentava valores de desbaste muito proximos da amostra “alo”.

As amostras que apresentaram o melhor desempenho do abrasivo foram a DA - 2M e DK -
60 M, pois apresentavam as melhores combinacfes da maior variacdo média de massa do
bloco deshastada apos 5 e 10 minutos e da melhor resisténcia mecéanica apresentada pelo
A-Loc apos os 10 minutos de teste, observada através da integridade e durabilidade da
amostra e da auséncia de quaisquer marcas deixadas pelo A-Loc no bloco durante todo o
teste.

Para confirmar a fidedignidade dos resultados foram realizados mais dois A-Locs de cada uma
das amostra, perfazendo assim um total de trés amostras. Verificou-se que apds o teste dos
mesmos 0s resultados eram fidedignos pois as quantidades de desbaste eram muito
proximas/ similares.

Verificou-se, de acordo com a figura 4.19., que as amostra DA -2 M, DK - 60 Me DK - 61
Mem média apds 0s b minutos de desbaste apresentam um aumento da massa de DEKTON
desbastada superior em 26%, 35% e 24%, respetivamente, e apos os 10 minutos superior em
26%, 47% e 39%, respectivamente, em relacdo a quantidade de massa de DEKTON
desbastada pela amostra “ato”.

Foi também realizada uma amostra “Branco’, com apenas a resina da empresa (PR - AGS)
com AD - KGS 1 (que serve de base de sustentacdo das particulas abrasivas) nas mesmas
guantidades que as anteriores, com o intuito de avaliar a influéncia da Silicone Resin e do
AD - KGS 8 nas performances de desbaste das amostras. Verificou-se, como se pode constar
na figura 4.19., que a introducdo de novos compostos (aditivos) fez aumentar

substancialmente as performances de desbaste.
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Em relacdo a amostra “Branco’ em média, verificou-se, de acordo com o grafico 4.19., que
as amostra DK - 2 M, DK — 60 M, DK — 61 Me DC M apds os 5 minutos de desbaste
apresentaram aumentos da massa de DEKTON desbastada superior em 54%, 64%, 51% e
13%, respetivamente, e apos os 10 minutos superior em 87%, 118%, 106% e 41%,
respectivamente, em relacdo a quantidade de massa de DEKTON desbastada pela amostra

“alvo'.
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Figura 4.19. Variagdo média de massa de DEKTON desbastada pelos A-Locs das diferentes amostras estudadas, ao fim de 5 e 10 minutos
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Perante todos os resultados obtidos conclui-se que a amostra DA — 60 M apresentava o
melhor desempenho, isto &, melhores performances de desbaste e resisténcia mecanica de

todas as amostras estudadas (ver figuras 4.19. e 4.20.).

Amostra DK - 60 M

i
G SR
2L o%ﬁ Seeete

LA A X ST Sy
'\00 9} _ ',v

Antes Depois

Figura 4.20. Imagens do A-Loc preparado através das resinas provenientes da Empresa D, antes e depois do teste

de desbaste. Amostra: DK - 60 M

2.5. Abrasivos produzidos utilizando reagentes de diferentes fornecedores, para promover

melhores performances de desbaste

2.5.1. Reforco do substrato de suporte das amostras

A avaliacdo no processo de desbaste na sala de testes permitiu verificar que todas as
amostras de A-Locs realizados, em geral, apresentavam elevada flexibilidade. Esta flexibilidade
podia no entanto diminuir as performances de desbaste dos A-Locs, pois o atrito entre as
particulas superficiais das amostrasque se encontravam em contacto com as particulas da
mesa de testes nao seria 0 mais adequado.

Para minimizar esta “lacuna” decidiu colar-se, antes de colar o botdo, uma placa de resina, de
forma a aumentar a rigidez do A-Loc das amostras DK - 2 M, DK — 60 Me DC M, e assim
assegurar que o atrito entre as particulas fosse maior, o que significaria a priori, uma maior

guantidade de massa de DEKTON desbastada.
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Verificou-se, conforme se pode constatar na figura 4.21., que ao introduzir maior rigidez ao A-

Loc, nas amostras DK -2 M - CR e DK - 60 M - CR apos os 5 minutos de desbaste ocorria

um aumento de massa de DEKTON desbastada de 16% e 17%, respetivamente, e apds os 10

minutos um aumento de 12% e 31%, respectivamente, quando comparados os resultados

obtidos pelos A-Locs sem (SA) e com reforco (CA) do substrato. No caso da amostra DC M

ndo se verificava qualquer aumento ou diminuicdo quando comparadas as amostras sem e

com reforco.

