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RESUMO 
 
Resumo da Tese apresentada no Instituto de Macromoléculas Professora Eloisa 
Mano da Universidade Federal do Rio de Janeiro, como parte dos requisitos 
necessários para a obtenção do grau de Doutor em Ciências (DSc), em Ciência e 
Tecnologia de Polímeros. 
 
DEGRADAÇÃO DE PRESERVATIVOS MASCULINOS DE BORRACHA NATURAL 
– ANÁLISE DE DADOS, MODELAGEM DO PROCESSO E 
PREVISÃO DO TEMPO DE VALIDADE 
 
Maria Cristina Bó 
Orientadoras: Regina Célia Reis Nunes e Leila Lea Yuan Visconte 
Esta Tese avaliou a degradação e o tempo de validade de preservativos de borracha 
natural. A estabilidade dos preservativos de látex de borracha natural, distribuídos e 
armazenados em climas tropicais, é assunto de grande relevância nos programas de 
prevenção da AIDS. Dezessete diferentes lotes de preservativos de seis fabricantes 
que fornecem preservativos para o Brasil foram avaliados. Os produtos foram 
testados de acordo com as especificações da Organização Mundial da Saúde, da 
ISO 4074 e da Resolução Mercosul. Variações no grau de conformidade com as 
normas e especificações foram observadas. Os produtos foram armazenados por 5 
anos no Rio de Janeiro, a uma temperatura média de 27°C. Adotou-se o 
envelhecimento acelerado, a 50°C, 60°C, 70°C e 80°C, para fazer a previsão da 
degradação na temperatura ambiente. As variações de pressão e volume de estouro 
foram usadas como os principais indicadores da degradação do produto. Um total de 
33.053 preservativos foi testado. 
Adicionalmente, foram feitas análises químicas em produtos selecionados, tanto 
novos quanto com 5 anos de vida: espectroscopia na região do infravermelho, 
análise elementar, calorimetria exploratória diferencial, análise termogravimétrica e 
ressonância magnética nuclear (NMR), utilizando as técnicas de relaxação. Destas, 
apenas o NMR se mostrou potencialmente capaz para diferenciar os produtos novos 
dos envelhecidos. 
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Uma base de dados dos resultados dos testes de insuflação foi criada e analisada 
estatisticamente. Dois modelos empíricos, ambos baseados na equação de 
Arrhenius foram desenvolvidos, utilizando o método de convergência Hooke-Jeeves 
quase-Newton. Em cada caso, o modelo foi aplicado nos lotes individuais e nos lotes 
agrupados. Os modelos demonstraram uma boa previsão do comportamento da 
pressão e do volume de estouro. Para a maioria dos produtos, o parâmetro mais 
importante é o volume de estouro, e os resultados são dependentes do produto. As 
energias de ativação para o volume de estouro foram consideravelmente menores 
do que para a pressão de estouro, o que sugere que as duas propriedades são 
governadas por reações diferentes. Os fabricantes de preservativos que precisarem 
prever os tempos de vida útil podem usar tanto a abordagem da equivalência 
aproximada, quanto o modelo matemático. Algumas diretrizes foram fornecidas para 
os fabricantes de preservativos e autoridades que regulam o produto com objetivo 
de adotar o envelhecimento acelerado para previsão do tempo de validade. 
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ABSTRACT 
 
Abstract of Thesis presented to Instituto de Macromoléculas Professora Eloisa Mano 
of Universidade Federal do Rio de Janeiro, as partial fulfillment of the requirement for 
the degree of Doctor in Science (DSc), Science and Technology of Polymers. 
 
DEGRADATION OF NATURAL RUBBER MALE CONDOMS – DATA ANALYSIS, 
MODELING OF THE PROCESS AND PREDICTION OF SHELF LIFE 
 
Maria Cristina Bó 
Advisors: Regina Célia Reis Nunes e Leila Lea Yuan Visconte 
This thesis investigated the degradation and shelf life of natural rubber condoms. The 
stability of natural rubber latex condoms, distributed and stored in tropical climates, is 
a major issue for AIDS prevention programs. Seventeen different lots of condoms, 
from six manufacturers supplying condoms to Brazil, were investigated. The products 
were tested according to World Health Organization specifications, ISO 4074 and the 
Mercosul standard. There were variations in the degree to which they met common 
standards and specifications. The products were stored for 5 years in Rio de Janeiro 
at a mean temperature of 27°C. Accelerated aging, at 50°C, 60°C, 70°C and 80°C 
was adopted to predict degradation at ambient temperature. The changes in burst 
pressure and volume were used as the principal indicators of product degradation. A 
total of 33.053 condoms were tested. 
In addition, chemical analyses were performed on selected products, both new and 5 
years old: infrared spectroscopy, elemental analysis, differential scanning 
calorimetry, thermogravimetric analysis and nuclear magnetic resonance (NMR), 
using relaxation techniques. Of these, only NMR was found to have potential for 
characterizing the new and aged products. 
A database of the inflation testing results was created and analyzed  statistically. 
Two empirical models, both based on the Arrhenius equation, were developed, using 
the Hooke-Jeeves quasi-Newton convergence method. In each case, the model was 
applied both to individual lots and to aggregated lots. The models demonstrated good 
predictions for the behaviour of burst pressure and volume. For most products, burst 
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volume is the most important parameter, and the results are more products 
dependent. The activation energies for burst volume were considerably less than for 
burst pressures, suggesting that different reactions may govern the two properties. 
Manufacturers of condoms who need to predict their shelf lives can use either the 
approximate equivalence approach or the mathematical model. Some guidelines 
were provided for manufacturers and regulatory authorities wishing to use 
accelerated aging for shelf life prediction. 
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1 INTRODUÇÃO 
Depois do preço e do tempo de entrega, uma das questões mais freqüentes sobre 
um determinado produto é “Quanto tempo o produto vai durar?”. Essa pergunta é 
uma das mais difíceis de serem respondidas quando a matéria prima envolvida é a 
borracha e em especial a borracha natural. Essa dificuldade está vinculada ao fato 
da expectativa de vida ser de alguns anos (podendo chegar a algumas dezenas de 
anos), das condições de uso serem complexas e da escassez de dados específicos. 
A resposta para essa questão interessa tanto aos fornecedores dos produtos quanto 
aos consumidores, além das organizações que regulamentam a produção e a 
comercialização dos produtos, sejam estas da área da saúde, segurança ou meio 
ambiente. 
Uma das preocupações da política de saúde publica do governo brasileiro, desde a 
metade da década de 1980, é o combate ao vírus da imunodeficiência humana 
(HIV), à AIDS (acquired immune deficiency syndrome), e às demais doenças 
sexualmente transmissíveis (DST)[1]. O alcance da resposta brasileira no controle 
da epidemia do HIV/AIDS é inquestionável. Desde o inicio da década de 90, o 
Programa Nacional de Doenças Sexualmente Transmissíveis e AIDS (PN 
DST/AIDS) reconheceu o preservativo masculino de borracha natural como peça 
central da política governamental de prevenção à AIDS e às outras DST [2]. 
No Plano de Ações e Metas Anuais do Plano Estratégico do PN DST/AIDS [3], 
realizado em 2005, uma das metas era a aquisição de um bilhão de preservativos 
masculinos pelo governo brasileiro. Esta estratégia está alinhada com as diretrizes 
das principais organizações internacionais – World Health Organization (WHO), Joint 
United Nations Programme on HIV/AIDS (UNAIDS) e United Nations Population 
Fund (UNFPA), que em julho de 2004 declararam, de forma conjunta, que “o 
preservativo masculino de látex é a única e mais eficiente tecnologia disponível para 
reduzir a transmissão sexual do HIV e de outras infecções sexualmente 
transmissíveis” e que “os preservativos devem ser prontamente disponibilizados 
universalmente, de forma gratuita ou a baixo custo, e promovidos em formas que 
ajudem a ultrapassar obstáculos sociais e pessoais na sua utilização” [4]. 




 
2
O tempo de vida útil (shelf life) de um produto geralmente significa o tempo 
transcorrido até que o produto não esteja mais adequado a sua função. Em países 
de clima temperado, a shelf life dos preservativos é usualmente de cinco anos, 
enquanto em países tropicais, como o Brasil, o período de validade do produto é 
diminuido para três anos pelos fabricantes locais. No entanto, preservativos 
importados com tempo de validade de cinco anos são disponibilizados no mercado 
brasileiro [5][6][7]. Estritamente, esse tempo somente pode ser medido diretamente 
através de estudos clínicos em uso ou através de testes no produto como um todo.  
A maioria das avaliações do tempo de vida útil de produtos de borracha é feita 
considerando medidas de desempenho, tais como propriedades mecânicas, 
especificando o limite mínimo para a propriedade estudada. Muitas vezes os testes 
são feitos em altas temperaturas, submetendo o produto às condições de alta 
tensão, extrapolando depois os resultados para as condições de uso normalmente 
mais brandas. Esta técnica é usualmente chamada de ensaio acelerado [8]. 
Geralmente, padrões e especificações para preservativos são baseados nas 
propriedades do produto quando são fabricados, depois de mantidos por um curto 
período de tempo em estufas acondicionadas, como um parâmetro de avaliação da 
qualidade. As primeiras normas de preservativos usaram períodos de 
acondicionamento a 70°C arbitrários com o objetivo de prever a vida útil. Apesar de 
não haver uma correlação formal estabelecida, períodos de 12 horas a uma semana 
foram utilizados como equivalentes a cinco anos de vida útil. O fato de não ter sido 
estabelecida uma correlação formal entre os dados torna a validade dos 
procedimentos incerta [9][10]. 
Grupos internacionais (em particular, o comitê técnico ISO TC 157 – Contraceptivos 
Mecânicos da International Organization for Standardization (ISO) [11] e a 
Organização Mundial da Saúde (OMS) [12], e comitês nacionais (no caso do Brasil, 
o CB-26 - Comitê Brasileiro Odonto-Médico-Hospitalar, da Associação Brasileira de 
Normas Técnicas (ABNT) [13] vêm concentrando esforços para o desenvolvimento 
de métodos para verificar e prever a evolução das propriedades de preservativos 
durante sua vida útil. 
Eventualmente, o ISO TC 157 incluiu requisitos de comprovação da vida útil e 
alguns métodos de previsão regulados pela norma ISO 4074:2002 [14]; no entanto, 
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nenhum teste de previsão recomendado na norma internacional tem funcionado 
adequadamente. Estes métodos se baseiam na extrapolação de testes com 
envelhecimento acelerado, aumentando a taxa de deterioração dos preservativos, 
na tentativa de mostrar que taxas de degradação mais rápidas em temperaturas 
elevadas podem prever taxas de deterioração mais lentas, em temperatura 
ambiente. No entanto, não existe ainda um teste único que permita prever, em um 
período de tempo relativamente curto, a degradação que ocorre nos preservativos 
ao longo do tempo de vida útil, dando possibilidade ao fabricante de honrar o prazo 
de validade declarado na embalagem, adquirindo confiabilidade para o produto. Em 
suma, não há ainda uma forma totalmente confiável de prever a vida útil dos 
preservativos, o que coloca o comprador em situação vulnerável na aquisição de 
produtos disponíveis no mercado, que podem falhar prematuramente. A partir de 
2002, a norma internacional [14] foi adotada por vários países, diretamente ou 
através da adoção das especificações da OMS [12]; no entanto, a metodologia de 
previsão de vida útil é complexa e não é entendida por todos os fabricantes. 
A necessidade de desenvolver e implementar um indicador confiável para a vida útil 
de preservativos é grande. Aproximadamente 2 bilhões de preservativos são 
distribuídos no mundo por organismos doadores a cada ano. A estabilidade dos 
preservativos de borracha natural, distribuídos e armazenados em climas tropicais, é 
questão crucial para os programas de prevenção [15]. As cadeias de distribuição 
são longas e complexas, envolvendo viagens marítimas através dos trópicos, 
armazenamento em portos abertos, transporte rodoviário em caminhões e 
estocagem em condições precárias em almoxarifados. A logística no transporte é 
precária, acarretando às vezes alguns anos entre a data de fabricação do 
preservativo e a chegada do produto ao consumidor final. Vale ressaltar que os 
maiores produtores de preservativos estão localizados na Ásia. 
Os preservativos que deterioram mais rápido do que esperado, ocasionando falha 
do produto na hora do uso, têm um impacto negativo triplo. Primeiro, expõem o 
usuário ao risco de contaminação de doença mortal ou da gravidez não desejada; 
segundo, caso isso aconteça, ocorre um efeito na redução do grau de confiança do 
método escolhido, fazendo com que menos pessoas estejam inclinadas a utilizar o 
preservativo; e, terceiro, há um conseqüente aumento da taxa de transmissão da 
infecção [16]. 
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A borracha natural (NR) tem algumas características importantes, que a tornam um 
elastômero estratégico insubstituível na indústria pesada (pneumáticos) e na área da 
saúde. O elastômero é ideal para a fabricação de preservativos, pois sua alta 
elasticidade possibilita a utilização de um único tamanho em ampla faixa de 
usuários. Além disso, a resistência à tração de um preservativo de qualidade, 
combinada à excelente elasticidade, resulta em pequeno risco de rompimento em 
uso. 
A borracha natural é o poli(1,4-cis-isopreno), de massa molecular da ordem de 
milhões, estrutura altamente regular e amorfa [17]. No entanto, o grande número de 
ligações duplas na cadeia polimérica, mesmo após a vulcanização, é responsável 
pela baixa resistência ao envelhecimento [18][19][20]. A extensão do processo de 
envelhecimento na borracha natural depende intrinsecamente da sua estrutura 
química. Segundo Mausser [21], este processo não pode ser evitado, mas somente 
retardado. 
De modo geral, o envelhecimento e a degradação de materiais poliméricos são 
caracterizados pelo surgimento de variações na estrutura física e/ou química do 
polímero, que acarretam perda nas propriedades físico-mecânicas. As ligações 
duplas do poli(1,4-cis-isopreno) são muito sensíveis às reações de oxidação, 
intensificadas por diversos agentes [22][23][24][25][26]. Durante este processo 
ocorrem reações simultâneas, gerando estruturas de grande complexidade, com 
distintos mecanismos de degradação. Estes mecanismos abrangem o rompimento 
da cadeia polimérica, chamado de despolimerização, e a formação de ligações 
cruzadas, denominada de recombinação. A recombinação também pode se dar pela 
quebra de algumas ligações cruzadas menos estáveis e a formação de outras, mais 
estáveis[27][28]. 
A idéia de estudar uma metodologia de previsão da vida útil de preservativos surgiu 
da importância que este produto tem em relação à prevenção das DST´s,  
especialmente a AIDS, e da oportunidade de estar participando do grupo técnico 
WG 13 - Stability assessment do ISO TC 157 Contraceptivos Mecânicos. Nessa 
ocasião vislumbrou-se a necessidade de definição de um teste ou uma metodologia 
de previsão da vida útil a ser exigido em revisões posteriores da norma internacional. 
Como representante do Brasil neste grupo, tive a idéia de formular um experimento 
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em que fosse possível definir uma metodologia de previsão da vida útil com os 
preservativos que estavam disponibilizados no mercado brasileiro. 
 
1.1 OBJETIVO 
 
Geral 
Aumentar a confiabilidade na utilização do preservativo masculino como tecnologia 
social de prevenção das DST´s e da gravidez não-desejada. 
Específicos 
Desenvolver um modelo matemático para previsão do tempo de vida útil do 
preservativo masculino de borracha natural, capaz de representar a degradação do 
material ao longo do tempo, através das propriedades de insuflação, pressão e 
volume de estouro. 
Contribuir com diretrizes de previsão do tempo de validade de preservativos 
masculinos de borracha natural para os organismos internacionais e nacionais 
responsáveis pela padronização da qualidade de preservativos e com os fabricantes 
do produto. 
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2 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 
2.1  O PRESERVATIVO MASCULINO 
2.1.1 Breve histórico 
O preservativo é definido como sendo um envoltório projetado para cobrir o pênis, 
feito de material impermeável que previne a troca de fluidos do corpo humano 
durante a relação sexual. O modelo básico do preservativo é um filme de látex de 
borracha natural (NR), com formato de um tubo cilíndrico terminado com uma bainha 
mais grossa, na extremidade aberta. Na extremidade fechada, o preservativo tem 
forma hemisférica, usualmente com um reservatório espichado ao final, com objetivo 
de armazenar o sêmen. O preservativo fabricado com látex de borracha natural tem 
uma série de vantagens peculiares à matéria-prima e ao desenho: se usado 
corretamente e de forma consistente por usuário consciente, provê boa 
contracepção e previne as DST, sem efeitos colaterais; é disponibilizado em 
embalagem pequena, podendo ser discretamente carregado e armazenado; tem 
baixo custo; e é de fácil uso e está disponível para o consumo há mais de meio 
século, sendo amplamente conhecido e bem aceito. 
Os preservativos masculinos têm sido utilizados há séculos, tanto para evitar a 
gravidez não-desejada quanto para prevenir as DST [29][30][31][32][33]. A primeira 
menção escrita sobre o preservativo aconteceu no século XVI, com autoria do 
anatomista italiano Gabriel Fallopius, que recomendava o uso de um saquinho feito 
de linho, amarrado ao pênis com um laço (considerado muito incômodo), 
provavelmente para evitar doenças venéreas. O termo “Condom”, utilizado na língua 
inglesa e na língua espanhola, foi inventado em 1671, pelo Dr. Condom, que teria 
prescrito o uso de um protetor à base de tripa de animais para o Rei Carlos II, a fim 
de evitar o nascimento de filhos ilegítimos. Os preservativos produzidos à base de 
membranas de intestinos de animais, comercializados na Europa desde os finais do 
século XVII, eram caros, pouco confortáveis e de produção limitada [29][33]. 
O desenvolvimento do processo de vulcanização, em meados do século XIX, 
viabilizou a produção de preservativos de borracha natural em termos comerciais. 
No entanto, estes preservativos tinham baixo nível de qualidade, apresentavam
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orifícios e outros defeitos de fabricação, freqüentemente rompendo durante o ato 
sexual e/ou deteriorando-se rapidamente [33]. 
Somente na década de 30, o desenvolvimento do processo de imersão de moldes 
em composições de látex de borracha natural permitiu a obtenção de membranas 
mais finas, com maior durabilidade, a custos inferiores [31]. Na II Guerra Mundial, o 
produto foi considerado um item de grande necessidade, quando as tropas 
americanas chegaram a consumir 50 milhões de unidades por mês [30]. 
Embora tenha dupla função, profilática e contraceptiva, o uso do preservativo esteve 
mais ligado à prevenção das DST, principalmenteda sífilis e da gonorréia. A partir da 
década de 50, as práticas e os comportamentos preventivos em relação às DST 
tornaram-se cada vez menos adotados, devido ao desenvolvimento da penicilina e 
de outros antibióticos eficazes e de uma maior liberalidade sexual. Estes fatores 
explicam o fato de que o uso de preservativo tornou-se gradualmente inexpressivo 
até a década de 80 [34]. 
A partir da década de 80, a AIDS configurou-se como uma epidemia mundial. Desde 
então, tornou-se necessária a promoção e implementação de métodos eficazes de 
proteção na área da saúde pública. Excetuando-se as medidas comportamentais de 
cunho individual, abstinência sexual [35] e fidelidade entre parceiros sadios, o uso 
correto e consistente do preservativo é o único método eficaz de prevenção às DST 
e à AIDS de transmissão sexual, com completa ausência de efeitos colaterais [36]. 
Em meados da década de 80, o preservativo chegou a ser denominado o “remédio 
de borracha” [37]. 
Diversos estudos sobre a permeabilidade da membrana de látex de borracha natural 
demonstraram a efetividade deste material como barreira dos fluidos genitais e seus 
constituintes [38][39][40][41]. Através da microscopia eletrônica de varredura 
verificou-se que filmes de látex não apresentam porosidade [42] e que vírus de 
diversos tamanhos não passam através da membrana de preservativos intactos, 
mesmo quando o artefato é alongado e estressado. A barreira é suficiente para 
bloquear a passagem de organismos de diferentes tamanhos - espermatozóide 
(3000 nm), Neisseria gonorrhoease (800 nm), Chlamydia trachomatis (200 nm), vírus 
do HIV (125 nm) e o vírus da hepatite B (40nm) [43][44][45]. Em workshop realizado 
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nos EUA em 2000, sobre as evidências científicas da efetividade do preservativo e a 
prevenção das DST, foi concluído que, quando os preservativos masculinos são 
usados de forma consistente e correta, a redução do risco da infecção pelo HIV é de 
80-95% [46]. 
2.1.2 A AIDS 
2.1.2.1 No mundo 
A síndrome da imunodeficiência adquirida (AIDS) é a manifestação clínica da 
infecção pelo vírus do HIV que leva, em média, oito anos para se manifestar, antes 
que surjam os primeiros sintomas da doença. A epidemia da AIDS é uma crise de 
caráter excepcional: é ao mesmo tempo emergencial e uma questão de 
desenvolvimento em longo prazo. Requer respostas igualmente excepcionais, com 
flexibilidade, criatividade, firmeza e vigilância. Apesar do aumento dos 
financiamentos, do compromisso político, dos efetivos programas de prevenção e 
dos progressos realizados na ampliação do acesso ao tratamento do HIV, a 
epidemia da AIDS segue adiantando-se à resposta mundial. Não há nenhuma 
região do mundo que esteja a salvo. A AIDS passou de uma epidemia para ser uma 
pandemia - uma epidemia que se alastrou pelo mundo. A pandemia mantém seu 
peculiar dinamismo, seu crescimento e seu caráter mutante, enquanto o vírus 
aproveita as novas possibilidades de transmissão [47]. 
A AIDS foi reconhecida em meados de 1981, nos EUA, a partir da identificação de 
um número elevado de pacientes adultos de sexo masculino e homossexuais, que 
apresentavam sarcoma de Kaposi, pneumonia por Pneumocystis carinii e 
comprometimento do sistema imunológico. Estes fatores convergiram para a 
constatação de que se tratava de uma nova doença, ainda não classificada, de 
etiologia provavelmente infecciosa e transmissível. Em 1983, o agente etiológico foi 
identificado como um retrovírus humano, desde então denominado Human Immuno 
Deficiency  Virus, HIV-1. Em 1986, foi identificado um segundo agente etiológico, 
também retrovírus, estreitamente relacionado ao anterior, designado HIV-2. Embora 
não se saiba ao certo qual a origem dos HIV-1 e 2, sabe-se que uma grande família 
de retrovírus relacionada a eles está presente em primatas não-humanos na África 
Subsahariana. Supõe-se, portanto, que o HIV tenha origem geográfica africana [48]. 
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As categorias de exposição são transmissões sexual e sangüínea. A categoria 
sexual é subdividia em homossexual, bissexual e heterossexual, enquanto a 
categoria sanguínea é subdividida em outras três subcategorias: transmissão vertical 
ou perinatal, passada de mãe para filho; transmissão entre os usuários de drogas 
injetáveis e a transmissão através de transfusão sanguínea. A categoria sexual é a 
forma mais importante de contágio e tem-se mostrado de difícil controle. Os 
principais fatores que favorecem a disseminação da epidemia são a migração 
populacional, a urbanização, as discrepantes diferenças sociais, a dificuldade de 
acesso a serviços de saúde, vicissitudes de natureza econômica, a situação social 
desfavorável das mulheres e a atual epidemia das DST. A AIDS, além de ser uma 
doença extremamente grave, com custo sócio-econômico sem precedentes, vem se 
alastrando de um modo rápido e alarmante, principalmente em relação aos países 
do terceiro mundo [47]. 
No mundo, o número de pessoas que vivem com o HIV continua crescendo, de 35 
milhões em 2001 a 49,5 milhões em 2006. A Tabela 2.1 apresenta o número de 
adultos e crianças que viviam com o HIV, no mundo, em janeiro de 2006. Os valores 
entre conchetes são os respectivos intervalos de confiança com 95%. A AIDS 
causou cerca de 3 milhões de mortes em 2006, das quais 380.000 eram pessoas 
menores do que 15 anos [49]. 
Tabela 2.1.
 Resumo mundial sobre a epidemia de AIDS [49] 
Total  39,5 milhões [34,1- 47,1 milhões] 
Adultos  37,2 milhões [32,1 - 44,5 milhões] 
Mulheres  17,7 milhões [15,1 - 20,9 milhões] 
Pessoas vivendo com HIV em 
2006 
> 15 anos  2,3 milhões [1,7 – 3,5 milhões] 
Total  4,3 milhões [3,6 – 6,6 milhões] 
Adultos  3,8 milhões [3,2 – 5,7 milhões] 
Novas infecções pelo HIV em 
2006 
> 15 anos  530.000 [410.000 – 660.000] 
 
Conforme mostra a Figura 2.1, a epidemia tem característica heterogênea em 
termos regionais (alguns países são mais afetados do que outros). Dentro de um 
mesmo país, observam-se amplas variações dos níveis de infecção entre as 
diferentes regiões [49]. 
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Figura 2.1. Estimativas mundiais do HIV e da AIDS no início de 2006 por região [49] 
Analisando a Figura 2.1 observa-se que o continente africano é a região de maior 
incidência do HIV. A África Subsahariana, com 10% da população mundial e com 
24,7 milhões de pessoas contaminadas, enfrenta o maior impacto demográfico da 
doença no mundo. Atualmente, em sete países africanos aonde a prevalência é 
superior aos 20%, a expectativa de vida de um indivíduo nascido entre 1999 e 2000 
é de 49 anos, treze a menos do que na ausência da AIDS. No Zimbábue e na 
Zâmbia, prevê-se que a expectativa de vida não chegue aos 35 anos por causa da 
falta de programas anti-retrovirais [50]. 
A epidemia vem mudando de perfil. Hoje, a epidemia tem rosto feminino, jovem e 
pobre. As mulheres estão cada vez mais expostas ao risco de contrair a infecção. 
Até dezembro de 2003, cerca de 50% de todas as pessoas que viviam com o HIV no 
mundo eram mulheres; na África Subsahariana esse percentual sobe para 57% 
[51][52]. Essa situação remete a outro indicador dramático, o do número dos órfãos 
gerados pela AIDS. Estima-se que cerca de 12 milhões de crianças da África 
Subsahariana ficaram órfãs, de um ou ambos os pais [53][54][55]. A juventude é 
outro alvo da epidemia. Atualmente, cerca da metade da população mundial tem 
menos do que 25 anos [55]. Os jovens de 15-24 anos são os mais ameaçados pela 
AIDS e, ao mesmo tempo, a maior esperança de transformar o rumo da epidemia. A 
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experiência de sucesso de poucos países em diminuir a prevalência do HIV foi 
baseada no encorajamento da prática do sexo seguro entre os jovens [56][57]. 
A AIDS movimenta grandes somas de recursos financeiros. Em nove anos, estes 
recursos foram multiplicados por 15, passando de US$ 300 milhões, em 1996, a 
cerca de US$ 8,3 bilhões, em 2005. Entretanto, esta última cifra ainda está distante 
da necessidade estimada para 2007 (10 bilhões), somente para as atividades de 
prevenção em países mais pobres [58]. 
2.1.2.2 No Brasil 
Os dois primeiros casos de AIDS no Brasil foram publicados em 1982, referente a 
pacientes da Região Sudeste [59]. Nestes quase 25 anos, a epidemia do HIV/AIDS 
mostrou uma dinâmica multiepidêmica, complexa e multifatorial, cujos arranjos foram 
determinados, sobretudo, pelas condições de vida, questões de gênero, 
composições étnicas e etárias das populações atingidas, padrões de mobilidade 
populacional e de comportamento sexual. 
A epidemia no Brasil apresenta três fases marcantes de evolução: (1) uma fase 
inicial caracterizada pelo alto nível de escolaridade dos pacientes e pela incidência 
entre homossexuais de sexo masculino; (2) uma segunda fase, caracterizada pelo 
aumento dos casos devido à transmissão por uso de drogas injetáveis, com a 
conseqüente diminuição da faixa etária e uma maior disseminação entre as pessoas 
que têm prática heterossexual; e (3) a fase atual, com acentuada disseminação do 
HIV entre os heterossexuais – com um aumento significativo de casos entre as 
mulheres o que, conseqüentemente, resultou em um aumento de casos de AIDS 
pediátrico. A fase atual também se caracteriza pelo avanço da epidemia em 
municípios de pequeno porte (abaixo de 200 mil habitantes) e pelo aumento do 
percentual de casos de AIDS em indivíduos de menor escolaridade, indicando a 
pauperização da epidemia [60]. 
De 1980 a junho de 2006, foram diagnosticados 433.067 casos de AIDS, sendo 
290.917 em homens e 183.074 em mulheres [61]. A Tabela 2.2 apresenta alguns 
números da epidemia do HIV/AIDS no Brasil, no período de 1980 a junho de 2006. 
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Tabela 2.2. Os números do HIV/AIDS no Brasil [61] 
 
Total  433.067 
Homens 290.917 
Mulheres 183.074 
Pessoas vivendo com HIV 
1980 - junho 2006 
< 13 anos  16.071 
Nº de óbitos por AIDS 1980 - 2006  Total 110.026 
Novas infecções pelo HIV em 2006  Total 13.214 
Analisando o boletim epidemiológico, constata-se que a AIDS ainda se mantém em 
patamares elevados no Brasil, com 18,0 casos por 100 mil habitantes, em 2005. A 
razão entre os casos masculinos e femininos continua decrescente, pois para cada 
14 homens, 10 mulheres são infectadas. A categoria de transmissão heterossexual 
representa mais do que 80% dos casos notificados. A exposição sangüínea vem 
apresentando uma redução importante e persistente em todas as suas categorias (a 
transmissão vertical ou perinatal, uso de drogas injetáveis e transfusão sanguínea), 
o que reflete as ações de prevenção e controle do HIV adotadas no país [61]. 
Entre as regiões brasileiras, com exceção da Sudeste, há uma tendência de 
crescimento da AIDS, principalmente nas regiões Norte e Centro-Oeste. O total dos 
casos de AIDS distribui-se nas 27 unidades federadas e em 3.702 municípios, 
caracterizando um avanço da epidemia para municípios de menor porte no interior 
do país nos últimos anos. Do total de municípios atingidos, 78% dos casos de 
contaminação se concentram em 100 municípios. As regiões Sul e Sudeste 
apresentam o maior índice de contaminação, sendo a epidêmica 
predominantemente urbana [61]. 
A resposta brasileira à epidemia da AIDS iniciou-se de forma efetiva a partir do final 
da década de 80, com a elaboração coletiva de uma proposta de política nacional 
para enfrentamento das DST e da AIDS. O sucesso da resposta brasileira deve-se a 
três fatores: (1) a precocidade de atuação - a primeira resposta do governo se deu 
no Estado de São Paulo em 1983, quando a AIDS ainda não tinha nome definido; (2) 
a participação da sociedade civil organizada com mais de 800 organizações 
envolvidas na luta contra a AIDS e; (3) a articulação permanente de ações de 
prevenção, de assistência e de garantia dos direitos humanos. Foi o resultado desse 
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projeto coletivo, cujas bases sociais e políticas deram forma à estrutura e à 
organização do Programa Nacional de DST e AIDS, criado em 1986, no âmbito do 
Ministério da Saúde [62]. 
O PN DST/AIDS é um programa de excelência com amplo reconhecimento mundial, 
referenciado por várias instituições internacionais, com várias premiações recebidas. 
Para citar uma das mais recentes, em 2004, o Brasil recebeu uma medalha do 
Programa das Nações Unidas sobre HIV/ AIDS (UNAIDS), pela liderança que o 
Brasil vem exercendo no plano internacional para melhoria do enfrentamento da 
epidemia [63][64]. Uma das principais diretrizes que norteiam a resposta brasileira à 
epidemia é a garantia de acesso aos insumos de prevenção e assistência para toda 
a população [3]. 
2.1.3  Funções do preservativo 
O acesso ao preservativo faz a diferença. Em 2003, foram distribuídos 
aproximadamente 5 bilhões de preservativos para a prevenção do HIV no mundo; 
porém, a quantidade estimada necessária era de 13 bilhões, para frear a 
propagação da epidemia [65]. A AIDS mudou o comportamento da população em 
relação ao preservativo. A aceitabilidade do preservativo aumentou e as crenças de 
que o uso do preservativo tira o prazer diminuíram. Este insumo é encarado como 
peça central das políticas governamentais de prevenção à AIDS e outras DST desde 
o início da década de 90. O governo brasileiro, em consenso com as Nações Unidas 
e as comunidades científicas internacionais, com base em dados que comprovam a 
eficácia do preservativo na prevenção, e na premissa de que não cabe ao Estado 
julgar a estrutura de relacionamento dos indivíduos, enfrentou as reações de setores 
mais conservadores e tornou-se o principal protagonista na promoção da camisinha. 
Hoje, o preservativo é incluído em todos os projetos de prevenção e está presente 
nas ações básicas de saúde. Sua distribuição é gratuita na rede nacional de saúde. 
O Grupo de Cooperação Técnica Horizontal (GCTH), (integrado pelos programas 
nacionais de AIDS dos países da América Latina e do Caribe), e as Redes Regionais 
Comunitárias da América Latina e do Caribe, reunidos em Buenos Aires, Argentina, 
em maio de 2006, publicaram um manifesto no qual rejeitam toda e qualquer 
recomendação relacionada à prevenção do HIV e da AIDS que adotem a estratégia 
conhecida como “ABC”. Esta estratégia tem como ênfase central de prevenção à 
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promoção da abstinência e da fidelidade, deixando o uso do preservativo apenas 
para situações específicas e, portanto, em segundo plano. O documento afirma que 
tal estratégia ignora tanto a realidade cultural dos países da região quanto o direito 
individual para fazer suas próprias escolhas. Ao mesmo tempo, o GCTH reafirma o 
uso do preservativo como forma mais segura e efetiva para prevenir a transmissão 
sexual do HIV, sendo, por isso, necessário incentivar o seu uso constante nas 
campanhas de massa e nas intervenções específicas para bem informar a 
população e garantir o seu acesso [66]. 
Dentro dos setores resistentes ao uso do preservativo destaca-se a Igreja Católica 
que defende fervorosamente a abstinência sexual e a fidelidade conjugal no 
combate a doença. No entanto, recentemente o Papa Bento XVI, pressionado por 
doadores de preservativos católicos que atuam no continente africano, deu um 
passo ainda tímido em direção à discussão do uso do preservativo em situações 
restritas, como a relação sexual entre parceiros casados contaminados [67]. 
Atualmente, a população brasileira reconhece que o preservativo é a forma mais 
segura de evitar a infecção pelo HIV. Em 1986, a organização Bem-Estar Familiar do 
Brasil (BEMFAM) realizou a primeira pesquisa sobre saúde materno-infantil e 
planejamento familiar, em âmbito nacional, e mostrou que apenas 5% da população 
brasileira utilizava preservativo [68]. Pesquisa recente sobre o comportamento da 
população brasileira sexualmente ativa comprova a mudança de posicionamento do 
insumo na cultura brasileira, mostrando que em 1999, 48% das pessoas usaram o 
preservativo na sua primeira relação sexual, no Brasil [69]. Esta taxa é muito 
próxima da encontrada em países desenvolvidos como os Estados Unidos da 
América (51%), Itália (52%) e Alemanha (57%), conforme pode ser observada na 
Figura 2.2 [70]. 
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Figura 2.2. Uso de preservativo na primeira relação em diferentes países [70] 
 
No entanto, o uso de preservativo nas relações estáveis (com parceiro fixo) está  
aquém do desejável, muito embora os padrões de uso de preservativo com parceiros 
eventuais sejam semelhantes aos dos países mais ricos [71]. 
O principal resultado da política de promoção adotada com o preservativo está no 
impacto nos números da epidemia de AIDS. Em 1992, quando foi negociado o 
primeiro acordo de empréstimo para o combate à AIDS entre o governo brasileiro e o 
Banco Mundial, estimava-se que no ano 2000 cerca de 1,2 milhão de brasileiros 
estariam infectados com o HIV e que o Brasil teria a mesma taxa de prevalência do 
HIV do que a África do Sul. As previsões não se concretizaram e, atualmente, 
calcula-se que o número de indivíduos HIV positivo existentes no País seja de, 
aproximadamente, 597 mil pessoas. A África do Sul conta, hoje, com quase 5 
milhões de pessoas soropositivas [72]. É inegável que este resultado só foi possível 
por meio de uma agressiva política de acesso ao preservativo. 
O Brasil é um dos poucos países que tem uma política de acesso ao preservativo. 
Conforme mostra a Figura 2.3, a distribuição gratuita e o consumo de preservativos 
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masculinos no Brasil vêm crescendo de forma significativa. Em 2003, circularam no 
mercado cerca de 700 milhões de unidades, dos quais 270 milhões foram 
distribuídas gratuitamente pelo governo, enquanto o restante foi proveniente do 
mercado interno [73]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 2.3. Distribuição e consumo do preservativo masculino no Brasil [73] 
O uso do preservativo aumentou mais de 15 vezes em 10 anos; porém, ainda é 
necessário ampliar seu uso, na medida em que mais do que 80% dos casos de AIDS 
no Brasil são de transmissão sexual [73]. Em 2006, estimava-se distribuir 1,5 bilhões 
de preservativos, quantidade necessária para atender à população brasileira [3]. A 
distribuição do preservativo deve estar sempre acompanhada de informações claras 
e precisas sobre as vias de transmissão do HIV e outras DST, as formas de 
prevenção e o uso correto do preservativo. 
2.1.4  Dados sobre o mercado mundial e nacional 
De acordo com o Plano de Negócios [11] realizado pelo Comitê Técnico de 
Contraceptivos Mecânicos – ISO/TC 157, a produção mundial de preservativos é 
estimada entre 13 a 14 bilhões de unidades por ano, a um custo de cerca de US$ 4 
bilhões. Existe uma demanda reprimida anual de 40% da produção atual; no 
entanto, a estimativa é que o mercado global cresça em torno de 10% ao ano em 
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função da AIDS. Especialistas afirmam que caso a AIDS não existisse, esse 
mercado cresceria somente de 2 a 3% ao ano [74]. A maioria dos fabricantes de 
preservativos está localizada na Ásia, próximos ao suprimento da matéria-prima – o 
látex de borracha natural. As maiores indústrias de exportação estão localizadas na 
Índia, Japão, Tailândia e Malásia. Outros fabricantes estão baseados 
predominantemente nos EUA, Europa e América do Sul [75][76]. 
Nos últimos anos, ocorreu uma transferência da capacidade produtiva em direção 
aos países em desenvolvimento, sobretudo da Ásia e da América Central, em busca 
do barateamento dos custos de produção, principalmente em relação aos custos de 
mão-de-obra. Fábricas no Reino Unido, Itália e Austrália foram fechadas, ao mesmo 
tempo em que novas unidades foram implantadas na Ásia. No âmbito da União 
Européia, a produção de preservativos se concentra na Espanha e na Alemanha, 
apesar do custo da mão-de-obra ser alto [77]. 
Os EUA, um dos maiores mercados mundiais, distribui o produto através da Internet 
e de máquinas automáticas, além dos tradicionais pontos de venda, como farmácias 
e supermercados [74]. 
Além dos canais tradicionais de distribuição de preservativos, o Brasil conta ainda 
com outros importantes canais: 
•  o setor público - que disponibiliza, de forma gratuita, o preservativo masculino nos 
serviços públicos de saúde (Postos de Saúde, agentes comunitário, entre outros). O 
Ministério da Saúde vem diversificando sua forma de atuação, priorizando alianças 
importantes com o setor empresarial e organizações comunitárias, visando a ampliar 
o acesso e reduzir o preço do preservativo para as populações mais carentes e 
promovendo o marketing social; 
• o setor não-governamental - que oferece à população preservativos gratuitos e de 
baixo custo, com prioridade para segmentos de maior risco e de menor poder 
aquisitivo. 
Visando a garantir a sustentabilidade das ações e aumentar o consumo de 
preservativos, o Programa Brasileiro de AIDS está desenvolvendo diferentes 
estratégias: 
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• comercialização do preservativo na embalagem primária, que é a embalagem 
selada com uma única unidade; 
•  redução da carga tributária (impostos e taxas) que incide sobre o preservativo; 
• acordos com as empresas fabricantes, com distribuidores e com os revendedores 
para reduzir a margem de lucro sobre a venda do preservativo; 
•  diversificação dos pontos de venda em setores não-tradicionais, como bancas de 
jornal, bares, saunas, hotéis e motéis; e 
•  promoção do insumo por meio de campanhas de comunicação. 
De modo similar, as aquisições e distribuições de preservativos masculinos pelo 
Ministério da Saúde vêm aumentando significativamente, conforme já observado na 
Figura 2.3 [73]. 
Além dos preservativos de borracha natural, outros tipos como de “preservativos 
plásticos” masculinos estão sendo fabricados a partir de poliuretano e do copolímero 
estireno/butileno/etileno/estireno – SBES [78][79][80]. Estes produtos estão 
disponibilizados no mercado internacional, mas ainda não chegaram ao mercado 
nacional, e são dirigidos ao consumidor que tem alergia ao látex, tendo como grande 
desvantagem o alto custo [81]. 
O preservativo plástico feminino é disponibilizado tanto no mercado internacional 
quanto no nacional. Atualmente, o único preservativo feminino com registro do 
Federal Drug Administration (FDA) é o REALITY, de poliuretano, fabricado pela The 
Female Health Company, empresa inglesa [74]. O Brasil e a África do Sul são os 
únicos países que já incluíram o preservativo feminino na sua política nacional de 
prevenção. O governo brasileiro adquire o produto desde 2002, e tinha como 
estimativa para 2006 a aquisição de 6 milhões de unidades. [3]. Além de algumas 
questões relativas ao desenho / projeto do produto, a grande desvantagem é o alto 
custo. O preço por unidade chega a vinte e uma vezes mais do que o preservativo 
de látex [71]. Recentemente, a Agencia Nacional de Vigilância Sanitária (ANVISA) 
concedeu registro ao preservativo feminino AVMOUR, de látex de borracha natural, 
de origem chinesa. O produto possui marca da Comunidade Européia. A principal 
vantagem do uso dos preservativos femininos é o fato de oferecer à mulher a 
possibilidade de decidir sobre a sua proteção, eliminando a negociação com os 
parceiros sobre o uso ou não do artefato. Esta é a razão principal da alta aceitação 
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do produto pelas profissionais de sexo [71]. Os preservativos plásticos, masculinos e 
femininos, não serão tratados nesta Tese. 
2.2  FABRICAÇÃO DO PRESERVATIVO 
2.2.1  A matéria-prima principal 
A matéria-prima principal da fabricação de preservativos de maior uso é o látex do 
poli(1,4-cis-isopreno), que pode ser encontrado na natureza em mais de 2500 
espécies de árvores, sendo a Hevea brasiliensis a única com significado comercial. 
Outras variedades, como as espécies Hevea benthamiana, Hancornica speciosa, 
Manihot glaziovi, Parthenium argentatum e a Ficus elástica, entre outras, produzem 
poli(cis-isopreno) de baixa massa molecular e com baixos índices de produtividade e 
qualidade [17][82][83][84][85][86]. 
A Hevea brasiliensis, seringueira nativa da Região Amazônia, também chamada pelo 
povo da Floresta de Hevea Real, participou durante trinta anos (1887-1917) como 
um dos principais produtos das exportações brasileiras, fazendo do Brasil o maior 
produtor de borracha natural do período. A exploração era totalmente extrativista, 
tendo desempenhado importante papel na formação econômico-social da Amazônia 
e do Brasil, transformando-se num capítulo da história mundial [87]. A eclosão da 
crise gumífera, ocasionada por problemas políticos, econômicos e fito-sanitários na 
região, impediu o desenvolvimento sustentável da atividade, e os robustos 
investimentos feitos pela Inglaterra na climatização da Hevea brasiliensis em países 
colonizados contribuíram para que a atividade de produção de borracha natural 
fosse transferida, no início do século XX, para os países asiáticos, situação que 
perdura até os dias de hoje. 
A Figura 2.4 ilustra a semente, as folhas, a árvore da seringueira e o látex de 
borracha natural coletado do seringal nativo Floresta, da Reserva Extrativista Chico 
Mendes (RESEX), em Xapuri, no Estado do Acre. As imagens da Figura 2.4 foram 
registradas em visita aos seringais nativos da RESEX realizada em novembro de 
2003. 
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Figura 2.4. Hevea brasiliensis: semente (a), flor (b), folha (c), látex (d) 
(Imagens registradas nos seringais nativos da RESEX em novembro de 2003) 
Os seringais podem ser classificados em seringais nativos e de cultivo, sendo os 
nativos encontrados somente na Região Amazônica. Conforme ilustrado na Figura 
2.5, existem diferenças visíveis entre os dois tipos de seringais. As imagens da 
Figura 2.5 foram registradas no seringal nativo Floresta, da Reserva Extrativista 
Chico Mendes (RESEX), no Estado do Acre, e no seringal de cultivo da RIOBOR, 
em Olímpia, no Estado de São Paulo, ambas em 2003. As principais diferenças 
entre os dois tipos de seringais são apresentadas na Tabela 2.3. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 2.5. Seringais: nativo (a), de cultivo (b) 
(Imagens registradas na RESEX (a) e em Olímpia(b), em maio de 2003) 
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Tabela 2.3. Principais diferenças entre seringal nativo e de cultivo 
 