Apesar dos aumentos de massa desbastada obtidos com a utilizacdo da placa de resina,

considera-se esta solucao inviavel por os custos da placa de resina encarecerem em demasia

a peca final do ponto de vista economico, motivo pelo qual esta opcéo foi descartada.
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1,00 -
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AMpeqa (8)

0,20 -
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Amostra DI - 60M - CR

0,96 1.00

0,70

E5min

E10min

Amosira DC M-SR
Amosira DCM - CR

Figura 4.21. Variacdo média de massa de DEKTON desbastada pelas diferentes amostras com e sem reforco, ao

fim de 5 e 10 minutos

2.5.2.  Substituicdo das particulas de diamante por aglomerados de diamante

Os aglomerados de diamante (AGL), também conhecidas no meio cientifico e industrial como

“particulas super abrasivas’ ou superabrasive particles, tal como o diamante natural,
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possuem elevada dureza e sdo resistentes a abrasdo. Ao contrario do diamante natural, que
possui uma estrutura irregular, os aglomerados de diamante possuem uma estrutura mais
uniforme em todas as direcdes. Esta orientacdo uniforme permite-hes otimizar a zona de
desbaste, pois ndo sO pode existir uma maior area de contacto como também nao é
necessario orientar a ferramenta com uma direcao especifica 7.

Tendo em conta estas caracteristicas seria de esperar que o desempenho ao desbaste
pudesse ser ainda mais otimizado.

Para estudar este efeito foram realizadas duas amostras: a DK — 2M — AGL e a DK - 60M -
AGL, para comparar posteriormente com a quantidade de massa que a mesma amostra com
outras particulas abrasivas desbastaria.

Verificou-se, de acordo com a figura 4.22., um aumento da massa de DEKTON desbastada
nas amostra DK — 2 M - AGL e DK — 60 M — AGL apos os 5 minutos de desbaste de 28% e
47%, respetivamente, e apds os 10 minutosde 50% e 62%, respectivamente, quando
comparados os resultados obtidos pelos A-Locs com diamante e com aglomerados de

diamante.

2,00 -
1,80
1,60 -
1,40 -
1,20 A

s mi
100 - 5 min

B10 min
0,80 -

AM ey (8)

0,60

0,40

0,20 A

0,00 -

Amostra DK -2 M Amostra DK - 2 M - AGL Amastra DK - 60 M Amostra DK - 60 M - AGL

Figura 4.22. Quantidade média de massa de DEKTON desbastada pelas amostras DA - 2 Me DK - 60 M com

diamante e aglomerados de diamante (AGL), ao fim de 5 e 10 minutos
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2.5.3. Aumento da estabilidade do A-Loc, através da alteracdo da base do botdo de suporte do substrato para

as amostras com aglomerados de diamante

Um outro factor alvo de estudo consistiu em avaliar de que forma a maior ou menor
estabilidade do A-Loc afetaria a variacdo de massa da mesa de testes desbastada.

Assim e para o efeito realizou-se a troca do botado de suporte normal (V5B) por um botdo com o
mesmo diametro de rosca mas com odobro de didametro da base (BB que colava no
substrato.

Para realizar este estudo foram realizadas as amostras de A-Locs da DK - 2 M - AGL+BB e
DK - 60 M - AGL+BB.

Com base na figura 4.23., constatou-se que a maior estabilidade do A-Loc proporcionava um
aumento da quantidade de massa de DEKTON desbastada, nomeadamente na amostra DA —
2 M, onde apds os 5 minutos de desbaste ocorriaum aumento de 22% e apds os 10 minutos
um aumento de 17%.

Na amostra DK - 60 M - AGL+BB apenas ocorria um ligeiro aumento de 2% apos os
primeiros b minutos de desbaste, mantendo-se praticamente igual apos os 10 minutos de

desbaste.

2,20 1
2,00
1,80
1,60 -
1,40 -
120 1 E5 min

100 1 ® 10 min

Am .y, (8)

0,80 -
0,60
0,40

0,20 -

0,00 -

Amostra DK - 2 M - AGL+NB Amostra DK - 2 M - AGL+BB Amostra DK - 60 M - AGL+NB Amostra DK - 60 M - AGL+B8B

Figura 4.23. Variagdo média de massa de DEKTON desbastada pelas amostras DA - 2 Me DK - 60 M com

aglomerados de diamante e diferentes tamanhos de botées de suporte do substrato, ao fim de 5 e 10 minutos
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2.5.4. Alteracdo da massa de AD - KGS 8 presente na amostra de A-Loc

Um dos pontos pretendidos para a obtencdo do A-Loc desejado consistia no facto de este
durante o processo de desbaste ndo deixar qualquer tipo de marcas e de apresentar elevada
performances de quantidade de massa de DEKTON desbastada.