Seringal 
Característica 
Nativo  De cultivo 
Tipo de terreno  Irregular  Plano 
Tipo de solo 
Diverso / 
não-controlável 
Uniforme / 
controlável 
Distância entre árvores 
Irregular 
3,0 a 10,0 m 
Regular 
2,5 a 3,0 m 
Distância entre fileiras  Irregular 
Regular 
8,0 a 10,0 m 
Diâmetro de tronco  Até 1 m  50 cm 
Nº de árvores cortadas / dia  150  1000 
Área percorrida / dia  15 km  0,24 km 
Produção de borracha/ dia  10 a 35 L  250 a 300 L 
Teor de borracha no látex  35 a 40%  30 a 35% 
  Nota: Dados coletados em visita ao seringal nativo Floresta, da RESEX, no Estado do Acre, e 
  no seringal de cultivo da RIOBOR, em Olímpia, no Estado de São Paulo, em maio de 2003. 
 
Em 1938, a Malásia e a Indonésia produziram, respectivamente, 405.688 e 302.870 
toneladas de borracha [88][83]. Atualmente, mais de noventa por cento de toda a 
produção mundial de borracha natural vem dos países do continente asiático, 
principalmente Tailândia, Indonésia, Malásia e Índia [89]. A Tabela 2.4 relaciona os 
principais países produtores e consumidores de borracha natural em 2004 [90]. 
No que tange ao Brasil, nos últimos dez anos a produção de borracha natural vem 
se expandindo em função da extração em seringais de cultivo em novas áreas de 
plantio, principalmente no Estado de São Paulo. Nesta região existem seringais 
consorciados com plantio de palmito, que, segundo relatos, aumenta em 30% a 
produtividade do seringal [91]. Também em terras paulistas é que se desenvolve um 
ambicioso plano de expansão da heveicultura, cuja meta é o plantio de 250 mil 
hectares de seringueira em 15 anos. O Estado de São Paulo respondeu por 54,6% 
da produção nacional de borracha em 2005, de acordo com o Instituto Brasileiro de 
Geografia e Estatística (IBGE) [92]. Além do Estado de São Paulo, a produção 
nacional se concentra nos estados de Mato Grosso (16,3%), Bahia (18,5%) e na 
Região Amazônica (10,0%) [93]. Apesar da expansão, o Brasil é hoje o nono 
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produtor mundial, tendo contribuído em 2004 com apenas 100 mil toneladas (1,2%) 
do total mundial produzido, conforme ilustrado na Tabela 2.4 [90]. Assim, o Brasil 
importou 160 mil toneladas de NR em 2004 para atender a demanda de consumo. 
Os países de maior consumo da borracha natural são a China e os Estados Unidos. 
De acordo com informações do International Rubber Consortium Ltd, em fevereiro de 
2007 as importações de borracha natural da China alcançaram cerca de 100 mil 
toneladas, totalizando 250 mil toneladas nos dois primeiros meses deste ano. Isso 
representa um incremento de 14% em relação ao mesmo período do ano passado 
[94]. O Brasil está também na nona posição no ranking mundial dos países 
consumidores. 
Tabela 2.4. Principais países produtores e consumidores de borracha natural em 
2004 [90] 
 
Produtor  Consumidor 
Ranking 
País 
Mil 
toneladas 
Ranking
País 
Mil 
toneladas 
1º Tailândia 2.900 1º  China  1.595 
2º Indonésia 1.185 2º Estados Unidos 1.085 
3º Malásia 1.000 3º  Japão  787 
4º Índia  740 4º Índia  750 
5º China  481 5º Malásia 483 
6º  Vietnã  405  6º  Coréia do Sul  342 
7º  Costa do Marfim  135  7º  Tailândia  298 
8º Libéria  112 8º França  290 
9º Brasil  100 9º Brasil  260 
10º Sri Lanka  94  10º Alemanha  255 
Total Mundial  8.250  Total Mundial  8.180 
 
Noventa por cento do látex coletado é transformado em borracha, sob a forma de 
fardos, mantas ou placas, e utilizado na indústria de pneumáticos, calçados e 
artefatos técnicos. Os restantes 10% permanecem sob a forma líquida, com principal 
aplicação na área da saúde, utilizados na confecção de artefatos que entram em 
contato com a pele e outras superfícies do corpo humano, como luvas cirúrgicas e 
de procedimento, catéteres e contraceptivos mecânicos – diafragmas e 
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preservativos masculinos [90][91][93][95][96]. O polímero, nas suas diversas formas, 
é responsável pela manufatura de mais do que 40.000 produtos, onde cerca de 400 
são dispositivos médicos [82]. 
O látex exsudado da Hevea brasiliensis é uma dispersão coloidal, com 60 a 70% de 
água e 40 a 30% de borracha, contendo partículas borrachosas e não-borrachosas 
dispersas na fase aquosa. A porção não-borrachosa é composta basicamente de 
proteínas, enquanto a porção elastomérica é constituída principalmente de poli(1,4-
cis-isopreno). As partículas de forma esférica, denominadas micelas, são 
polidispersas e têm diâmetros que variam de 50 Å a 3 µm, com a média entre 0,25 e 
0,8 µm. A maior parte da massa de borracha está concentrada nas partículas com 
diâmetros maiores do que 0,6 µm. As partículas são envolvidas por uma 
monocamada contínua de complexo fosfolipídeos-proteínas, de carga negativa, 
responsável pela estabilidade coloidal [97][98][99][100][101][102]. Os valores típicos 
dos constituintes do látex de borracha in natura estão apresentados na Tabela 2.5 
[103][104]. 
Tabela 2.5. Valores típicos dos constituintes do látex in natura [103][104] 
 
Constituinte  Percentual 
Sólidos totais 
(incluindo teor de borracha seca de 33%) 
40-30 
Substância protéica  1-1,5 
Substância resinosa  1-1,5 
Cinza <1 
Açúcar 1 
Água 60-70 
 
O percentual de sólidos totais depende de vários fatores, tais como: idade da árvore, 
tipo, freqüência e horário de sangria; condições do solo; tipo de seringal - nativo ou 
de cultivo; clone; condições climáticas; estação do ano, etc. As principais 
propriedades físicas do látex de NR são: densidade, entre 0,975 e 0,980 gcm
-3
; 
tensão superficial, entre 0,040 e 0,045 Nm
-1
 e pH entre 6,5 e 7,0 [105][106][107]. 
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Após ultracentrifugação, os sólidos borrachosos e não-borrachosos são distribuídos 
em três fases: (1) topo ou fase borrachosa, (2) meio ou fase serosa e (3) fundo ou 
fase lutóide. A fase borrachosa ou topo contém, em peso, cerca de 96% de 
borracha hidrocarbônica, 3% lipídios, 1% de proteína, traços de magnésio, potássio 
e cobre, entre outros constituintes. As partículas borrachosas são estabilizadas por 
uma camada adsorvida de proteínas e fosfolipídios [105][106][107]. A porção serosa 
ou soro é uma solução aquosa diluída constituída de uma ampla variedade de 
compostos químicos. Os mais importantes constituintes são as proteínas e seus 
produtos de decomposição, aminoácidos e vários sais orgânicos e inorgânicos. A 
fase do fundo consiste principalmente de  partículas lutóides. A fase lutóide é 
constituída de partículas esféricas, não-borrachosas, com pigmentos carotenóides, 
que geram a cor amarelada da borracha natural [104][105]. 
A preservação do látex imediatamente após a sua coleta é uma etapa de enorme 
importância na preparação da matéria-prima principal da fabricação do preservativo. 
O látex de borracha natural coagula poucas horas após ser extraído da seringueira. 
Caso a preservação não seja feita de forma correta, em pouco tempo se inicia o 
processo de putrefação do látex. O tempo para que a coagulação ocorra depende da 
temperatura ambiente e da estabilidade do próprio látex [104][105]. 
O sistema de preservação pode ser de curto ou de longo alcance. O sistema de 
curto alcance, comumente conhecido como anticoagulante, preserva o látex por 
tempo suficiente para assegurar que o mesmo permaneça em condições líquidas por 
poucas horas ou dias, antes da transformação em borracha seca. O sistema de 
longo alcance atua na preservação do látex, mantendo-o na forma líquida durante o 
período do transporte até o destino final e durante o tempo de estocagem. A 
produção de látex de alta qualidade demanda particular atenção na limpeza dos 
utensílios de coleta, no manuseio do produto ao longo da coleta, no sistema de 
preservação utilizado e no controle do tempo entre a sangria e a ultracentrifugação.  
A qualidade do látex tem grande interferência no resultado da qualidade do produto 
final [104][106]. 
Um sistema de preservação considerado eficiente deve atender a três funções: (1) 
destruir os microrganismos ou suprimir sua atividade e crescimento; (2) contribuir 
positivamente para a estabilidade coloidal do látex (através, por exemplo, do 
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aumento da carga nas partículas, do potencial elétrico da interface borracha-água 
e/ou do pH do látex); e (3) eliminar traços de íons de metais pesados, por seqüestro 
em solução ou por precipitação como sais insolúveis. Os íons metálicos são a fonte 
de energia dos microrganismos que causam a coagulação espontânea e também 
contribuem com a desestabilização do látex. A amônia é o conservante padrão do 
látex de borracha natural porque inibe o crescimento dos microrganismos, atua como 
tampão alcalino (aumentando o pH), diminui a viscosidade e neutraliza os ácidos 
livres formados no látex. Para a preservação de curto alcance, é suficiente um 
percentual de 0,2% de amônia, enquanto que para uma preservação permanente é 
necessário chegar a 0,7%. A amônia é muito utilizada como anticoagulante após a 
extração do látex da árvore, em quantidades tão pequenas como 0,05%. O uso do  
formaldeído em combinação com a amônia é também um excelente meio de 
promover a conservação [108][109]. 
O látex para comercialização deve ser estável e conter 60% ou mais de borracha. 
Para isso, é necessário preservá-lo e concentrá-lo. Todos os processos produtivos 
importantes de artigos de látex, incluindo o preservativo, partem do látex com no 
mínimo 60 por cento de conteúdo de borracha. 
A concentração do látex pode ser realizada por três métodos: centrifugação, 
evaporação e cremação. A centrifugação é a metodologia mais utilizada. Na 
fabricação de preservativos geralmente é utilizada a dupla centrifugação. A primeira 
centrifugação aumenta os sólidos totais e a segunda, também chamada de 
clareação, retira os coágulos menores remanescentes. A clareação é uma etapa 
importante para produção de artefatos transparentes ou translúcidos [106]. 
A Figura 2.6 (a-f) ilustra as principais etapas de uma central de centrifugação de 
látex de borracha natural, construída em vários níveis para o aproveitamento natural 
do fluxo gravitacional. As imagens da Figura 2.6 foram registradas na Central de 
Centrifugação AGROLÁTEX/ RIOBOR, localizada na região de Olímpia, no Estado 
de São Paulo, em visita realizada em maio de 2003. 
O látex de borracha natural é comercializado de acordo com especificações 
estabelecidas em normas nacionais e internacionais. As normas ISO 2004 [110] e 
2027 [111] têm classificação mais abrangente, caracterizando oito tipos de látices. A 
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norma brasileira NBR 11598 [112] e a norma americana [113] padronizam os 
métodos de ensaio e classificam o látex, segundo o método de concentração e o 
sistema de preservação, em três tipos: 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 2.6. Central de centrifugação AGROLÁTEX/ RIOBOR 
(a) chegada do látex do campo, (b) transporte do látex através de duto, (c) tanques de 
estocagem antes da centrifugação, (d) local da centrifugação propriamente dita, com dois 
rotores para constante intercambio e saídas do látex centrifugado e do soro; o lutóide fica no 
rotor, (e) tanques de estocagem após a centrifugação e (f) embalagem em tanques 
devidamente protegidos com sacos plásticos e pesagem. 
 (1) Tipo I - Látex natural centrifugado com alto teor de amônia, preservado somente 
com amônia ou com formaldeído seguido de amônia; 
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ado 
soro 
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(2) Tipo II - Látex natural desnatado (cremado), preservado somente com amônia ou 
com formaldeído seguido de amônia; 
(3) Tipo III - Látex natural centrifugado, preservado com baixo teor de amônia e 
outros conservantes necessários. 
Na fabricação de produtos de látex de NR, as propriedades de maior relevância são: 
o teor de borracha seca (DRC), o teor de sólidos não-borrachosos (RNS), o tempo 
de estabilidade mecânica (MST), o número de ácidos graxos voláteis (VFA), o 
número de hidróxido de potássio (KOH) e a alcalinidade. Os ácidos graxos voláteis, 
principalmente os dos ácidos acético e fórmico, são subprodutos do crescimento 
bacteriológico. O teor de ácidos graxos voláteis é o melhor indicador disponível para 
avaliar o estado de preservação do látex. Os ácidos graxos voláteis se oxidam 
rapidamente a hidroperóxidos e atuam como iniciadores da degradação [114]. Se o 
valor do VFA do látex for maior do que 0,02, o látex não é sequer considerado para 
ser concentrado, e é destinado diretamente para fabricação de borracha tipo folha 
ou crepe [115]. A viscosidade, a condutividade e o tamanho de partícula do látex 
também são propriedades importantes. Na fabricação de preservativos, além das 
propriedades já citadas, o controle do teor de metais (cobre, ferro e manganês) no 
látex é muito importante, pois os metais aceleram a degradação do filme, atuando 
como catalisadores nas reações dos ácidos graxos [114]. 
Para a fabricação de preservativos, somente o látex de mais alto nível de qualidade, 
preparado com o máximo de cuidado e com utensílios de material inerte, como aço 
inoxidável, pode ser usado [116]. 
2.2.2  O processo tecnológico 
As variedades do modelo básico de preservativos masculinos podem incluir as 
seguintes variações: (1) no tamanho - comprimento e circunferência; (2) nas cores, 
pela adição de pigmentos; (3) na superfície - lisa ou texturizada; (4) na espessura; 
(5) na forma – com lados paralelos ou anatômico; e (6) na natureza e na quantidade 
de lubrificantes. O modelo do preservativo mais comum, conhecido como padrão, é 
o que tem aproximadamente 190 mm de comprimento (medido na parte paralela) e 
52 mm de largura (semicircunferência). A disponibilidade de tamanhos diferentes é 
necessária para que a maioria da população em cada país possa encontrar o seu 
tamanho, de forma que, quando usado, o preservativo não deslize nem fique muito 
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apertado [77]. No Brasil, durante muitos anos somente o preservativo padrão era 
disponibilizado; no entanto, nos últimos quatro anos, diferentes tamanhos estão 
disponíveis no mercado e na distribuição gratuita feita pelo Ministério da Saúde. 
Na fabricação de preservativos, uma mistura de ingredientes (dispersão) é 
adicionada ao látex centrifugado para gerar o látex composto, maturado por algum 
tempo tipicamente entre um e cinco dias, sob condições de temperaturas 
controladas em torno de 30 a 60°C. Nesta etapa do processo ocorre a pré-
vulcanização, cujo grau depende da tecnologia utilizada. Uma dispersão típica é 
constituída de enxofre coloidal (como agente de vulcanização); óxido de zinco 
(ativador da vulcanização); um ou mais aceleradores; um ou mais estabilizadores 
(tipo laurato de potássio); antioxidante e pigmento, caso o produto seja colorido. 
Outros aditivos podem estar dispersos, dependendo de cada fabricante 
[77][116][117]. A Tabela 2.6 apresenta exemplo de uma formulação de preservativos 
masculinos de borracha natural fornecida por um fornecedor de ingredientes de 
borracha [117]. 
 
Tabela 2.6. Exemplo de formulação de preservativo [117] 
 
Matérias-prima  Partes  Função 
Látex natural  167  Matéria-prima principal 
Enxofre Coloidal 95  2,5  Agente de vulcanização 
ZDBC* 0,5 Acelerador 1 
ZDEC** 1,5 Acelerador 2 
Óxido de zinco transparente 2,5  Ativador 
Solução de hidróxido de potássio  5  Estabilizador 1 
Solução de laurato de potássio 2,5  Estabilizador 2 
Derivados fenólicos polinucleares  1  Antioxidante 
Nota: * ZDBC – dimetil ditiocarbamato de zinco ** ZDEC – dietil ditiocarbamato de zinco 
O uso do enxofre coloidal 95, como agente de vulcanização, apresenta vantagens 
em relação a outros tipos de enxofre, pois produz produtos de maior transparência, 
possui partículas menores e é mais fácil de ser misturado. O sufixo 95 representa o 
teor de enxofre, que esta entre 93-95%. Os restantes 7-5% correspondem ao 
percentual de agente dispersante e umidade [117]. Os antioxidantes (compostos 
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que protegem a borracha da oxidação térmica) mais utilizados são os derivados 
fenólicos, aril e/ou alquil substituídos. Esses compostos são polinucleares e 
altamente impedidos. A Figura 2.7 ilustra um exemplo típico de um antioxidante, 
através da estrutura química do Irganox 1010 [118]. 
 