A presenca do AD — AGS 8 nas amostras assentava sobretudo no facto deste aditivo promover
a “abertura da amostra”, criando pequenos orificios porosos na estrutura da amostra, de
forma a facilitar o desgaste da amostra, isto &, de provocar um maior desgaste dos aditivos
que promoviam a resisténcia mecanica as amostras e desta forma conseguir-se expor uma
maior quantidade de particulas abrasivas para realizarem o desbaste do material.

Este estudo foi realizado com a amostra de DA - 60 M - AGL+BB (com aglomerados de
diamante (AGL) e botdo grande (BB) de suporte no substrato). Foram comparadas neste
estudo a amostra de A-Loc ja existente DA — 60 M — AGL+BB, uma amostra sem AD - AGS 8
(DK - 60 — AGL+BB+NA) e outra com 30 % da quantidade inicial de AD - KGS 8 (DK - 60 -
AGL+BB+30% AD - KGS 8).

As trés amostra apresentavam boa resisténcia mecanica e verificou-se, de acordo com os
resultados obtidos da variacdo de massa desbastada, presentes na figura 4.24., que ao
retiramos o AD — AGS 8 da constituicdo da amostra, a quantidade de massa desbastada
aumentava 33% ao fim de 5 min e 25% no final do teste. J& na amostra com 30% da
quantidade inicial de AD - AGS 8, ao fim desses mesmos intervalos de tempo a quantidade de
massa desbastada aumenta em 42% e 58%, respetivamente.

Em sintonia com os resultados obtidos verificou-se que a amostra com 30% da quantidade da
massa de AD - AGS 8 da amostra inicial apresentava as melhores performances em termos

de variacao de massa da mesa de testes desbastada e auséncia de marcas.
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Figura 4.24. Variacdo de massa de DEKTON desbastada pelas amostras DA — 60 M com aglomerados de

diamante e botdo grande com diferentes quantidades de AD — AGS 8, ao fim de 5 e 10 minutos
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3. Analise Termogravimétrica das amostras.

Os resultados da analise TGA sao apresentados nas figuras 4.25. (curva Termogravimétrica) e
4.26. (curva derivada da analise Termogravimétrica).

De acordo com as figuras 4.25. e 4.26., constatou-se que as amostras “a0", a amostra DA -
2 Me as amostras DK - 60 M e DK - 61 M mantém a sua estabilidade térmica até cerca dos
300 °C, enquanto que a amostra DC M apresentava estabilidade até uma temperatura mais
elevada, cerca de 400 °C.

Para além disso verificou-se que a amostra “al0” apresentava uma maior percentagem (55%)
de degradacdo de material no intervalo de temperatura definido, 50 °C aos 900 °C, enquanto
qgue as amostras DK -2 M, DK - 60 M e DK — 61 M, apresentavam uma perda menor, na
ordem dos 35% e 40%, respectivamente. A amostra DC M apresentava uma perda inferior as
demais, cerca de 30%.

A degradacao dos materiais, ou seja, os pontos onde se verificam as perdas mais acentuadas
de material, 1° e 2° picos no grafico da curva derivada da analise Termogravimétrica,
presentes no grafico 4.26., situavam-se proximas dos 450 °C, no caso da amostra OC Me
dos 350 °C para todas as outras amostras (1° pico), e proxima dos 400 °C no caso da
amostra “aio’ e dos 550 °C, aproximadamente, para as restantes amostras (2° pico).

Assim podemos concluir que as amostras DA - 2 M, DK - 60 M, DK — 61 Me DC M
apresentam melhor resisténcia térmica que a amostra “alo’, destacando-se a amostra OC M
com a melhor resisténcia térmica de todas.

No que concerne a contribuicdo dos aditivos em relacao a amostra “Branco’, verificou-se, tal
como se consegue visualizar na figura 4.25. que estes nao contribuem para a alteracao da

resisténcia térmica das amostras.
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Figura 4.26. Derivada da Curva Termogravimétrica das amostras estudadas em funcdo da temperatura
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Capitulo V. Conclusoes



O objetivo do trabalho consistia na descoberta de uma nova resina para abrasivos
diamantados, que a empresa pretendia aplicar a ferramentas ja utilizadas e eventualmente
em futuras ferramentas a desenvolver.