Figura 2.7. Estrutura química do Irganox 1010 [118] 
O processo de vulcanização em látices se dá sem pressão e a baixas temperaturas. 
Assim, faz-se necessário o uso de aceleradores ultra-rápidos, sendo os mais 
utilizados os sais de zinco de ditiocarbamatos como metil, etil e butil ditiocarbamatos, 
em combinação com o óxido de zinco, como agente de ativação. Os ditiocarbamatos 
são utilizados em combinação com aceleradores de menor velocidade, sendo que 
alguns deles conferem proteção antioxidante [119]. Os aceleradores tipo tiurans são 
pouco utilizados na fabricação de preservativos, pois possuem alta capacidade 
alergênica [120]. 
A seguir, o processo típico de fabricação de preservativos é descrito; no entanto, 
ressalta-se que diversas variações podem existir dependendo de cada fabricante. Os 
preservativos são produzidos pelo processo de imersão (dipping), através de 
sucessivos banhos (normalmente 2, podendo chegar a 4 banhos) dos moldes no 
látex composto, alternados por processos de secagem. Os moldes, de vidro, metal 
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ou cerâmica, são normalmente mergulhados verticalmente, em circuito contínuo e 
circular, ao longo da linha de produção. No início do processo, os moldes são 
limpos utilizando sprays e banhos de água com ou sem detergentes além da ação 
mecânica. Os moldes são secos e imersos no primeiro banho de látex, mantido a  
temperaturas entre 20 e 40°C, e movem-se ao longo do tanque de imersão, 
seguindo para a primeira secagem, com temperatura entre 50 e 90°C [77][116]. 
Após a ultima imersão e secagem, forma-se a bainha na extremidade aberta do 
preservativo, com o auxílio de escovas que correm em ângulo ao lado dos moldes. 
Ainda na linha de produção, o processo de vulcanização ocorre à temperatura que 
pode variar entre 65 a 100°C, por não mais do que 10 minutos. A etapa seguinte é a 
lixiviação, onde uma solução alcalina lava o produto, retirando o excesso de 
resíduos. A lixiviação também auxilia a desmoldagem dos preservativos. Os 
preservativos são então, removidos dos moldes através de escovas ou jatos de 
água. Em seguida, ocorre a colocação dos pós, que podem ser carbonato de 
magnésio ou dióxido de sílicio. Os preservativos seguem para máquinas industriais 
tipo secadoras de roupa para a ultima etapa de fabricação do produto semi acabado 
[77][116]. 
A Figura 2.8 (a-d) mostra imagens das principais etapas de uma fabricação típica de 
preservativos. As imagens da Figura 2.8 foram registradas com autorização da 
Indústria Nacional de Artefatos de Látex Ltda (INAL) em visita realizada em 
dezembro de 2003. 
Alguns testes químicos são feitos no látex durante a etapa da imersão tais como: 
viscosidade, normalmente copo Ford, pH e MTS (tempo de estabilidade mecânica).  
Ao longo do processo de fabricação, alguns testes de controle de processo também 
são realizados, para detecção de defeitos visuais e orifícios, medição da pressão e 
do volume de estouro e controle de massa e espessura do preservativo. A 
espessura do filme do preservativo é influenciada por três fatores: a velocidade com 
que os moldes se movem ao longo do banho, o conteúdo de água (sólidos totais) e a 
temperatura do látex no banho. A maioria dos fabricantes produz preservativos 
padrão com espessura média aproximandamente de 0,07mm [77][81][116]. 
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Figura 2.8. Fabricação de preservativos 
(a) banho de imersão (b) formação da bainha 
(c) preservativos desmoldados (d) produto semi-acabado 
A totalidade dos preservativos fabricados é testada eletricamente para detecção de 
orifícios antes de serem embalados. Existem dois tipos de testes elétricos, 
conhecidos como “úmido” e “seco”. O teste úmido mede a condutividade elétrica 
entre o lado externo e o lado interno do filme do preservativo. Os preservativos são 
colocados em moldes metálicos, em uma corrente circular e contínua, similar àquela 
utilizada no dipping. Os preservativos são, então, mergulhados numa solução 
condutora. A resistência entre a solução e o molde é medida e os que acusam a 
passagem de corrente elétrica são rejeitados. Os aceitos são secos, enrolados e 
retirados da máquina de teste por escovas. O teste é usualmente conduzido a 
menos de 100 V. O teste seco se baseia em uma quebra dielétrica. Os preservativos 
são colocados em moldes rotativos metálicos e “folhas” (flaps) de borracha 
condutora ou uma malha metálica passa sobre eles. Se houver detecção de um furo 
ou um ponto muito fino, ocorre um fluxo de corrente e o preservativo é rejeitado. 
Estas máquinas operam entre 1500 a 2100 V [77][116]. 
  (a)    (b) 
  (c)  (d) 
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2.2.3  Lubrificação e embalagem 
A maioria dos preservativos é acondicionada na embalagem primária com um pó 
(amido de milho, sílica ou carbonato de magnésio) e um lubrificante. A embalagem 
primária é a embalagem que contém uma unidade de preservativo. Os lubrificantes 
mais utilizados são os fluídos de silicone, enquanto os lubrificantes menos comuns 
são os glicóis de propileno e de etileno. O contato de preservativos com lubrificantes 
a base de óleos minerais foi estudado por Voeller [121], que concluiu que este tipo 
de lubrificação causa uma rápida deterioração nos preservativos. Normalmente, a 
viscosidade do lubrificante varia entre 100 a 350 centistoke e a quantidade utilizada 
em cada preservativo é de 200 a 600 mg. Alguns preservativos são também 
disponibilizados com espermicida, sendo o mais comum o surfactante nonoxinol-9. 
Estudos mostram que o uso de espermicidas está associado a irritações cutâneas e 
infecções urinárias [122]. 
O lubrificante é colocado no preservativo logo antes da vedação da embalagem 
primária. A embalagem primária é o envelope diretamente em contato com o 
preservativo. Os materiais utilizados nas embalagens para uma proteção mais 
efetiva do artefato são filmes de alumínio, com no mínimo 8 µm de espessura, 
recobertos em ambos os lados por filme de plastico ou celofane (celulose). O 
revestimento externo, além de aumentar a resistência da embalagem, é utilizado 
para impressão da marca e de outras informações legais. Dois rolos do filme de 
embalagem são normalmente utilizados, fazendo um sanduíche do preservativo 
[77][121][123]. 
A quantidade de lubrificante, bem como a vedação da embalagem primária e sua 
impermeabilidade à luz e ao oxigênio, contribuem de forma significativa para que o 
produto mantenha suas propriedades ao longo da vida útil. Os laminados que não 
possuem uma proteção adequada de impermeabilidade ao oxigênio e à luz UV 
oferecem uma menor proteção à oxidação [124][15]. A embalagem primária pode ser 
de formato quadrado, onde a circunferência do preservativo é preservada, ou 
retangular, na qual o preservativo fica comprimido enquanto permanece embalado. A 
compressão permanente do artefato pode comprometer as propriedades físicas do 
produto; entretanto, esta embalagem utiliza menos material em comparação à 
quadrada e, portanto, tem menor custo [77]. Nos países membros do Mercosul, as 
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embalagens primárias transparentes, bem como as retangulares, são proibidas. No 
entanto, em países de clima temperado, a embalagem transparente é utilizada em 
preservativos coloridos. 
2.3  AVALIAÇÃO DA QUALIDADE 
Foi muito difícil para consumidores e autoridades governamentais impor requisitos 
de qualidade ao preservativo, tendo em vista que o produto foi tratado de forma 
semiclandestina durante muito tempo. Alguns dos fabricantes não tinham sequer as 
suas marcas impressas nas embalagens. Em muitos países, os preservativos não 
eram expostos nas lojas e eram entregues discretamente ao consumidor. 
Em 1951 o governo sueco iniciou a regulamentação da qualidade de preservativos, 
adotando um teste visual para verificação de furos ou vazamento e um teste de 
insuflação para avaliação da resistência. Nos primeiros cinco anos 43% dos lotes 
testados foram rejeitados [125]. 
Em 1964 o Instituto de Normalização Britânico, Bristish Standards Institute (BSI), 
publicou a primeira edição da norma BS 3704 [126], introduzindo uma inovação 
cumulativa na avaliação do teste de verificação de furos. Basicamente, existia um 
limite no número de orifícios por lote de produção e um limite adicional no total 
acumulado de furos em lotes testados por um certo período. O teste de resistência 
era realizado colocando 3 litros de água no preservativo. 
A norma inglesa foi revisada em 1972 [9], alterando o nível de qualidade aceitável 
(NQA) do ensaio de vazamento (reduzido-o de 1 para 0,5) e incluindo o rolamento 
do preservativo após o ensaio. Além destas alterações, o corpo de prova circular no 
ensaio de resistência à tração e o envelhecimento artificial por 12 horas a 70°C para 
a metade das amostras ensaiadas também foram feitas. Segundo a norma ISO 
2859, NQA é a porcentagem de itens “não-conformes” em uma inspeção por 
amostragem e itens “não-conformes” são itens com uma ou mais não-
conformidades [127]. 
Na década de 70, muitos países publicaram suas próprias normas, incluindo o teste 
de verificação de furos e algum tipo de teste de resistência. O ensaio de resistência 
à tração era mais comum, enquanto que o teste de insuflação que avalia o volume e 
a pressão de estouro, era realizado somente na Escandinávia. Em 1976, os Estados 
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Unidos da América publicaram a primeira edição da norma ASTM 3492, com testes 
similares àqueles usados pelo BSI. A norma americana foi revisada em 1996 e 2003 
[128][129][130]. 
Em 1974, o Instituto de Normalização da Suécia obteve recursos para desenvolver 
um padrão internacional de preservativos. A intenção era dar assistência a países 
em desenvolvimento na aquisição de preservativos de boa qualidade e assegurar 
que os estoques do produto na Suécia fossem de alta qualidade. Assim, em 
fevereiro de 1975, em Estocolmo, o Comitê Técnico Internacional de Contraceptivos 
Mecânicos – ISO/TC 157 foi constituído com a participação de especialistas de 15 
países, com representantes de fabricantes, laboratórios de ensaio, organismos de 
certificação e instituições de pesquisa. O objetivo principal do comitê era definir os 
métodos de ensaio e respectivos requisitos mínimos de qualidade para preservativos 
masculinos de látex de borracha natural. 
No final da década de 80, o impacto potencial do HIV se tornou evidente, e o 
Programa Global de AIDS da OMS foi implantado. Como parte deste programa, a 
importância dos preservativos foi reconhecida, e as especificações da OMS foram 
elaboradas, a fim de permitir que tanto a OMS quanto outros compradores 
adquirissem produtos de boa qualidade para prevenção do HIV. Em 1989 as 
especificações da OMS foram usadas pela primeira vez [131]. 
As inovações das especificações da OMS incluíram: 
▪  Limites mais rígidos para volume e pressão de estouro; 
▪  Envelhecimento acelerado por 7 dias a 70°C; 
▪  Requisitos quanto à quantidade de lubrificante; 
▪ Requisitos para embalagens primárias quanto à forma, material e facilidade 
da abertura. 
A primeira versão completa da norma ISO 4074-1 [131] foi editada em 1990 com 
exigências dos requisitos e respectivos níveis de qualidade aceitáveis (NQA), além 
de outras nove partes que incluíam os métodos de ensaios. A partir de 1995, vários 
países em desenvolvimento adotaram as especificações técnicas de preservativos 
da OMS como padrão de requisitos de compra. 
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O agravamento da epidemia da AIDS e o desenvolvimento tecnológico da fabricação 
de preservativos e da avaliação da qualidade promoveram a publicação periódica 
de edições revisadas das especificações da OMS [132][133][12] e da norma 
internacional [134][14]. Como resultado, nestes 16 anos de utilização das 
especificações da OMS e da norma internacional, significativo avanço na qualidade 
de preservativos foi alcançado. 
A edição da ISO 4074 de 2002 [14], atualmente vigente, foi consolidada em um 
único documento e incluiu pela primeira vez requisitos mínimos de testes de 
estabilidade e a comprovação do tempo de validade (shelf life) declarado pelo 
fabricante. 
O Brasil, através da Agência Nacional de Vigilância Sanitária (ANVISA) e do  
Instituto Nacional de Metrologia, Normalização e Qualidade Industrial (INMETRO), 
adotou, a partir de 1993, a certificação compulsória de preservativos, que consiste 
na obrigatoriedade de avaliar a qualidade dos lotes antes de serem disponibilizados 
ao mercado consumidor. Os métodos de ensaio e seus respectivos requisitos foram 
definidos no Regulamento Técnico da Qualidade (RTQ) 9, editado inicialmente em 
1993 e revisado em 1995 [135]. 
Em 1996, a Associação Brasileira de Normas Técnicas (ABNT) formou, no âmbito do 
Comitê Brasileiro Odonto-Médico-Hospitalar (CB 26), a Comissão de Estudos de 
Contraceptivos Mecânicos (CE 26:003.04) como fórum nacional responsável pela 
normalização de contraceptivos mecânicos, incluindo os preservativos masculinos e 
femininos, diafragmas e dispositivos intra-uterinos. Em 1997, o Brasil iniciou sua 
participação no comitê ISO/TC 157, sendo o único país com direito a voto da 
América Latina. 
Em 1996 foi editada a primeira regulamentação harmonizada de preservativos entre 
os países membros do Mercosul. A revisão desta regulamentação publicada em 
2002 [136] está em vigor até os dias de hoje. 
Atualmente, os principais ensaios realizados nos preservativos avaliam: as 
características dimensionais (comprimento, largura e espessura), quantidade de 
lubrificante, verificação de furos, integridade da embalagem primária e resistência 
através das propriedades de insuflação – volume e pressão de estouro. Este último 
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ensaio é realizado antes e após o envelhecimento acelerado, a 70°C por 7 dias. A 
rotulagem na embalagem primária e as informações contidas nas instruções de uso 
também são avaliadas. Os ensaios são destrutíveis e realizados em uma amostra 
definida pelo tamanho do lote de fabricação, que varia entre 150.000 a 500.000 
unidades. Os planos de amostragem e os níveis de inspeção utilizados são 
estabelecidos na norma ISO 2859-1 [127]. 
Em linhas gerais, os planos de amostragem, os requisitos e os NQA´s (níveis de 
qualidade aceitáveis) dos ensaios de avaliação da qualidade de preservativos 
vigentes no Brasil atualmente são equivalentes aos internacionais. No entanto, a 
norma nacional difere da internacional principalmente por não contemplar as 
exigências quanto à comprovação da vida útil dos preservativos e aos requisitos 
mínimos de estabilidade, além de não incluir o teste para determinação da 
quantidade de lubrificante e exigências em relação aos defeitos visuais. 
A Tabela 2.7 apresenta os requisitos, os NQA´s e o número de não-conformidades 
aceitas (N°NC) em números de amostras ensaiadas (N°A) dos principais ensaios de 
preservativos da regulamentação Resolução da Diretoria Colegiada (RDC) 3 [136], 
vigente atualmente no Brasil e demais países do Mercosul. 
Os testes de insuflação (pressão e volume de estouro), integridade de embalagem 
primária e quantidade de lubrificante, em conjunto, são úteis para avaliação do 
desempenho do preservativo [137]. Entretanto, não existe ainda um teste único que 
avalie a degradação que ocorre nos preservativos ao longo do tempo de validade. 
Neste sentido, dois requisitos obrigatórios para aprovação de novos modelos de 
preservativos foram incluídos na última versão da norma ISO 4074 [14]: (1) 
conformidade com os limites mínimos de volume e pressão de estouro ao longo do 
tempo declarado pelo fabricante como vida útil (shelf life), no tempo máximo de cinco 
anos, e (2) conformidade aos mesmos limites, sendo os preservativos submetidos a 
condições de envelhecimento acelerado em duas condições – (168±2) h a (70±2)°C 
e (90±1) dias a (50±2)°C. 
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Tabela 2.7. Requisitos e NQA´s dos principais ensaios da RDC 3 [136] 
 
Ensaio  Requisito 
NQA 
(%) 
N°NC em 
N°A* 
Comprimento 
≥ 160 mm 
4  1 em 13 
Largura  ± 2 mm da largura nominal declarada  4  1 em 13 
Espessura  > 0,03mm  4  1 em 13 
Integridade de 
embalagem primária 
embalagem primária sem defeito  2,5  2 em 32 
Verificação de 
vazamento 
preservativo sem furo / vazamento  0,25  2 em 315 
Pressão (P) 
Volume (V) 
(ambiente e 
envelhecido) 
P ≥ 1,0 kPa 
V ≥ 16 dm
3
 (largura < 50mm) 
V ≥ 18 dm
3
 (50mm ≤ largura< 56mm) 
V ≥ 22 dm
3
 (largura ≥ 56mm) 
1,5  10 em 315
Nota: *N°NC em N°Amostras - Número de não-conformidades em número de amostras ensaiadas, 
para lotes de 150.000 a 500.000 unidades. 
2.4  DEGRADAÇÃO DA BORRACHA NATURAL 
A estrutura química dos materiais tem importância fundamental na estabilidade do 
produto [138]. A borracha natural, quase 100% formada pelo poli(1,4-cis-isopreno), 
possui estrutura altamente regular, amorfa, com alta incidência de ligações duplas 
devido a massa molar ser da ordem de 10
6
, apresenta temperatura de transição 
vítrea (T
g
) baixa, na faixa de -69°C a -74°C, e pode cristalizar sob tensão, devido a 
sua estereorregularidade estrutural. Ao deformar a certo valor, as moléculas de 
poli(1,4-cis-isopreno) da borracha natural, se alinham e formam zonas ordenadas 
cristalinas [17][85][139]. A combinação dessas características dá à borracha natural 
a excelência de suas propriedades, como alta resistência à tração, à abrasão e ao 
rasgamento, alta elasticidade e flexibilidade, excelente adesão a tecidos e metais, 
excelente resiliência e capacidade de formação de filmes com espessuras bastante 
finas e uniformes[19][20][26]. 
A elasticidade na borracha pode ser definida operacionalmente como uma grande 
deformabilidade com completa recuperação. Os materiais que exibem este tipo de 
propriedade devem ter alta entropia molecular, como conseqüência das três 
exigências que devem ser cumpridas: (1) o material deve ser um polímero de alta 
massa molar, (2) as cadeias devem ter alto grau de flexibilidade, e (3) as cadeias 
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devem estar ligadas umas às outras por algumas ligações cruzadas ou em redes 
tridimensionais. A primeira exigência surge do fato de que as moléculas devem 
alterar dramaticamente seu arranjo e extensão espacial em resposta a uma tensão 
imposta, e somente as longas cadeias moleculares podem ter um grande número de 
arranjo espacial. A segunda exigência para a elasticidade especifica que o arranjo 
espacial deve ser composto por ligações simples, não apresentando impedimento 
molecular que caracterize rigidez de cadeia ou formação de cristalinidade. A terceira 
exigência permite a recuperação elástica [139]. 
 
Assim, a borracha natural apresenta características muito favoráveis para a 
fabricação de preservativos e para o tipo de utilização deste artefato. A alta 
elasticidade possibilita atender a uma ampla gama de usuários com a fabricação do 
produto em um único tamanho, enquanto a força na ruptura, combinada com a 
elasticidade, oferece baixa chance do rompimento em uso. 
No entanto, o polímero apresenta baixa resistência ao envelhecimento devido à alta 
reatividade química, principalmente sob ação do oxigênio. A reatividade química 
ocorre devido à elevada incidência de ligações duplas olefínicas (a cada 5 átomos 
de carbono ocorre uma ligação dupla na cadeia polimérica), somada à grande 
quantidade de átomos de hidrogênio alílicos presentes em cada unidade repetida do 
isopreno (dos 8 átomos de hidrogênio, sete são alílicos e um é vinílico). As ligações 
com H alílico são geralmente mais fracas do que as ligações com H primário e 
secundário. A Tabela 2.8 apresenta as energias de dissociação das ligações do 
átomo de H primário, secundário, terciário e alílico e as correspondentes com 
radicais alquilas (-R) [138]. 
Tabela 2.8. Energias de dissociação de ligações [138] 
Ligações 
Energia de 
dissociação 
(kcal/mol) 
Ligações 
Energia de 
dissociação 
(kcal/mol) 
C
2
H
5
 – H  99  C
2
H
5
 - R  84,5 
n-C
3
H
7
 – H  98  n-C
3
H
7
 - R  84,9 
t-C
4
H
9
 – H  91  t-C
4
H
9
 - R  80,5 
CH
2
=CHCH
2 
– H  82  CH
2
=CHCH
2 
- R  72,3 
A energia de dissociação determina o curso da degradação, já que o processo se 
inicia mais provavelmente com o rompimento da ligação mais fraca. Esta reatividade 
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é ainda acentuada por duas razões básicas: (1) a presença dos três radicais alquilas 
doadores de elétrons aumenta a nuvem eletrônica da ligação dupla, favorecendo o 
rompimento da insaturação por reagentes eletrofílicos; (2) os mesmos radicais 
alquilas contribuem para estabilizar os íons positivos e os radicais livres derivados 
das olefinas pela abstração do átomo de hidrogênio do carbono “alfa”. A estrutura 
química, ilustrada na Figura 2.9, faz da borracha natural o polímero mais reativo 
entre as borrachas diênicas [140]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 2.9. Estrutura química do poli (1,4-cis- isopreno) 
O Dicionário de Polímeros [141] define degradação como sendo o processo que leva 
à deterioração das propriedades físicas de um polímero. A degradação de polímeros 
pode ser classificada em três tipos principais: despolimerização, na qual a cadeia 
principal do polímero é reduzida por meio da eliminação seqüencial de unidades de 
monômeros; cisão aleatória da cadeia, a qual pode estar combinada com 
despolimerização em maior ou menor grau; e reações em substituintes, em que a 
cadeia principal do polímero permanece mais ou menos intacta. As modificações 
químicas sofridas por um material polimérico e que resultam em variações 
indesejáveis das propriedades de uso do material são também denominadas 
degradação. 
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O envelhecimento é o processo de degradação que ocorre em um material 
polimérico durante um período de tempo específico, geralmente resultando em 
variações na estrutura física e/ou química que comprometem a sua durabilidade, 
acarretando inadequação do desempenho de suas funções. Em muitas aplicações, 
a durabilidade ou o tempo de vida útil do artefato é fundamental. Assim, é importante 
compreender os diversos mecanismos de degradação, na tentativa de se saber que 
capacidade o material tem de manter suas propriedades, quando submetido a 
condições adversas específicas. No caso das borrachas, o grau de envelhecimento 
depende de vários fatores, incluindo a natureza do elastômero, a formulação 
(quantidade e tipo de aditivos utilizados), as condições de processamento, o 
desenho, a aplicação do produto e as condições ambientais às quais o produto será 
submetido [8][142]. 
Os principais tipos de degradação nos filmes de látex são: (1) Oxidativa - ocorre na 
presença de oxigênio, que participa de uma ou mais das reações químicas 
envolvidas; (2) Fotoxidativa – induzida pela ação conjunta de luz e oxigênio; (3) 
Termoxidativa - induzida pela ação combinada de calor e oxigênio; (4) Termoquímica 
– induzida pela ação combinada de agentes químicos e calor [21]. A degradação da 
borracha natural é acelerada principalmente pelo calor, umidade, luz, ozônio e 
radiação, isolados ou simultaneamente [24][26]. 
A principio, todas as borrachas degradam quando expostas à luz. A energia 
incidente da luz natural de 2860 joules por einstein (energia associada com 6.02 x 
10
23
 fótons) é muito maior do que a energia envolvida nas ligações típicas de 
carbono – carbono ou de carbono – hidrogênio, que é da ordem de 800 - 1000 joules 
por mol [119]. Os dois principais processos de envelhecimento em borrachas são a 
oxidação e a ozonólise, acelerados pela temperatura. A degradação oxidativa ocorre 
lentamente a temperaturas mais baixas e, à medida que a temperatura aumenta, a 
degradação se intensifica. Barker [24] examinou o efeito da temperatura no 
envelhecimento de compostos de borracha natural, mostrando que a temperatura 
causa duas reações competitivas: a formação de ligações cruzadas e a ruptura da 
cadeia polimérica através da oxidação das ligações insaturadas. 
A oxidação da borracha envolve a reação de radicais livres presentes na cadeia 
polimérica com o oxigênio molecular. Os radicais livres podem ser formados pela 
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decomposição de hidroperóxidos presentes em quantidades mínimas na borracha, 
após o processamento. Essas reações geram o rompimento de cadeia polimérica 
através da oxidação das ligações insaturadas, que permanecem na cadeia 
polimérica e favorecem o aumento da densidade de ligações cruzadas. O início do 
processo de oxidação da borracha natural favorece o rompimento da cadeia, 
gerando um amolecimento na borracha. Este amolecimento é seguido por um 
aumento nas ligações cruzadas, causando enrijecimento. Ambos os processos 
geram polímeros fracos e quebradiços [26][144][19]. 
Uma seqüência básica das reações envolvidas na degradação termo-oxidativa da 
borracha natural, sem a presença de antioxidantes, pode ser ilustrada por um 
mecanismo simplificado, descrito no Esquema 2.1 [145]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Esquema 2.1 – Mecanismo de auto-oxidação de borracha natural, via radical livre 
[145] 
Analisando o Esquema 2.1, observa-se que a oxidação se dá pela formação de 
radicais livres de peróxido, que se propagam pelas cisões da cadeia polimérica. O 
primeiro produto da auto-oxidação é o hidroperóxido, que é instável tanto em relação 
à luz quanto ao calor; conseqüentemente, o hidroperóxido é um iniciador de outros 
radicais livres, caracterizando o processo como autocatalítico. Os produtos 
intermediários formados nas reações de propagação, ramificação e transferência da 
O
2 
RO• + R’• Î R-O-R’ 
R• + R’• ÎR-R’ 
Cisão de cadeia
RO• Î R-C=O + R’
•