Este trabalho tinha por base analisar e procurar eventuais produtos concorrentes, realizar
testes de validacdo das possiveis solucdes encontradas e aplicar e testar o produto final
validado, através de testes praticos, ou seja, o trabalho incidia no testar de varias opcdes/
solucdes que permitissem obter numa primeira etapa um produto com boas caracteristicas
mecanicas e posteriormente sujeita-lo a testes de resisténcia mecanica (teste de A-Locs) e a
avaliacdo da sua resisténcia térmica (analise Termogravimétrica).

Apds a andlise e avaliacao das ferramentas presentes no mercado verificou-se a existéncia ja
de uma que foi alvo de analise. Da sua analise e apds pesquisa rigorosa foram encontradas
possiveis solucdes que nos poderiam ajudar a obter a resina desejada.

A amostra DK - 2 Mfoi a primeira solucao encontrada apos os testes de validacao e de teste,
no entanto existe ainda outra solucdo viavel: a DA — 60 M. As solucdes DK - 61 Me a DC M
podem também ser possibilidades. No caso da solucdo DC M, esta requer um estudo mais
aprimorado, pois apresenta a melhor resisténcia térmica de todas, no entanto a sua estrutura
¢ demasiado fechada para permitir o sucesso abrasivo durante o processo de desbaste. Ja a
solucdo DA - 61 M como apresentou performances menos boas do que a DA — 60 M, pode
ser descartada pois € necessario uma maior percentagem de SR - 7, o que provoca um
dispéndio superior a nivel financeiro.

Todas as amostras demonstraram ter a resisténcia mecanica e térmica desejada, no entanto
estas tiveram de ser alvo de estudo mais pormenorizado para melhorar as suas performances
de desbaste/ polimento, sem deixarem marcas (queimarem) durante o teste mecanico.

Foram realizados varios testes no intuito de avaliar ndo s6 as diferencas de quantidade de
matéria desgastada, em comparacdo com a ferramenta ja existente no mercado, mas
também para avaliar eventuais alteracdes na propria ferramenta encontrada no intuito de
otimizar as suas performances.

Os testes de A-Locs comparativos entre a amostra “a@/o”, e as solucdes encontradas (DA - 2
Me DK - 60 M) permitiram constatar que estas ultimas apresentavam muito melhores

performances de desbaste/polimento.
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A quantidade de massa desbastada aumentou ligeiramente quando as duas amostras
encontradas com diamante na sua constituicdo como particulas abrasivas, foram substituidas
por aglomerados de diamante, tal como a amostra “alo’.

A amostra final obtida apds varias otimizacdes, a DA — 60 M - AGL+30% de AD - KGS 8,
apresentou uma quantidade de massa de DEKTON desbastada com mais do dobro da
guantidade de massa de DEKTON desbastada pelas amostras com diamante e a amostra
“alvo”, aproximadamente 2,1 e 2,3 vezes maior, respetivamente, ao fim de 5 minutos e 2,5 e
2,6 vezes maior, respetivamente, ao fim dos 10 minutos.

A analise da resisténcia térmica através da Analise Termogravimétrica (TGA) permitiu constar
que as duas solucdes obtidas (DA — 2 Me DK — 60 M) apresentavam uma estabilidade
térmica muito similar a amostra “a/l0’, ou seja, nao ocorria perdas consideraveis de material
até valores proximos dos 300 °C.

A amostra “alo” contudo apresentava ao fim do ciclo de aquecimento uma perda massica de
cerca de bb% da matéria que possuia inicialmente, enquanto que as amostras DA -2 Me DK
- 60 M apresentavam perdas aproximadas de 35 e 40%, respetivamente, isto €, as amostras
das solucdes encontradas apresentavam maior resisténcia térmica do que a amostra “alo" no
intervalo de aquecimento definido, pois tinham menores perda de massa no ciclo de
aguecimento.

No que concerne a evolucdo das amostras até obtencao da amostra “final” verificou-se que a
alteracao de padrao permitiu tornar a amostra mais agressiva e resistente e por isso com
melhores performances de desbaste e a troca do botdo normal por um maior promoveu uma
maior estabilidade do A-Loc.

Ja a incorporacdo dos aditivos permitiu otimizar as performances mecanicas em relacdo a
amostra “Branco”.

A alteracao da quantidade de AD — AGS & nas amostras com diamante promoveu um melhor
desbaste dos A-Locs, no entanto quando estas particulas abrasivas foram substituidas por
aglomerados de diamante, devido ao facto de os aglomerados de diamante possuirem uma
estrutura mais uniforme em todas as direcdes, que lhes permitia otimizar a zona de desbaste,
necessitaram de uma menor quantidade deste aditivo para “abrir” a estrutura da amostra e

promover o sucesso abrasivo do A-Loc.
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