 
R• Î R’H + R’’• 
RO•/OH + R’HÎ R’
•

 
Transferência de cadeia 
Iniciação 
Ciclo de 
propagação 
Ligações 
cruzadas 
2R
•

2ROO• 
R
•

+ 
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 + OH
•
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cadeia polimérica regeneram-se continuamente, até que a terminação ocorra por 
reações de acoplamento ou por reações com antioxidantes [146][147][25]. 
Os antioxidantes, tanto naturais quanto sintéticos, são aditivos essenciais para 
prevenir as reações de oxidação. Os antioxidantes podem ser classificados de 
acordo com a forma com que interferem no mecanismo de auto-oxidação do 
polímero, interrompendo o principal ciclo de oxidação pela remoção dos radicais R• 
e ROO•, como mostrados na Equação (2.1) [8]. 
ROO• + AH Î ROOH + A•     Equação (2.1)  
onde, AH é o antioxidante e A• é um radical estável. 
Os antioxidantes utilizados nas formulações de preservativo são os chamados 
doadores de elétrons ou de hidrogênio, chain breaking donors, que competem com o 
substrato RH pelos radicais alquilperóxidos. Os compostos fenólicos com alto 
impedimento estérico (AH) representam o principal grupo destes compostos 
[148][149]. Em geral, antioxidantes fenólicos mais eficientes têm substituições nas 
posições  orto e para, onde o efeito da natureza eletrofílica aumenta a densidade 
eletrônica do oxigênio do fenol e o efeito estérico dos substituintes previne o 
acoplamento dos radicais fenóxi e o conseqüente aumento dos radicais peróxidos 
[150][151][152]. A vitamina E, antioxidante natural, e as aminas aromáticas, tóxicas à 
saúde, são outros exemplos que atuam segundo este mecanismo [119]. Na 
fabricação dos preservativos, os antioxidantes mais utilizados são o 1,6-hexanediol 
bis-[3(3´,5´-di-ter butil-4´-hidroxilfenil) e o Wingstay L, outro tipo de composto fenólico 
com alto impedimento estérico [118]. 
A oxidação catalisada por metais é um aspecto importante na fabricação de 
preservativo de látex de borracha natural. Traços (em ppm) de certos metais de 
transição, principalmente cobre, manganês, cobalto e ferro, são capazes de romper 
hidroperóxidos em uma reação redox gerando radicais peróxidos reativos que 
propagam a oxidação, fazendo com que o envelhecimento ocorra a temperaturas 
baixas [8]. Esse mecanismo é descrito nas Equações 2.2 (a) e (b): 
ROOH + M
++
 Î ROO• + M
+ 
+ H
+ 
Equação (2.2a) 
ROOH + M
+
 Î RO• + M
++ 
+ OH
-
  
Equação (2.2b) 
onde, M é um metal de transição 
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Quando o oxigênio não está presente, o mecanismo de degradação simplificado 
pode ser representado pelo Esquema 2.2, mostrado nas Equações (2.3 a-f) [8]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
Esquema 2.2 – Mecanismo de degradação de borracha natural, sem oxigênio [8] 
 
Uma característica interessante dos Esquemas 2.1 e 2.2 é que o iniciador (I) não é 
regenerado em nenhuma das reações subseqüentes. Assim, a remoção da energia 
que forma o iniciador, por exemplo o calor, resulta numa taxa de degradação 
desprezível [8]. 
O sistema de vulcanização também influencia o envelhecimento do artefato. 
Tipicamente, na borracha natural vulcanizada, a cada 600 átomos de carbono do 
esqueleto polimérico somente uma ligação cruzada com enxofre é formada após a 
vulcanização, o que mantém uma alta incidência de insaturações na cadeia 
polimérica [147][25]. 
A indústria de borracha define três tipos de processos de vulcanização - 
convencional, semi-eficiente e eficiente, dependendo principalmente da quantidade 
de enxofre usado e parcialmente da quantidade de aceleradores. O processo 
convencional, no qual é usada uma maior quantidade de enxofre, resulta 
predominantemente em ligações polissulfídicas entre as moléculas de borracha. O 
processo semi-eficiente resulta principalmente em ligações mono e dissulfídicas. No 
sistema de vulcanização eficiente, em que doadores de enxofre são utilizados, a 
Iniciação: 
(I) Î I•              Equação (2.3a)
I• + RH Î IH + R•            Equação (2.3b)
Propagação da cadeia: 
R• + RH Î RRH            Equação (2.3c)
Reação de transferência de cadeia: 
R• + R´H Î R´• + RH   Equação (2.3d)
Reação de cisão: 
R• Î R
1
 + R
2
•      Equação (2.3e)
Reação de terminação: 
2R• Î material desativado (reação de ligação cruzada)     Equação (2.3f)




[image: alt] 
44
rede formada é quase exclusivamente de ligações tipo monossulfídicas.  
Historicamente, a indústria de preservativos tem usado os três tipos de processos de 
vulcanização; no entanto, a tendência tem sido a utilização de uma menor 
quantidade de enxofre e atualmente, a maioria das fábricas utiliza processos semi- 
eficiente e eficiente [119]. 
A Tabela 2.9 apresenta de forma resumida os sistemas de vulcanização mais 
utilizados e o tipo de ligações correspondentes em formulações de borracha. A 
razão enxofre / acelerador influencia de forma significativa as propriedades do 
vulcanizado [153][119]. 
Tabela 2.9. Sistemas de vulcanização e tipos de ligação [153][119] 
 
Ligação sulfídica 
(%) 
Tipo de 
sistema 
Enxofre 
(phr) 
Acelerador (phr)
Razão 
A/S 
mono  di + poli 
Eficiente (EV)  0,4 - 0,8  5,0 - 2,0  2,5 - 1,2  80  20 
Semi-eficiente 
(Semi-EV) 
1,0 -1,7  2,5 - 1,2  0,7 - 2,5  50  50 
Convencional  2,0 - 3,5  1,2 - 0,4  0,1 - 0,6  5  95 
No sistema convencional, também utilizado na fabricação de preservativos devido ao 
custo final do produto, as redes formadas são muito mais complexas, contendo 
mistura de ligações cruzadas, com predominância das ligações polissulfidicas. A 
vulcanização da borracha natural com enxofre ocorre através de um complicado 
mecanismo radical que envolve pontes mono, di e polissulfidicas e substratos 
intramoleculares ciclizados contendo enxofre com as moléculas do poli(1,4-cis-
isopreno). Várias estruturas são formadas simultaneamente e competem entre si, 
como a formação de ligações cruzadas e a dessulfuração. As estruturas químicas 
típicas presentes na rede polimérica da borracha natural estão ilustradas na Figura 
2.10 [147][25][26]. 
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Figura 2.10. Grupos químicos típicos presentes na rede de borracha natural vulcanizada. 
(a) monossulfeto; (b) dissulfeto; (c) polissulfeto (x=3 a 6); (d) vicinais paralelas(n=1 a 6), 
ligadas a átomos de cadeia adjacente; (e) ligações cruzadas ligadas a átomos de carbono 
comuns ou adjacentes; (f) ligações cruzadas intramoleculares de monossulfetos; (g) 
ligações cruzadas intramoleculares de dissulfetos; (h) ligações cruzadas com grupos 
pendentes dissulfetos com derivados do acelerador X; (i) dienos conjugados; (j) trienos 
conjugados; (k) material extra da rede; (l) ligações carbono-carbono (provavelmente 
ausentes) [147][25][26] 
A ocorrência destas estruturas depende da razão da concentração molar 
acelerador/enxofre utilizada, da concentração dos ativadores e do tempo e 
temperatura de vulcanização. No estágio inicial da vulcanização, poucas ligações 
cruzadas se formam e os grupos terminais pendentes dos aceleradores são di ou 
polissulfetos. À medida que o tempo de cura aumenta, ocorre uma maior variedade 
de estruturas químicas na rede final [153][154]. O número e o comprimento dessas 
ligações cruzadas têm influência sobre as propriedades físicas do material. As 
ligações reticuladas tipo monossulfídicas, por serem curtas, não podem ser 
transformadas sob tensão por rearranjo ou rompimento, a não ser por ruptura da 
cadeia principal. Por outro lado, essas ligações são mais resistentes à ação da 
temperatura. Já as ligações tipo polissulfídicas, mais longas e flexíveis, se 
rearranjam sob tensão, rompendo-se e reorganizando-se sem atingir a cadeia 
principal, proporcionando uma maior resistência mecânica. No entanto, a ligação 
carbono-enxofre dos polissulfetos são mais fracas, o que faz baixar a resistência 
térmica [155]. As ligações cruzadas di e polissulfídicas têm baixa resistência térmica 
e são altamente susceptíveis aos ataques de radicais livres, bem como aos ataques 
nucleofílicos e eletrofílicos[18][145][155][156][157]. 
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As propriedades da borracha vulcanizada variam em função da extensão da 
densidade de ligações cruzadas formadas na matriz polimérica através do processo 
de vulcanização [147], conforme ilustrado na Figura 2.11. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 2.11. Propriedades de vulcanização em função da extensão da densidade de 
ligações cruzadas [147] 
Quanto maior o número de ligações cruzadas na matriz polimérica maior é a rigidez 
e menor é a elasticidade. Na vulcanização do látex para produção de preservativos, 
busca-se um balanço ideal entre a elasticidade e a resistência, na medida em que 
ambas são propriedades importantes para o desempenho do produto. A Tabela 
2.10 mostra a variação de algumas propriedades em relação ao sistema de 
vulcanização utilizado [153]. 
Tabela 2.10. Variação de propriedades em função do sistema de vulcanização [153] 
Tipo de sistema 
Propriedade 
Convencional  Semi - EV  EV 
Concentração de estruturas cíclicas alta  média  baixa 
Resistência ao envelhecimento  baixa  média  alta 
Resistência à reversão  baixa  média  alta 
Resistência à fadiga flexível  alta  média  baixa 
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A perda das propriedades físicas, quando a borracha vulcanizada degrada através 
da oxidação, é devida à falência total ou parcial da rede vulcanizada. Este 
rompimento pode se dar por cisões na cadeia polimérica (despolimerização) e/ou por 
cisões nas ligações cruzadas (recombinação), que podem promover a formação de 
ligações cruzadas intramoleculares, ligações cruzadas com grupos pendentes, entre 
outras, aumentando a reticulação. O rompimento da cadeia polimérica diminui a 
viscosidade, enquanto que o aumento do número das ligações cruzadas torna o 
material mais rígido. A combinação de ambos os fenômenos resulta na formação de 
micro-rupturas [22][25]. 
Estudo realizado [124] sobre o envelhecimento em preservativos de borracha natural 
mostrou três principais processos: (1) degradação oxidativa, que acarreta perda nas 
propriedades de tensão, com pouca ou nenhuma perda nas propriedades de 
deformação, que indica embalagem defeituosa ou permeável ao oxigênio e/ou falta 
de antioxidante na formulação; (2) pós-cura, que promove a diminuição da 
capacidade de deformação, tornando o material menos elástico e mais quebradiço, 
com pouco ou nenhum decréscimo na propriedade de tensão que sugere que o 
preservativo está bem protegido da deterioração oxidativa; (3) deteriorações 
localizadas, acarretando diminuição da pressão de estouro, com pouco ou nenhum 
decréscimo na tensão e carga na ruptura, que pode indicar exposição à alta 
temperatura, deterioração nas partes críticas do preservativo (base e reservatório) 
e/ou embalagem precária. 
2.5  MODELAGEM E PREVISÃO 
O modelo matemático é uma estrutura que estabelece vínculo entre variáveis 
distintas, descrevendo de forma adequada e aproximada a realidade (descrita por 
um conjunto de observações experimentais), permitindo interpretar eventos 
passados e prever comportamentos futuros [158]. As simulações e os modelos de 
comportamento em serviço a longo prazo são normalmente possíveis, baseados em 
testes de envelhecimento acelerado (artificial), sob condições que procuram 
representar em maior ou menor grau as condições em uso real. O teste acelerado 
requer que o agente de degradação esteja presente em dose maior do que na 
situação de uso real. O procedimento em geral é medir o grau de degradação pelo 
monitoramento da variação da propriedade de interesse em função do tempo de 
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exposição ao agente degradante, em diferentes níveis de atuação do agente de 
degradação. Assim, a previsão do processo de degradação pode ser modelada em  
dois estágios: 
a) em função da variação do parâmetro de interesse com tempo; 
b) em função da razão da variação do parâmetro com o nível do agente de 
degradação[8][142][143]. 
A Figura 2.12 ilustra exemplos de curvas de degradação; ou seja, possíveis formas 
de variação de uma determinada propriedade em função do tempo. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 2.12. Curvas de degradação: variação de propriedade versus tempo 
[8][142][143] 
A forma mais fácil de se trabalhar é a relação linear; entretanto, esta função não é 
encontrada freqüentemente devido aos efeitos complicadores das interações de 
diversos fatores. Alguns exemplos dos efeitos complicadores são: (1) tempo de 
indução, em função da utilização de antioxidantes; (2) dinâmica não linear inicial, 
antes que condições de equilíbrio sejam alcançadas; (3) conjugação de efeitos 
distintos e existência de sinergia. 
O traçado cíclico da Figura 2.12 é um exemplo real da variação do módulo elástico 
(medida da rigidez de um material expressa pela razão entre a tensão aplicada e a 
deformação resultante, na região de deformação elástica) da borracha após 
envelhecimento em temperatura elevada. No início, o efeito de cura predomina de 
forma acentuada; depois ocorre o amolecimento e finalmente, o material se torna 
Log/linear 
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quebradiço. De forma geral, uma forma não monotônica na variação de uma 
propriedade em relação ao tempo indica que mais do que um fenômeno está 
ocorrendo simultaneamente [8][142][143]. 
Existem dois modelos muito populares para relacionar a velocidade de reação com a 
temperatura: a relação de Arrhenius e a equação de Williams-Landel-Ferry (WLF). O 
modelo de Arrhenius permite estudar a velocidade de reação como função da 
temperatura, enquanto a equação de WLF é uma expressão de equivalência entre 
tempo e temperatura. O modelo de Arrhenius é mais utilizado quando mecanismos 
físico-químicos são predominantes e é o modelo mais conhecido, sendo padronizado 
através de duas normas internacionais; uma relacionada aos plásticos [159] e outra 
às borrachas [160]. O modelo WLF é mais utilizado quando os fenômenos 
viscoelásticos são predominantes e tem a vantagem de utilizar tempos de exposição 
mais curtos [8][142][161][162][163][143]. 
2.5.1  Modelo de Arrhenius 
O modelo de Arrhenius é inspirado na teoria de colisões de gases ideais. Este 
modelo propõe uma relação entre velocidade de reação e temperatura, que pode ser 
representada pela seguinte equação [8][142][158][162][163][143]. 
 
=
RT
E
 -
0
ek )T(k
    
   Equação 2.4 
onde k(T) é a constante de velocidade da reação, k
0
 é uma constante, E é a energia 
de ativação, 
R é a constante dos gases e T é a temperatura absoluta. 
A velocidade da transformação a uma temperatura pode ser obtida através da 
variação da propriedade selecionada em função do tempo a essa temperatura. 
Normalmente é utilizado como medida da velocidade da transformação, o tempo 
necessário para alcançar um valor limite de degradação; isto é, o tempo para se 
alcançar o máximo decréscimo aceitável da propriedade escolhida. Por exemplo, o 
tempo para que a propriedade decresça em 50% do valor inicial. Como já dito, o 
envelhecimento é um complexo mecanismo resultante de uma combinação de 
variados processos que têm diferentes energias de ativação. Assim, é necessário 
conhecer tendências da propriedade escolhida em diversas condições 
experimentais, a fim de extrapolar um tempo de vida útil próximo ao real. 




[image: alt] 
50
O uso da forma linear da equação de Arrhenius tem sido objeto de muitos debates 
tendo em vista a alta correlação entre os parâmetros estimados durante a 
minimização numérica da função objetivo, introduzida pela estrutura matemática da 
equação que envolve o recíproco da temperatura absoluta no termo exponencial 
[164][165][166][167][168]. Para minimizar esse efeito, a reparametrização da 
equação foi estudada por vários pesquisadores [169][170][171][172]. A 
reparametrização da equação, além de reduzir a correlação entre os parâmetros, 
pode também diminuir o esforço computacional necessário para minimizar a função 
objetivo [173] e melhorar a representação elíptica da região de confiança durante a 
estimação dos parâmetros do modelo matemático [174]. 
2.5.2 Modelo Williams-Landel-Ferry 
O modelo Williams-Landel-Ferry (WLF) baseia-se nas variações viscoelásticas dos 
polímeros; isto é, na progressiva modificação do novelo estatístico das 
macromoléculas sob efeito de tensão ou deformação permanente [161]. Entretanto, 
o modelo pode também ser aplicado às reações químicas do processo de 
envelhecimento [8][142][143]. O método utiliza o princípio de superposição tempo – 
temperatura, que consiste em deslocamentos sucessivos das curvas isotérmicas de 
uma propriedade versus tempo a diferentes temperaturas até a superposição da 
curva da propriedade escolhida à temperatura de referência. 
A equação de WLF é utilizada para calcular os fatores de deslocamento das 
isotermas a uma dada temperatura: 
)T -T(c
)T -T(c
)a( log
02
01
T
+
=
        Equação 2.5 
onde a
T
 é o fator de deslocamento da isoterma a uma temperatura T, T
0
 é a 
temperatura de referência, c
1
 e c
2
 são dois coeficientes ajustáveis dependentes do 
material. Quando T = T
0
, log (a
T
) = 0 e não há deslocamento. 
Na ausência de programas que estimem a inclinação da curva é possível calcular os 
coeficientes através da utilização da equação de uma reta, com base no método de 
regressão usando a equaçao de Arrhenius. A equação da reta é dada por: 
tv.ru +=
      Equação 2.6
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onde 
()
T
alog
1
u =
       Equação 2.7 
 
e 
()
0
-TT
1
v =
 
 
     Equação 2.8 
 
Assim, calculando-se r e t, os coeficientes WLF são: 
t
1
c
1
=                    Equação 2.9 
e 
t
r
c
2
=        Equação 2.10 
 
Ambos os modelos têm limitações. O método de Arrhenius parte da suposição de 
que as reações que ocorrem durante o teste são iguais às que ocorrem na 
temperatura de referência. Conforme já mencionado, o desvio da linearidade do 
gráfico de Arrhenius indica que mais de uma reação está ocorrendo; porém, nada se 
sabe sobre o que acontece em temperaturas mais baixas do que as utilizadas no 
teste [175][176]. É muito fácil imaginar situações nas quais essa suposição pode 
estar errada, incluindo perda de constituintes voláteis, diferentes mecanismos de 
oxidação ou ligações cruzadas que ocorrem em temperaturas mais elevadas. 
Certamente, quanto menor for a escala de tempo envolvida na extrapolação, mais 
próxima da realidade é a suposição. Assim, menor será a incerteza na previsão da 
vida útil, quanto maior for o número de corpos de prova utilizado, maior for o número 
de temperaturas pesquisadas e menor for o grau da extrapolação. Essas condições 
podem, porém, levar a severas limitações de custo e de tempo [8][142][161][143].
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3  MATERIAIS E MÉTODOS 
3.1 MATERIAIS 
O estudo foi iniciado com 17 lotes produzidos por 6 diferentes fabricantes, dos quais 
três eram nacionais e três eram estrangeiros. Todos os fabricantes tinham os seus 
produtos registrados no Brasil sob a égide do Ministério da Saúde, através da 
Agência Nacional de Vigilância Sanitária (ANVISA), sendo que um deles fornecia 
preservativos para o Governo Brasileiro para distribuição gratuita no Programa 
Nacional de DST e AIDS. Na época do início dos trabalhos, ficou acordado com 
cada fabricante que a identidade da sua marca seria mantida em sigilo durante todo 
o trabalho. 
Os preservativos masculinos, representando uma variedade de formulações e 
processos de produção, foram fabricados por seis fabricantes (A, B, C, D, E e F) e  
foram adquiridos diretamente de fabricantes e/ou distribuidores brasileiros. De cada 
fabricante/ distribuidor foram adquiridos de 2500 a 3000 amostras de três lotes 
diferentes, com exceção do fabricante E, de onde foram adquiridas somente 
amostras de dois lotes, perfazendo um total de 17 lotes utilizados. Os lotes de 
fabricações diferentes de um mesmo produtor foram codificados com a letra do 
fabricante correspondente seguidos dos números 1,  2,  3. Os preservativos foram 
fabricados no período entre junho de 1999 e novembro de 2000. 
Em geral, os preservativos utilizados eram de borracha natural, lisos, opacos, com 
lados paralelos, com reservatório, lubrificados com fluído de silicone, sem aroma, 
com largura nominal de 52 mm. O fluido de silicone utilizado é o polidimetilsiloxano, 
com viscosidade entre 100 e 300 cs. As exceções foram: Lotes A3 e C1, sem 
lubrificação e Lote E1, com aromatizante antialérgico de morango, cujo composto 
principal é o ester hexanoato de etila. 
Todos os produtos tinham embalagem primária laminada, metalizada, opaca e 
quadrada, com exeção dos produtos 
D que apresentavam embalagem plástica. 
Considera-se como embalagem primária a que contém uma unidade de preservativo 
enrolado, conforme comentado anteriormente. O tempo de validade (shelf life) 
declarado pelos fabricantes é de três anos para os preservativos (
A, B, C e D) e de 
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cinco anos para os preservativos (E e F). A Tabela 3.1 apresenta as características 
principais dos preservativos utilizados nesta Tese. 
Tabela 3.1. Preservativos armazenados ao longo dos cinco anos 
Preservativo  Fabricação Vida útil* Tipo de embalagem  Lubrificação 
A1 
12/99  3 anos  metálica /plástica  Sim 
A2 
12/99  3 anos  metálica /plástica  Sim 
A3 
12/99  3 anos  metálica / plástica  Não 
 B1 
06/99  3 anos  metálica / plástica  Sim 
B2 
06/99  3 anos  metálica / plástica  Sim 
B3 
06/99  3 anos  metálica / plástica  Sim 
C1 
01/00  3 anos  metálica / plástica  Não 
C2 
01/00  3 anos  metálica / plástica  Sim 
C3 
01/00  3 anos  metálica / plástica  Sim 
D1 
01/00 3 anos  plástica  Sim 
D2 
01/00 3 anos  plástica  Sim 
D3 
01/00 3 anos  plástica  Sim 
E1 
10/99  5 anos  metálica / plástica 
Sim, com 
sabor 
morango 
E2 
11/99  5 anos  metálica / plástica  Sim 
F1 
11/00  5 anos  metálica / plástica  Sim 
F2 
11/00
  5 anos  metálica / plástica  Sim 
F3 
11/00
  5 anos  metálica / plástica  Sim 
 Nota: *tempo de validade declarado pelo fabricante que consta na embalagem primária 
Foram adquiridos também preservativos fabricados no período de junho de 2004 a 
agosto de 2005, dos fabricantes A, E, F, codificados como AN, EN e FN. Na 
ocasião, foram feitos contatos com os fabricantes A, E e F e os mesmos 
confirmaram que os produtos novos não tinham sofrido modificações de formulação, 
embalagem primária e tipo de lubrificante em relação aos produtos (A1,  E2,  F1) 
armazenados durante os cinco anos. Tomando por base essa informação, os 
preservativos (AN,  EN e FN)  e os  (A1,  E2,  F1) foram utilizados nas análises de 
caracterização e comparados entre si. Para fins das análises de caracterização os 
preservativos (A1, E2, F1) receberam os códigos de AE, EE e FE. 
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Para retirada do lubrificante dos preservativos foram utilizados o álcool isopropílico 
P. A., grau de pureza 99,5%, procedência da QUIMEX e o amido de milho, produto  
comercial (Maizena
®
). 
3.2 EQUIPAMENTOS 
Nesta Tese foram utilizados os seguintes equipamentos: 
• Medidor automático de comprimento de preservativo
a
, ENERSOL, software 
ELength  2 [177]. Fabricante: ENERSOL Consulting Engineers, Sidnei, 
Austrália. 
• Medidor automático de largura de preservativo
a
, ENERSOL, software EWidth 
2 [178]. Fabricante: ENERSOL Consulting Engineers, Sidnei, Austrália. 
• Relógio comparador digital
a
, VOGEL, faixa nominal 0-12,5 mm, resolução 
0,001 mm, apalpador plano com diâmetro de 5 mm em ângulo reto em 
relação ao embolo e paralelo à placa de base, com pressão de (22 ± 5) kPa, 
software EThickness [179]. Fabricante: VOGEL, Alemanha. 
• Paquímetro  digital
a
, MITUTOYO, modelo CD-6, faixa nominal 0-150 mm, 
resolução 0,01mm. Fabricante: MITUTOYO Corporation. Kawasaki, Japão. 
• Prensa de corte pneumática
a
, CEAST, modelo 6052. Fabricante: CEAST, 
Itália. 
• Máquina universal de testes EMIC
a
, modelo DL500, capacidade 5 kN, 
software  TESC [180]; célula de carga 100 N, modelo S. Equipamentos e 
Sistemas de Ensaios Ltda., Paraná. 
• Máquina de vazamento em preservativo
a
 - teste visual, ENERSOL, 5 bicos. 
Fabricante: ENERSOL Consulting Engineers, Sidnei, Austrália. 
• Cronômetro
a
, MERCURY, modelo MY-01, faixa nominal 0-60 s, resolução 0,2 
s. Fabricante: MERCURY, Rio de Janeiro. 
• Aparelho de verificação de integridade de embalagem em preservativo
a
, teste 
úmido, ENERSOL; acoplado à bomba de vácuo
a
, faixa nominal 0-100 kPa, 
resolução 5 kPa - Fabricante: ENERSOL Consulting Engineers, Sidnei, 
Austrália. 
  
a Instituto Nacional de Tecnologia - INT, Rio de Janeiro. 
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• Máquina automática de insuflação de ar em preservativo
a
, ENERSOL, 8 
cabines, software EInflation 3 [181]. Fabricante: ENERSOL Consulting 
Engineers, Sidnei, Austrália. 
• Compressor de ar comprimido
a
, DALTECH, modelo, EL 2050 R, faixa nominal 
0 – 10 kgcm
-2
. Fabricante: DALTECH, Rio de Janeiro. 
•  Secador de ar comprimido
a
, ECOAIR, modelo ED-0020, com três filtros em 
série, modelo EF 0045C. Fabricante: ECOAIR, São Paulo. 
•  Estufas com circulação forçada de ar
a
, FANEM, modelo 320E, faixa nominal 
30-300°C, precisão de 0,1°C, com microprocessador acoplado, modelo 
320MP. Fabricante: FANEM Ltda., Joinville, Santa Catarina. 
• Analisador
a
 de teor de carbono, hidrogênio, nitrogênio, LECO, modelo CHN 
600. Fabricante: LECO Corporation, Michigan, EUA. 
• Analisador
a
 de teor de enxofre, LECO, modelo SC 32, resolução 0,001%. 
Fabricante: LECO Corporation, Michigan, EUA. 
•  Espectrômetro infravermelho com transformada de Fourier
b
, Perkin-Elmer, 
modelo FTIR 1720X. Fabricante: Perkin-Elmer, Inc., EUA. 
• Espectrômetro de ressonância magnética nuclear
b
, Maran Ultra 23. 
Fabricante: Resonance, Oxford, Inglaterra. 
•  Calorímetro diferencial de varredura
c
, TA Instruments, modelo 2910 MDSC 
V4. Fabricante: TA Instruments, Inc. West Sussex, Inglaterra. 
• Analisador termogravimétrico
d
, SHIMADZU modelo TGA-51. Fabricante: 
SHIMADZU do Brasil, São Paulo. 
  
a
 Instituto Nacional de Tecnologia - INT, Rio de Janeiro 
b Instituto de Macromoléculas Professora Eloisa Mano – IMA/UFRJ, Rio de Janeiro 
c Petroflex, Rio de Janeiro 
d Pólo de Xistoquímica Professor Cláudio Costa Neto - IQ/ UFRJ, Rio de Janeiro 
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3.3 MÉTODOS 
O Esquema 3.1 apresenta a metodologia utilizada nesta Tese, descrita a seguir. 
 
Esquema 3.1. Metodologia utilizada 
Qualificação dos lotes 
de acordo com a ISO 4074 
(

17 lotes
)

Armazenamento em tempo real ao 
longo de cinco anos 
(Temperatura ambiente (27°C)) 
(17 lotes) 
Envelhecimento acelerado 
(50°C, 60°C, 70°C, 80°C) 
(10 lotes) 
Análise de dados 
Banco de Dados 
Propriedades de insuflação 
Pressão (P) e Volume (V) de estouro
Modelagem da degradação 
Modelo 1 
Modelo 2 
Lotes 
Individuais 
Lotes 
agrupados 
Lotes 
Individuais 
Lotes 
agrupados 
Estimação de parâmetros 
Previsão do tempo de validade 
AN, EN, FN  AE, EE, FE 
Caracterização 
(6 lotes) 
FTIR 
TG/DTG
Análise 
elementar
NMR DSC 
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Os testes de avaliação da qualidade dos preservativos foram feitos no Laboratório 
de Polímeros (LAPOL), do Instituto Nacional de Tecnologia. O LAPOL é credenciado 
pelo Instituto Nacional de Metrologia, Normalização e Qualidade IndustriaI 
(INMETRO), sob o registro número CRL – 0063/95, e faz parte da Rede Nacional de 
Laboratório de Ensaios (RNLE) do INMETRO, desde 1995 [182]. Como requisito 
para manutenção do credenciamento pelo INMETRO, o LAPOL participa de 
programas interlaboratoriais anuais, quando os seus resultados são comparados a 
resultados de outros 80 laboratórios nacionais e internacionais, que também são 
credenciados em ensaios de qualidade de preservativos. O LAPOL é também 
submetido a auditorias anuais do sistema de qualidade segundo a norma NBR ISO 
17.025 [183]. 
A escolha da pressão e do volume de estouro como propriedades para avaliar o 
envelhecimento dos preservativos ao longo do tempo foi baseada nos seguintes  
princípios: (1) segundo as especificações da OMS [12] e as normas de qualidade de 
preservativos [14][130][136], essas propriedades são os melhores indicadores de 
desempenho do produto (2) o teste de insuflação, que mede ambas as 
propriedades, é realizado na maior parte do produto, (3) existe sensibilidade 
comprovada na relação entre esses parâmetros e a degradação do filme de 
borracha natural [137], (4) o teste é padronizado em normas internacionais e 
nacional, possibilitando assegurar a consistência dos resultados e (5) a 
disponibilidade da execução do teste em laboratório acreditado no ensaio, que 
participa de interlaboratoriais anuais, assegurando um controle de qualidade em 
relação aos resultados obtidos. 
3.3.1  Qualificação dos lotes 
No início do estudo, cada lote foi testado segundo os requisitos da norma 
internacional [134], de acordo com o plano de amostragem, ilustrado na Tabela 3.2. 
Essa amostragem é baseada no plano simples para inspeção normal estabelecido 
na norma ISO 2859-1 [127], tomando por base o lote de produção na faixa de 
150.001 a 500.000 unidades. Os planos de amostragem são baseados no tamanho 
de lote de fabricação e no nível de qualidade aceitável (NQA) para cada tipo de 
requisito. O NQA é o percentual de itens não conformes numa inspeção e está 
relacionado ao tamanho do lote de produção. Desde 2002, este plano foi incluído no 
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Anexo B da norma ISO 4074:2002 [14], indicado para a avaliação de lotes isolados. 
Este plano utiliza um maior número de amostras testadas do que o plano usado para 
avaliar lotes de produção contínua. 
 
Tabela 3.2. Plano de amostragem utilizado na qualificação dos lotes: 
 Anexo B da ISO 4074 [14] 
Ensaio  NQA* 
N° de 
amostras 
N° máximo 
aceito de 
amostras não 
conformes 
comprimento 
largura 
Dimensional 
espessura 
- 13  0 
Verificação de furos  0,25  500  3 
Integridade da embalagem  2,5  50  3 
Pressão de estouro 
e 
Volume de estouro 
1,5 315  10 
Nota: *NQA - nível de qualidade aceitável 
Cerca de 1000 preservativos de cada lote (A1, A2, A3, B1
, 
B2, B3, C1, C2, C3, D1, 
D2, D3
, E1, E2, F1, F2, F3) foram avaliados através dos ensaios descritos a seguir. 
3.3.1.1  Determinação do comprimento 
O comprimento dos preservativos foi medido segundo a norma ISO 4074:96 - Parte 
2 [134], utilizando o medidor automático de comprimento de preservativo ENERSOL 
ilustrado na Figura 3.1a, utilizando o software  ELength  2 [177]. O artefato é 
desenrolado em um mandril graduado, esticando-o suavemente – entre 5% a 10% 
de seu comprimento - para alisar as dobras causadas pelo tipo de embalagem. O 
comprimento é medido descontando-se o reservatório. O comprimento, em mm, de 
13 preservativos de cada lote foi registrado. 
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3.3.1.2  Determinação da largura 
A largura dos preservativos foi medida segundo a norma ISO 4074:96 - Parte 3 
[134], utilizando o medidor automático de largura de preservativo ENERSOL 
ilustrado na Figura 3.1b, utilizando o software EWidth [178]. A largura é medida a 
(35 ± 5) mm de distância da extremidade aberta, perpendicularmente ao 
comprimento do preservativo desenrolado, na parte mais estreita do artefato. Os 
mesmos preservativos utilizados no ensaio de determinação de comprimento são 
utilizados neste ensaio. A largura, em mm, de 13 preservativos de cada lote foi 
registrada. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 3.1. Medidor: de comprimento (a), de largura (b) 
 
3.3.1.3  Determinação da espessura 
A espessura dos preservativos foi medida de acordo com a especificação da OMS 
[133] com auxilio de relógio comparador VOGEL acoplado a um microcomputador, 
utilizando o software EThickness  [179]. A espessura foi medida em 3 posições de 
cada preservativo e a média das medidas foi calculada. A espessura, em mm, de 13 
preservativos de cada lote foi registrada. 
 
 (a) 
 (b) 
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3.3.1.4  Verificação de vazamento 
A verificação de vazamento (orifícios) foi realizada segundo a norma ISO 4074:96 - 
Parte 5 [134], utilizando o equipamento de verificação de furos ENERSOL, método 
visual, ilustrado na Figura 3.2. O método consiste em encher o preservativo 
suspenso com (300 ± 10) cm
3
 de água à temperatura ambiente, e verificar a 
existência de furos através da formação de gotas, durante 1 minuto. O tempo foi 
medido com o auxilio de cronômetro MERCURY. Após a detecção de furos, foi 
realizado um rolamento no preservativo sob papel absorvente para detecção de 
microfuros. Esse rolamento consiste em comprimir o preservativo durante 1 minuto, 
rolando-o sobre si mesmo, com a extremidade aberta bloqueada, conforme pode ser 
observado na Figura 3.3. O número de orifícios e a distância, em mm, de cada furo a 
bainha do preservativo foram registrados. Foram avaliados 500 preservativos de 
cada lote. 
 
 
 
Figura 3.2. Equipamento de verificação de furos ENERSOL, método visual 
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Figura 3.3. Rolamento do preservativo 
 
3.3.1.5  Ensaio de integridade da embalagem primária 
A integridade da embalagem primária foi avaliada utilizando o aparelho de 
verificação de integridade de embalagem ENERSOL, ilustrado na Figura 3.4. O 
ensaio consiste em colocar os preservativos acondicionados em suas embalagens 
primárias em uma câmara de vácuo, equipada com uma bomba de vácuo e um 
medidor de pressão. A câmara é submetida a uma pressão negativa de (20 ± 5) kPa, 
durante um minuto. O tempo foi medido com o auxilio de cronômetro MERCURY. Os 
preservativos devem estar submersos em água. As embalagens primárias devem 
intumescer e permanecer intumescidas durante o tempo de ensaio (um minuto). 
Caso isso não ocorra, essas embalagens são consideradas não conformes. Foram 
testados 50 preservativos de cada lote. 
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Figura 3.4. Aparelho de verificação de integridade da embalagem primária, 
ENERSOL, método úmido 
 
3.3.1.6  Ensaio de resistência à tração 
O ensaio foi realizado de acordo com a norma ISO 4074:96 - Parte 9 [134] na 
máquina universal EMIC, com célula de carga de 10 N, utilizando o software EMIC V 
[180]. O teste de resistência à tração em preservativos é uma adaptação dos testes 
tradicionais em produtos de borracha. O corpo de prova utilizado é circular, com 
circunferência de 20 mm, e é retirado da região central do preservativo. A matriz de 
corte do corpo de prova é formada por duas facas paralelas, afastadas por (20 ± 0,1) 
mm. O corpo de prova é deformado até o rompimento, em um movimento circular, a 
uma velocidade constante de (500 ± 50) mm min
-1
, aplicando-se uma tensão 
igualmente distribuída a toda extensão do corpo de prova. A garra utilizada consiste 
de dois rolos paralelos que se mantém em movimento circulatório, de forma a 
manter constante a velocidade de separação dos rolos. A Figura 3.5 ilustra o tipo de 
garra utilizada no ensaio. 
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Figura 3.5. Garra típica utilizada no ensaio de resistência à tração 
As propriedades mecânicas foram medidas em 5 preservativos de cada lote. As 
médias da força na ruptura, em N, da tensão na ruptura em MPa e o alongamento na 
ruptura, em %, foram registradas. Os requisitos de avaliação utilizados para os 
parâmetros foram: média mínima de força na ruptura igual a 30N, tensão na ruptura 
de 17 MPa e alongamento na ruptura de 650%. 
3.3.1.7  Teste de insuflação 
As propriedades de insuflação – pressão de estouro e volume de estouro - foram 
medidas de acordo com a norma ISO 4074:96 - Parte 6 [134] utilizando a máquina 
automática de insuflação de ar ENERSOL, de 8 cabines, utilizando o software 
EInfaltion [181]. Neste Teste, a quase totalidade do preservativo é inflada (150mm) 
como um balão, estirando por inteiro o filme de látex até o seu rompimento, 
medindo-se desta forma a resistência do artefato. O teste mede a pressão e o 
volume no momento do estouro. A Figura 3.6 ilustra o teste de insuflação. Nesta 
tese, a pressão de estouro e o volume de estouro são denominados também 
“pressão” e “volume”, respectivamente, sem a expressão “de estouro” subseqüente. 
O ar comprimido que supre o teste é gerado no compressor de ar DALTECH, seco e 
isento de óleo. Este compressor é acoplado a um secador de ar ECOAIR, que por 
sua vez tem três filtros em série que garantiram a alta qualidade do ar. A vazão de 
ar comprimido foi utilizada na faixa de (24 a 30) dm
3 
min
-1
, conforme definido na 
norma. 
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Os resultados da pressão, em kPa, e do volume, em dm
3
, de cada preservativo 
foram registrados. Foram avaliados 315 preservativos de cada lote. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 3.6. Ensaio de insuflação – pressão e volume de estouro 
 
3.3.2 Caracterização  
Foram caracterizados preservativos novos (AN, EN, FN), fabricados no período de 
junho de 2004 a agosto de 2005, e os preservativos já armazenados ao longo dos 
cinco anos (A1,  E2,  F1), fabricados no período de junho de 1999 a novembro de 
2000, de forma que a diferença no tempo de fabricação dentro do mesmo fabricante 
foi de em torno de 5 anos. Para esta etapa os preservativos envelhecidos foram 
codificados como (AE, EE, FE). 
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3.3.2.1  Remoção do lubrificante 
Para todas as análises de caracterização, o lubrificante dos preservativos foi 
previamente removido com álcool isopropílico de acordo com o procedimento 
descrito a seguir: 
Retirar os preservativos das embalagens primárias e colocá-los em um recipiente 
com quantidade suficiente de álcool isopropílico que mantenha as amostras 
submersas no solvente. Ainda submersos, lavar os preservativos por dentro e por 
fora durante cerca de 10 min. Escorrer as amostras e transferí-las para outro 
recipiente que contenha álcool isopropílico limpo e adicionar (4 ± 1)% de amido de 
milho (Maizena
®
). Lavar as amostras, nesta solução, por dentro e por fora, por cerca 
de 10 min. Escorrer e secar as amostras por dentro e por fora. Colocá-las sobre 
folhas de papel absorvente ou papelão, sem sobrepô-las. Levar esse dispositivo a 
estufa a (70 ± 5) ºC por 60 min, e virar as amostras depois da primeira meia hora. 
3.3.2.2 Características organolépticas 
Características relativas ao odor e à cor dos preservativos, bem como à facilidade de 
desenrolar o preservativo foram avaliadas ao longo do tempo de armazenamento 
(cinco anos). 
3.3.2.3  Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier 
A caracterização da estrutura química dos preservativos foi realizada através da 
espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), utilizando o 
espectrômetro PERKIN-ELMER, com resolução de 2 cm
-1
 e 50 varreduras. Os 
espectros dos preservativos foram feitos em três formas: 
(a)  diretamente do filme do preservativo (sem lubrificante); 
(b)  do produto da pirólise dos preservativos, vazado sobre pastilha de KBr. 
3.3.2.4 Análise elementar 
Os teores de carbono, nitrogênio e hidrogênio foram medidos utilizando o analisador 
LECO CHN 600, de acordo com a norma ASTM D 5373 [184]. O teor de enxofre foi 
obtido através do analisador LECO SC 32, de acordo com a norma ASTM D 4239 
[185]. As análises foram realizadas em duplicata. 
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3.3.2.5  Calorimetria exploratória diferencial 
A técnica de calorimetria exploratória diferencial (DSC) foi utilizada para a 
determinação da temperatura de transição vítrea (T
g
) dos preservativos novos e dos 
armazenados por cinco anos, no segundo aquecimento de cada amostra. As 
análises foram realizadas utilizando o calorímetro diferencial de varredura TA. 
Amostras de 11±2 mg foram submetidas a uma variação de temperatura de -100ºC a 
400ºC, (com isoterma a -100ºC por 10 min), com taxa de aquecimento de 10°Cmin
-1
, 
em atmosfera inerte. A T
g
 foi determinada como o valor à meia altura da região de 
transição (ponto de inflexão). 
3.3.2.6 Termogravimetria e termogravimetria derivada 
As técnicas de análise termogravimétrica (TG) e derivada termogravimétrica (DTG) 
foram utilizadas para avaliar a estabilidade e decomposição térmica dos 
preservativos novos e armazenados ao longo dos cinco anos. As análises foram 
feitas no analisador termogravimétrico Shimadzu, com geometria vertical. Cerca de 
(12±2) mg foram cortados dos preservativos e colocados em cápsula de alumina. A 
faixa de temperatura foi de 30ºC a 700ºC, com taxa de aquecimento de 10 ºC min
-1
 
(fluxo de gás na amostra de 20 ml min
-1
 e na balança de 30 ml min
-1
). A análise foi 
efetuada em três atmosferas: inerte (nitrogênio), ar atmosférico e O
2
. 
3.3.2.7 Ressonância magnética nuclear 
As análises de ressonância magnética nuclear (NMR) em baixo campo foram 
realizadas para avaliar os tempos de relaxação spin-rede ou longitudinal (T
1
) e spin-
spin ou transversal (T
2
) do núcleo 
1
H. 
A seqüência de pulso empregada para determinar o valor de T
1 
foi a de inversão -
recuperação [180° - τ - 90°]. Nesta seqüência aplica-se um pulso de 180° para que 
ocorra a inversão da magnetização e espera-se um tempo (τ) para que ocorra a 
recuperação da magnetização. O grau de recuperação dos spins depende da 
mobilidade molecular da amostra. Após o intervalo (τ), um pulso de 90° é aplicado, 
adquirindo-se em seguida o sinal. O intervalo de tempo entre os pulsos utilizado foi 
de 5s, com 20 pontos de aquisições por análise e quatro varreduras por ponto. 
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A constante de tempo T
2 
é determinada pela seqüência de pulso Car-Purcell-
Meibool-Gill (CPMG), empregando a seqüência de pulso [90° - τ - 180°]. O valor de 
τ é fixo em 100 µs, intervalo entre pulsos de 5 ms e 50 varreduras. 
Os preservativos foram cortados em tiras de cerca de 2,4 a 2,9 g, colocadas em um 
tubo de 18mm, sendo este posteriormente colocado na sonda. As análises foram 
realizadas a temperatura ambiente. 
 
3.3.3 Banco de Dados 
Foi gerado um banco de dados com os resultados das etapas de qualificação, 
propriedades de insuflação em temperatura ambiente ao longo de cinco anos e 
propriedades de insuflação em temperaturas altas. A Tabela 3.3 apresenta a 
quantidade de preservativos testados nessas etapas, e o total de 33.053 
preservativos ensaiados. 
Tabela 3.3. Quantidade testada de preservativo 
 Etapa 
Nº de 
lotes 
Nº de preservativos 
ensaiados 
Qualificação 17 15.453 
Insuflação em temperatura 
ambiente ao longo de cinco anos 
17   7.200 
Insuflação em temperaturas altas  10  10.400 
Total 17 33.053 
 
As variáveis foram identificadas da seguinte forma: 
i. Variáveis dependentes (quantitativas e contínuas): pressão de estouro 
(P) e 
volume de estouro (V) 
ii.  Variáveis independentes: 
9  qualitativas: fabricante, lote 
9  quantitativas, contínuas: tempo (t), temperatura (T) 
9  quantitativas, discretas: nº de amostras em cada experimento, (n) 
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3.3.3.1  Insuflação em temperatura ambiente ao longo de cinco anos 
Cerca de 900 preservativos de cada lote (A1, A2, A3, B1
, 
B2, B3, C1, C2, C3, D1, 
D2, D3
, E1, E2, F1, F2, F3), fabricados entre junho de 1999 e novembro de 2000, 
em suas embalagens primárias, foram acondicionados em caixas de papelão e 
mantidos armazenados a temperatura ambiente no INT/LAPOL durante o período de 
cinco anos. O período de armazenagem foi de fevereiro de 2000 a março de 2006. 
O período escolhido para o acompanhamento do envelhecimento foi de cinco anos, 
que é o tempo de validade (shelf life) máximo recomendado pela norma internacional 
[14] e pela WHO [12]. 
No início do armazenamento, em fevereiro de 2001, a temperatura da sala de 
estocagem dos preservativos foi controlada duas vezes ao dia (somente em dias de 
trabalho), uma na parte da manhã e outra na parte da tarde. Esse procedimento foi 
adotado até fevereiro de 2002. A partir de março de 2002, decidiu-se utilizar as 
medidas diárias sistemáticas da temperatura ambiente coletadas pela estação Rio 
de Janeiro (83743) do Instituto Nacional de Meteorologia (INMET), nos horários 
12:00 e 18:00. O INMET, estação Rio de Janeiro é localizado a dois quarteirões do 
INT/ LAPOL, local de armazenamento das amostras. Assim, foi feita uma 
comparação com os dados coletados pelo LAPOL e pelo INMET, no período de 
fevereiro de 2001 a janeiro de 2002 para avaliar as possíveis discrepâncias de 
leituras. 
A Tabela 3.4. apresenta os resultados da comparação realizada entre as medidas de 
temperatura ambiente tomadas na sala de armazenamento do INT, no período de 
fevereiro de 2001 a janeiro de 2002, e as coletadas no INMET no mesmo período. 
Foram calculados, os desvios médios e os desvios padrões dos desvios, ficando 
caracterizada a equivalência dos dados. A decisão da mudança no procedimento foi 
tomada, então, por causa da equivalência dos dados coletados nas duas 
localidades, da proximidade geográfica da sala de armazenamento no LAPOL e do 
INMET e como uma forma de resolver as dificuldades logísticas envolvidas no 
controle diário da temperatura na sala de armazenagem das amostras no LAPOL. 
A temperatura média de armazenamento ao longo dos cinco anos foi de 27,4°C, 
com picos de 41,5°C no verão e 17,2°C no inverno. A temperatura ambiente de 
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27°C ou 300,15 K será utilizada como temperatura ambiente de referência nesta 
Tese. Os meses de dezembro foram os mais quentes, enquanto os meses de julho 
foram os que apresentaram temperaturas mais baixas. As Figuras 3.7 e 3.8 são 
exemplos típicos das temperaturas máximas e mínimas no período de 
armazenamento para os meses de Dezembro de 2005 e de Julho de 2004, 
respectivamente. 
 
Tabela 3.4. Comparação entre temperatura ambiente INT e INMET 
INT/ LAPOL 
INMET/ 83743 
(Rio de Janeiro) 
Período 
Manhã Tarde Média 12:00  18:00  Média 
Fev. 2001  29,5  34,0  31,8  29,5  35,1  32,3 
Mar. 2001  29,0  29,5  29,3  27,0  31,2  29,1 
Abr. 2001  28,0  29,0  28,5  25,4  30,0  27,7 
Maio 2001  25,5  27,0  26,3  23,6  27,9  25,8 
Jun. 2001  25,0  27,0  26,0  22,8  28,6  25,7 
Jul. 2001  24,0  25,0  24,5  21,0  25,4  23,2 
Ago. 2001  25,5  26,5  26,0  22,9  27,8  25,4 
Set. 2001  25,5  26,5  26,0  21,9  25,8  23,9 
Out. 2001  26,0  26,5  26,3  26,6  30,2  28,4 
Nov. 2001  27,0  28,0  27,5  27,1  30,6  28,9 
Dez. 2001  28,0  29,0  28,5  28,0  31,0  29,5 
Jan. 2002  28,0  28,5  28,3  27,9  31,1  29,5 
Média 26,8 28,0 
27,42
25,3 29,6 
27,45 
Desvio médio 
1,45  2,04 
Desvio padrão dos desvios 
0,78 
 
0,62 
 
Ao longo do período de armazenamento, a cada 4 meses, 30 preservativos de cada 
lote foram retirados, de forma aleatória, e as propriedades de insuflação foram 
medidas de acordo com o item 3.3.1.7 desta Tese. As médias e respectivos desvios 
padrões da pressão e volume foram registrados. 
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Figura 3.7. Temperaturas máximas e mínimas: Dezembro de 2005 
 
 
Figura 3.8. Temperaturas máximas e mínimas: Julho de 2004 
A variação das variáveis P e V em relação ao tempo a temperatura ambiente foi 
avaliada qualitativamente através da análise dos intervalos de confiança (95%) das 
médias e das variâncias amostrais de P e V, em três tempos (t
0
, t
1
 e t
2
), onde t
0 
é o
 
tempo inicial, t
1
 e t
2
 são os tempos de validade do produto comumente utilizados 
pelos fabricantes, 3 e 5 anos, respectivamente. Admite-se que P e V variam no 
tempo se os intervalos de confiança não apresentarem interseção nos diferentes  
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tempos. Também foi avaliada a análise de tendência das variáveis, admitindo-se 
uma variação linear no tempo. 
3.3.3.2  Insuflação em temperaturas altas 
Dez lotes foram submetidos a envelhecimento acelerado. Cerca de 1000 
preservativos de cada lote (A1, A3, B1, B3, C1, C3, D1, D3, E1, E2) foram 
acondicionados em suas embalagens primárias e submetidos ao envelhecimento 
acelerado em estufas com circulação forçada de ar. As amostras foram protegidas 
do fluxo direto de ar. Foram utilizadas quatro temperaturas (50°C, 60°C, 70°C, 
80°C), controladas a ±1°C, em tempos de condicionamento que variaram entre 2 a 
182 dias, conforme ilustrado na Tabela 3.5. As temperaturas e os tempos 
selecionados para o envelhecimento acelerado foram baseados em propostas e 
discussões de membros do comitê ISO TC 157/WG 13, grupo de trabalho técnico do 
TC 157, responsável por estudos sobre a estabilidade de preservativos masculinos 
de borracha natural. A lógica geral foi trabalhar com 4 temperaturas na faixa de 50°C 
a 80°C e estabelecer tempos mais longos para temperaturas mais baixas. Essas 
discussões foram a base do Anexo K da norma internacional ISO 4074:2002 [14]. 
 
Tabela 3.5. Tempo de acondicionamento em quatro temperaturas 
Tempo de acondicionamento (dia) 
T °C 
2  3  7  9  14  21  28  42  56  70  84  97  140 182
50    X X X X X X X X X X 
60   X  X X X X X    
70 X  X X X X X           
80    X X X X                   
 
Cerca de 24 horas após o término de cada condição de envelhecimento 
(temperatura/ tempo), 40 preservativos foram ensaiados conforme descrito no item 
3.3.1.7. As médias e respectivos desvios padrões da pressão e volume foram 
registrados. 
A variação das variáveis 
P e V em relação ao tempo em cada temperatura foi 
avaliada qualitativamente através da análise dos intervalos de confiança (95%) das 
médias e das variâncias amostrais de P e V em três tempos (t
0
, t
1
 e t
2
), de acordo 
com a Tabela 3.6. Admite-se que P e V variam no tempo se os intervalos de 
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confiança não apresentarem interseção nos diferentes tempos. Também foi feita 
uma análise de tendência das variáveis, admitindo-se uma variação linear no tempo, 
para cada temperatura. 
 
Tabela 3.6. Tempos dos intervalos de confiança das médias e das variâncias 
 tempo 
 
Temperatura 
t
0
  t
1
  t
2
 
50°C 
t
inicial
 
t 
97 dias
 t 
182 dias
 
60°C 
t
inicial
 
t 
42 dias
 t 
84 dias
 
70°C 
t
inicial
 
t 
21dias
 t 
42dias
 
80°C 
t
inicial
 
t 
7 dias
 t 
14 dias
 
 
3.3.4 Envelhecimento natural 
versus artificial 
Foi feito um estudo preliminar comparando os resultados da degradação dos 
preservativos em função das propriedades de pressão e de volume de estouro em 
tempo real, a temperatura ambiente (27°C) com a degradação dessas propriedades 
em quatro condições de envelhecimento artificial estudadas nesta Tese visando 
identificar, de forma simples e direta, a melhor condição de simulação que pudesse 
ser aplicada a qualquer tipo de preservativo [186]. 
A degradação das propriedades de pressão e do volume observadas no 
envelhecimento em tempo real (de três e de cinco anos) a 27°C foi comparada com 
a degradação das mesmas propriedades dos 10 lotes envelhecidos artificialmente 
nas condições mencionadas abaixo. Estas comparações foram feitas através das 
razões de P
i
/P
0 
e de V
i
/V
0
, onde P
i
 e V
i
 representam a média da pressão e do 
volume, respectivamente, e P
0
 e V
0 
são
 
os valores iniciais da média da pressão e do 
volume. O teste estatístico t com 95% de confiança também foi utilizado na análise 
dos intervalos de confiança das médias da pressão e do volume. O teste t ,descrito 
no Anexo A, foi aplicado com o auxilio do Programa Statistica [187], nos seguintes 
pares de distribuição: 
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- 3 anos/ 27°C e 7 dias a 70°C; 
- 5 anos/ 27°C e 7 dias a 70°C; 
- 3 anos/ 27°C e 97 dias a 50°C; 
- 3 anos/ 27°C e 140 dias a 50°C; 
- 5 anos/ 27°C e 182 dias a 50°C. 
A escolha das condições acima foi baseada em três fatores relacionados com a 
norma [14]: (a) os tempos de vida útil tradicionalmente utilizados são de 3 anos e 5 
anos, a temperatura ambiente; (b) o envelhecimento a 7 dias a 70°C é uma condição 
rotineira utilizada nos testes acelerados de preservativos e (c) a inclusão na última 
versão da ISO 4074 da condição de envelhecimento acelerado de 90 dias a 50°C. 
3.3.5  Estatística descritiva dos dados 
Os dados obtidos nos itens 3.3.3.1 e 3.3.3.2, relativos às variáveis pressão (P) e  
volume (V), foram descritos estatisticamente, utilizando o software  Statistica  [187]. 
De cada lote/ temperatura/ tempo, com (n) amostras ensaiadas, foram calculadas as 
seguintes estatísticas: média amostral ( x ), intervalos de 95% de confiança {inferior 
[(-) I.C. 95%]   e superior [(+) I.C. 95%]}, valores mínimo (Mín.) e máximo (Máx.), 
amplitude (A), variância amostral (s
2
), desvio padrão amostral (s), erro padrão (ep). 
Tabelas e diferentes tipos de gráficos foram gerados para consolidação dos 
resultados. 
As estatísticas utilizadas na descrição dos dados foram [188][189][190]: 
1. A média aritmética foi utilizada como medida da tendência central dos 
conjuntos de dados, definida pela expressão: 
n
i
i=1
x
x=
n






∑
              Equação 3.1 
onde: x é a média aritmética ou média amostral, x
i
 representa as medidas de P
i
 
ou V
i
 de cada lote/ temperatura/ tempo
 
e  n  é o número de amostras ensaiadas. 
2. O intervalo de 95% confiança da média pode ser calculado segundo a 
expressão: 
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s 961x  s 1,96 x ,+<µ<−
      Equação 3.2
 
onde  x  é a média amostral de x
i
 , s é o desvio padrão de x
i
 e µ  é a média real 
desconhecida. A equação pressupõe a distribuição normal da média, o que é 
bastante razoável para uma amostragem de 30 medidas [189]. 
As abreviaturas de [(-) IC] e [(+) IC] foram utilizadas nas planilhas de resultados 
para designar o limite inferior e o limite superior, com 95% de confiança, 
respectivamente. 
3. A amplitude total é a diferença entre o valor máximo e o valor mínimo 
mensurado. 
4.  A variância amostral, representando a média das distâncias das medições em 
relação à média das observações de uma amostra, é definida pela expressão: 
()






−
∑
−
=
1n
 xx
s
2
ii
2
          Equação 3.3 
onde s
2
 é a variância amostral, 
i
x  é a média amostral, x
i
 representa as medidas 
de  P
i
  ou V
i
 de cada lote/ temperatura/ tempo
 
e  n é o número de amostras 
ensaiadas. 
5.  O intervalo de confiança (95%) da variância pode ser calculado na forma: 
() ()
2
min
2
2
2
max
2
s 1ns 1n
χ
−
<σ<
χ
−
             Equação 3.4 
onde 
s
2
 é a variância amostral, 
2
σ  é a variância real desconhecida, n é o número 
de amostras ensaiadas e 
2
max
χ  e 
2
min
χ  são os limites de 95% de confiança da 
distribuição 
2
χ  (Chi-quadrado). A equação 3.4 pressupõe a distribuição normal 
das medidas experimentais. 
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6.  Estimativa do desvio padrão amostral, definida pela expressão: 
()






−
∑
−
=
1n
 xx
s
2
ii
             Equação 3.5 
onde s é o desvio padrão amostral, 
x

 é a média amostral, 
i
x

 representa P
i
 ou V
i
, 
de cada lote/ temperatura/ tempo
 
e 
n
 é o número de amostras ensaiadas. 
7.  O erro padrão (ep) é definido segundo a expressão: 
n
s
ep =
           Equação 3.6 
onde 
ep é o erro padrão da média de x
i
, s é o desvio padrão amostral e n é o 
número de amostras ensaiadas. 
3.3.5.1  Distribuição dos dados 
A distribuição dos dados medidos para as variáveis P e V, para cada lote/ 
temperatura/ tempo, foi comparada ao modelo de distribuição normal, descrito 
segundo a expressão: 
() ( )
∞〈〈∞−,


















σ
µ−
−
πσ
=σ,µ,=
℘

  x   
x
2
1
 exp 
2
1
x Normalx 
2
x
x
x
xx
 Equação 3.7 
onde 
()
x 
℘

 
 representa a distribuição normal de probabilidades, 
x
µ  é a média de x 
 
e 
2
x
σ  é o desvio padão de x. 
A distribuição normal, também chamada de distribuição Gaussiana, considera que 
as medidas se distribuem aleatoriamente e de forma simétrica em torno do valor 
médio. Além disso, a distribuição normal admite que, quanto maior for o erro em 
valor absoluto, menos provável é a sua ocorrência. O Teorema do Limite Central 
estabelece que, independentemente das distribuições de probabilidades que dão  
origem às flutuações aleatórias, os resultados obtidos da soma de muitos eventos 
aleatórios apresentam distribuição aproximadamente normal [189][190]. Por essas 
razões, o modelo normal é muito utilizado para análise de dados experimentais. 
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3.3.5.2  Comparação entre grandezas amostrais 
A relevância das variáveis independentes LOTE e FABRICANTE foram avaliadas 
através de comparações entre as médias e variâncias das variáveis P e V, para 
diferentes lotes e tempos de armazenamento, a temperatura ambiente (27°C), para 
um mesmo fabricante e para fabricantes diferentes. Nestas comparações foram 
utilizados três testes estatísticos, que estão brevemente descritos no Anexo A: o 
teste-t de Student, a distribuição Chi-quadrado (
2
χ ) e o teste-F de Fisher. O teste-t é 
utilizado para avaliar a equivalência de médias amostrais e pressupõe que a 
distribuição dos dados seja normal. A distribuição Chi-quadrado e o teste-F avaliam 
a equivalência das variâncias amostrais, admitindo também a distribuição normal  
dos dados. Os valores de t, de 
2
χ  e de F são tabelados em função do tamanho da 
amostra e do nível de confiança utilizado. As tabelas são encontradas na literatura 
[188][189][190] e em programas computacionais [187]. 
Nas comparações foram analisados os intervalos de confiança das médias e das 
variâncias amostrais obtidos a partir das distribuições t e 
2
χ  de cada conjunto de 
dados (lote), para um nível de confiança de 95%. A análise dos testes consiste em 
verificar se há interseção entre os intervalos de confiança. Os intervalos não 
equivalentes são aqueles que não apresentam interseção entre si. 
 A  distribuição 
F, com 95% de confiança, também foi utilizada por permitir 
estabelecer comparações muito mais eficientes entre diferentes variâncias amostrais 
do que aquelas obtidas com a distribuição 
2
χ  [189]. No teste-F, os conjuntos de 
dados são considerados equivalentes quando o valor F experimental, expresso por 
2
j
2
i
s
s
  F =
           Equação 3.8 
onde 
2
i
s  e 
2
j
s  são as variâncias amostrais do lote i e j respectivamente, estiver 
incluído nos limites máximo e mínimo, com 95% de confiança, da distribuição F. 
3.3.6  Modelagem da degradação através da perda de pressão e de volume 
Dois modelos matemáticos empíricos foram desenvolvidos, com o objetivo de 
interpretar e prever a degradação do preservativo masculino de borracha natural ao 
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longo do tempo, tomando por base a perda das variáveis dependentes P  e V, em 
função do tempo e da temperatura. 
Os modelos foram baseados na relação de Arrhenius que é aplicado quando a 
temperatura é um agente de degradação permanente [8][142]. Foi utilizada a 
equação reparametrizada a fim de reduzir a correlação entre os parâmetros e  
diminuir o esforço computacional necessário para minimizar a função objetivo 
[169][170][171][172][173]. Considerou-se que as variáveis que compõem os modelos 
são aleatórias, apresentando média (
i
x ) e desvio padrão (s) e têm distribuição de 
probabilidade normal. O banco de dados (item 3.3.3) foi utilizado na modelagem, em 
duas etapas: 
(1) com os dados dos lotes individuais 
(2) com os dados dos lotes agrupados 
 
3.3.6.1  Definição dos modelos 
Modelos para a variável (P
i
), lotes individuais 
Modelo 1:
 Linear em relação ao tempo (t
i
), resultante de uma taxa constante de 
degradação. 
(T) k 
dt
dP
−=
 e            Equação 3.9 
i0i
t (T) k P P −=              Equação 3.10 
como 
RT
E
 -
0
ek  (T) k =             Equação 3.11 
então 
i
RT
E
 -
00I
t e(k - PP )=      Equação 3.12 
ou ainda 
(T) k
PP
t
I0
i
−
=
     Equação 3.13 
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Para fins computacionais, a equação utilizada para o Modelo 1 foi 
  A
T
1
T
1
 
R
E
- exp tPP
refI
i0i






+








−






−=
    Equação 3.14 
onde 
 






+








= A
RT
E
 exp k
ref
0
        Equação 3.15 
 
Modelo 2
: Exponencial em relação ao tempo (t
i
), resultante de uma taxa de primeira 
ordem. 
 
P (T) k 
dt
dP
−=  Equação 3.16 
 
 e P P
i
t (T) k
0i
=
 
Equação 3.17 
 
como 
RT
E
 -
0
ek  (T) k =    Equação 3.18 
 então 
 e PP
i
RT
E
 -
0
t e(k -
0I
)
=      Equação 3.19 
 
ou ainda 








−=
0
i
i
P
P
 ln 
(T) k
1
t
     Equação 3.20 
Para fins computacionais, a equação utilizada para o Modelo 2 foi 
 
   A
T
1
T
1
 
R
E
- exp t exp PP
refI
i0i
















+








−






−=
     Equação 3.21 
onde 






+








= A
RT
E
 exp k
ref
0
         Equação 3.22 
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Nas Equações 3.9 a 3.22: 
dP/dt representa a variação da pressão (em kPa) no tempo (t
i
), em dia; 
P
0 
é a pressão inicial (em kPa) no tempo zero (sem degradação); 
P
i 
é a pressão (em kPa) no tempo (t
i
); 
T
i
 é a temperatura em K; 
T
ref
  é uma temperatura de referência, em K; (A T
ref 
utilizada foi a média das 
temperaturas dos experimentos (330 K) [164] 
E é a energia de ativação, em Jmol
-1
; 
R é a constante universal dos gases, R = 8,314 JK
-1
mol
-1
; 
A é uma constante. 
Modelos para a variável (P
i
), lotes agrupados 
A apresentação do modelo precisa ser modificada, quando diferentes lotes são 
agrupados. Isso é necessário porque os diferentes lotes apresentam diferentes 
valores de P
0
. Dessa forma, a variável dependente deve ser descrita em termos da 
variação da pressão em relação ao valor inicial. 
Modelo 1:     A
T
1
T
1
 
R
E
- exp t exp P-(P
refI
ii0
















+








−






−=)
  Equação 3.23 
Modelo 2:     A
T
1
T
1
 
R
E
- exp t exp
P
P
refI
i
0
i
















+








−






−=






  Equação 3.24 
Modelos para a variável volume (V
i
), lotes individuais 
De forma similar, os modelos para o volume podem ser descritos como: 
Modelo1:     A
T
1
T
1
 
R
E
- exp t exp   VV
refI
i0i
















+








−






−−=
  Equação 3.25 
Modelo 2:     A
T
1
T
1
 
R
E
- exp t exp VV
refI
i0i
















+








−






−=
 Equação 3.26 
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Modelos para a variável volume (V
i
), lotes agrupados 
A apresentação do modelo precisa ser modificada, quando diferentes lotes são 
agrupados. Isso é necessário porque os diferentes lotes apresentam diferentes 
valores de V
0
. Dessa forma, a variável dependente deve ser descrita em termos da 
variação do volume em relação ao valor inicial. 
Modelo 1:     A
T
1
T
1
 
R
E
- exp t exp V-(V
refI
ii0
















+








−






−=)
  Equação 3.27 
Modelo 2:     A
T
1
T
1
 
R
E
- exp t exp
V
V
refI
i
0
i
















+








−






−=






  Equação 3.28 
onde V
i
 é o volume (em dm
3
) no tempo (t
i
) e V
0  
é o volume (em dm
3
) no tempo zero, 
antes da degradação. As demais variáveis são definidas como antes. 
 
3.3.6.2  Estimação de parâmetros 
Para cada modelo, a estimação dos parâmetros foi realizada com o auxilio do 
software Statistica [187], conforme as Tabelas 3.7 e 3.8. 
 
Tabela 3.7. Modelos e parâmetros estimados: Variável Pressão 
 
Modelo 1  Modelo 2 
Lotes individuais 
  A
T
1
T
1
 
R
E
- exp tPP
refI
i0i
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−






−=
 
   A
T
1
T
1
 
R
E
- exp t exp P P
refI
i0i
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(parâmetros estimados) 
P
0
, E, A 
Lotes agrupados 
   A
T
1
T
1
 
R
E
- exp t exp P-(P
refI
ii0
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−






−=)
   A
T
1
T
1
 
R
E
- exp t exp
P
P
refI
i
0
i
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−






−=






(parâmetros estimados) 
E, A 
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Tabela 3.8. Modelos e parâmetros estimados: Variável Volume 
Modelo 1  Modelo 2 
Lotes individuais 
   A
T
1
T
1
 
R
E
- exp t exp   VV
refI
i0i
















+








−






−−=
   A
T
1
T
1
 
R
E
- exp t exp VV
refI
i0i
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−=
(parâmetros estimados) 
V
0
, E, A 
Lotes agrupados 
   A
T
1
T
1
 
R
E
- exp t exp V-(V
refI
ii0
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−






−=)
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T
1
T
1
 
R
E
- exp t exp
V
V
refI
i
0
i


















+








−






−=






 
(parâmetros estimados) 
E, A 
A estimação dos parâmetros foi feita utilizando o método de mínimos quadrados, que 
ajusta o modelo matemático aos dados experimentais através da minimização da 
função objetivo (F
Ob
): 
()
∑
)α;(−=
=
NE
1i
2
i
c
i
e
iOb
 xyy F
     Equação 3.29 
onde NE é o número de experimentos, 
e
i
y  é o valor experimental da variável 
dependente do experimento i, 
c
i
y  é o valor calculado da variável dependente do 
experimento 
i, x
i  
representa as variáveis independente do experimento i e 
α

 são os 
parâmetros. 
Os algoritmos utilizados para fazer as regressões não lineares foram combinações 
do método de busca direta de Hooke-Jeeves e do método quasi-Newton. A partir de 
uma estimativa arbitrária inicial para os parâmetros, a técnica de Hooke-Jeeves 
analisa se a função objetivo pode ser minimizada em uma região cúbica ao redor da 
estimativa disponível. A técnica é repetida iterativamente ao redor das combinações 
paramétricas que levam aos menores valores da função objetivo. A técnica de quasi-
Newton aproxima a função objetivo por uma parabolóide dos parâmetros e então 
resolvida analiticamente. O procedimento é repetido de forma iterativa até a 
convergência. A combinação das duas técnicas é conveniente para obter baixa 
sensibilidade ao “chute” inicial (característica da técnica de Hooke-Jeeves) no início 
do procedimento e alta velocidade de convergência (característica da técnica de 
quasi-Newton) no final do procedimento [191][192][193]. 
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Para estimar os parâmetros foram necessárias em torno de 55 a 60 interações e foi 
seguida uma seqüência no Programa Statistica  [187], composta por 9 passos,  
ilustrados na Figura 3.9. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 3.9. Seqüência das caixas de diálogo do Programa Statistica [187]utilizada 
para estimação de parâmetros (passos 1 a 9) 
1
3 
4 
6
7
8
9
2
5 
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3.3.6.3 Qualidade dos parâmetros estimados 
Ao final do processo de estimação dos parâmetros foi feita uma avaliação da 
qualidade dos modelos através da análise dos intervalos de confiança (95%) de cada 
parâmetro, dos desvios observados entre os valores observados e preditos e do 
coeficiente de correlação (R). 
Os intervalos de confiança dos parâmetros (95%) são calculados através da 
expressão: 
ii
961 961
e
ii
e
i αα
σ,+α<α<σ,−α    Equação 3.30 
onde 
e
i
α  é o valor estimado para o parâmetro, 
i
α

 é o valor real e desconhecido dos 
parâmetros e 
i
α
σ  é o desvio padrão associado à estimativa do parâmetro, calculado 
segundo a aproximação elíptica usual [189][190]. 
O desvio dos valores observados e preditos é definido como: 
ε+=
ce
yy        Equação 3.31 
onde y
e
 é o valor experimental, y
c
 é o valor calculado e 
ε

 é o desvio entre o valor 
experimental e o calculado. 
ε

 inclui obviamente os erros experimentais e de 
modelagem. Quanto melhor for o modelo, mais próxima é a representação do erro 
experimental pelo resíduo de modelagem. 
A análise dos resíduos indica que, quando o modelo é bom, o valor médio de 
ε

 
deve 
ser próximo de zero e a variância de 
ε

 deve ser próxima da variância do erro 
experimental. A proximidade da média zero pode ser verificada com o teste-t, 
enquanto a similaridade entre a variância do resíduo e a variância do erro 
experimental pode ser verificada com o teste-F [189][190]. 
Finalmente, o coeficiente de correlação R pode ser definido como: 
ε
σσ
σ
=
c
2
ce
R        Equação 3.32 
onde 
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(

)

(

)

∑
−
−−
=σ
=
n
1i
c
i
c
i
e
i
e
i
2
ce
npn
yy yy
     Equação 3.33 
()
∑
−
−
=σ
=
n
1i
2e
i
e
i
e
npn
  yy
      Equação 3.34 
()
∑
−
−
=σ
=
n
1i
2c
i
c
i
c
npn
  yy
     Equação 3.35 
R mede a correlação existente entre os dados experimentais e preditos. Idealmente, 
R deve ser igual a 1. Contudo, por causa dos erros experimentais e de modelagem, 
R é sempre menor do que 1. Heuristicamente, um bom modelo leva a valores de R 
maiores do que 0.9 [189][190]. 
3.3.6.4 Análise da sensibilidade dos modelos 
A sensibilidade dos modelos foi analisada através do cálculo da incerteza dos 
parâmetros  E e A.  Admitindo-se um grau de confiança  de 95%, foram feitas 
simulações para condições extremas de aceitação, das variáveis, a temperatura 
ambiente, visando identificar os efeitos que as incertezas podem exercer sobre a 
qualidade de previsão. O período de tempo utilizado nas simulações foi de cinco 
anos (1825 dias), com intervalos anuais (365 dias), a temperatura ambiente. As 
condições de teste são apresentadas abaixo: 
1.  E, A 
2.  E + 2s
E
, A 
3.  E - 2s
E
, A
 
 
4.  E, A + 2s
A
 
5.  E, A - 2s
A
 
onde  E e A são os parâmetros estimados, s
E 
representa o desvio padrão do 
parâmetro E e s
A 
representa o desvio padrão do parâmetro A. 
3.3.6.5  Influência da temperatura na degradação 
Os modelos foram utilizados para prever o tempo de validade (shelf life) dos 17 lotes 
de preservativos masculinos utilizados na Tese, em quatro diferentes temperaturas  
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(27°C, 32°C, 37°C, 42°C). As temperaturas foram selecionadas no intervalo entre a 
temperatura ambiente média (27°C) e a temperatura extrema (42°C) medidas ao 
longo dos cinco anos, e duas outras temperaturas acrescidas de 5°C a partir dos 
27°C. 
As médias da pressão final (P
f
) e do volume final (V
f
) para que um lote seja 
aprovado ao final do tempo de validade, ou seja, para que o produto atinja o tempo 
de vida, foram calculados considerando os requisitos de aprovação de pressão e de 
volume estabelecidos nas normas de qualidade do produto [14][136]. 
As normas estabelecem que o número de falhas máximo admissível é de 10 em uma 
amostra de 315 medidas; ou seja, a observação de 11 falhas em uma amostra de 
315 reprova o lote [14][136]. Isso equivale a um nível de confiança de 99 % nos 
ensaios individuais. Para se chegar a esse número, deve-se perceber que a 
distribuição das falhas segue uma curva binomial, onde: 
 
(

)

()
NE-n
n
NE
n
p1p   p)NE;(n; P −=           Equação (3.36) 
 
onde P é a probabilidade de ocorrerem n falhas, p é a probabilidade de um ensaio 
ser bem sucedido, NE é o tamanho do conjunto. Nesse caso, a norma impõe ainda 
que: 
()
9850p n;315; P
315
10n
,=
∑
=
           Equação (3.37) 
onde 98,5% é o limite de confiança estipulado pela norma para análise dos dados; 
ou seja, a tolerância de falha da análise é de 1,5% (NQA =1,5%). Resolvendo-se a 
Equação (3.37), conclui-se que 
p = 0,99. 
Como  NE é muito grande, a curva binomial pode ser aproximada por uma curva 
normal. Isso também é corroborado pelo comportamento das medidas de P e V, 
como mostrado no Item 3.3.5.1
. Segundo a curva normal, o valor x que limita 
inferiormente uma probabilidade de 0,99 é igual a: 
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  332x σ,−µ=           Equação (3.38) 
de maneira que, dada uma média conhecida 
µ

 e um desvio padrão 
σ

, a 
probabilidade de que um resultado seja maior do que x é de 99%, segundo a curva 
normal. Se o valor x que limita inferiormente o intervalo é imposto pela norma, então, 
o valor médio limite admissível para o lote deverá ser 
 
  332x σ,+=µ
          Equação (3.39) 
Como o modelo prevê o comportamento médio do sistema, 
µ

 deve ser associado ao 
limite mínimo da propriedade admissível para o sistema, segundo a previsão do 
modelo, para que a norma seja atendida dentro da especificação de 99% de 
sucesso. 
Então, se a distribuição normal for admitida e os requisitos da norma forem 
considerados, a média da pressão final (P
f
) para que o produto atinja o tempo de 
vida deve ser no mínimo igual a: 
 
  3321P
f
σ,+=              Equação (3.40) 
que corresponde ao valor que garante 99% de sucesso nos ensaios de laboratório, 
segundo a curva normal. 
De forma semelhante para o volume, se a distribuição normal for admitida e os 
requisitos da norma forem considerados, a média do volume final (
V
f
) para que o 
produto atinja o tempo de vida deve ser no mínimo igual a: 
 
  33218V
f
σ,+=
        Equação (3.41) 
3.3.6.6 Validação dos modelos 
A capacidade de previsão dos modelos foi avaliada através da comparação entre os 
valores preditos das médias de pressão e de volume utilizando os parâmetros 
estimados para cada lote individual e os valores experimentais medidos com 3 e 5 
anos de envelhecimento a 27°C. 
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3.3.7  Previsão do tempo de validade 
Para prever a degradação da pressão e do volume, utilizando os modelos propostos, 
foi obtida uma relação de equivalência entre os diferentes tempos e temperaturas de 
envelhecimento. Particularmente, foram obtidas relações de equivalência para as 
condições de envelhecimento a que os preservativos são submetidos de forma 
usual; ou seja, 3 anos ou 5 anos a temperatura ambiente (considerada nessa Tese 
como sendo igual a 27°C). O desenvolvimento matemático será apresentado na 
discussão. 
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4  RESULTADOS E DISCUSSÃO 
4.1  PROPRIEDADES FÍSICAS INICIAIS 
O único método prático para avaliação da qualidade de preservativos é a 
caracterização de uma amostra representativa de um lote ou de uma série de lotes. 
Isto porque preservativos de borracha natural são artigos produzidos em massa, 
fabricados em lotes de produção de grande quantidade, que variam entre 150.000 a 
500.000 unidades. Assim, ocorrem inevitavelmente variações individuais na 
qualidade do produto. Logo, é previsível que uma pequena proporção de 
preservativos de um lote de produção possa não preencher os requisitos 
estabelecidos nas normas de qualidade do produto. Além disso, os testes utilizados 
para avaliação do produto são testes destrutivos. 
Os planos de amostragem utilizados em preservativos são definidos na norma ISO 
2859-1 [127], que tem como objetivo especificar sistemas aceitáveis de amostragem 
para inspeção por atributos, em termos do nível de qualidade aceitável (NQA). 
Conforme definido anteriormente, o NQA é o percentual aceitável de itens não 
conformes em uma inspeção e está relacionado ao tamanho do lote de produção. 
Os planos de amostragem são baseados no tamanho de lote de fabricação e no 
nível de qualidade aceitável para cada requisito. 
Conforme mencionado no item 3.3.1, o plano de amostragem utilizado nesta etapa 
da Tese, ilustrado na Tabela 3.2, foi incluído no Anexo B da norma ISO 4074:2002 
[14], desde 2002. O plano é indicado para a avaliação de lotes isolados e utiliza um 
maior número de amostras testadas do que o plano usado para avaliar lotes de 
produção contínuos, conforme o Anexo A da norma internacional [14]. O aumento no 
número de amostras, além de oferecer informações mais precisas sobre o produto, 
garante o mesmo nível de proteção aceitável para o consumidor. 
As especificações da OMS [12] e a regulamentação Mercosul RDC 03 [136], 
adotada atualmente no Brasil e demais países membros do Mercosul, não prevêem 
diferenciação entre os planos de amostragem de avaliação de lotes contínuos e de 
lotes isolados. Dessa forma, utilizam o mesmo plano de amostragem do Anexo A da 
norma internacional [14], descrito na Tabela 4.1. 
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Tabela 4.1. Plano de amostragem: 
ISO 4074 (Anexo A) [14], OMS [12] e RDC 03 [136] 
 
NQA* 
N° máximo 
aceito de 
amostras 
não 
conformes 
Ensaio 
ISO/
OMS 
RDC
N° de 
amostra 
ISO/
OMS 
RDC 
comprimento 
Largura 
Dimensional 
Espessura 
1,0 4,0  13  0  1 
Pressão e volume 
de estouro 
1,5 315  10 
Integridade da embalagem  2,5  32  2 
Verificação do vazamento  0,25  315  3 
Nota: *NQA - nível de qualidade aceitável 
 
As diferenças entre os dois planos são as quantidades de amostras testadas nos 
testes de vazamento e de integridade de embalagem, que ao invés de 500 e 50 
unidades (Tabela 3.2), são testadas 315 e 32 unidades (Tabela 4.1),  
respectivamente. 
Na Tabela 4.2 estão apresentados os requisitos de avaliação da qualidade dos 
preservativos masculinos de borracha natural, com largura nominal de 52 ±2  mm, 
exigidos pela norma ISO 4074 [14], pelas especificações da OMS [12] e pela 
resolução RDC 03 [136]. 
Observa-se que os requisitos dos ensaios dimensionais são diferentes entre as 
organizações, sendo a maior diferença em relação ao parâmetro da espessura. A 
norma [14] padroniza o método de medição da espessura; no entanto, não 
estabelece nenhuma exigência nos limites do parâmetro. Por outro lado, a OMS [12] 
determina que a espessura do preservativo deve medir entre 0,050 e 0,080 mm,  
enquanto a RDC [136] determina somente a espessura mínima em 0,035 mm. 
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Tabela 4.2. Requisitos utilizados para avaliação da qualidade dos preservativos: 
ISO 4074 [14], OMS [12] e RDC 03 [136] 
 
Requisito* 
Ensaio 
ISO  OMS**  RDC 
Mínimo de 
Comprimento 
160 mm  180 mm  160 mm 
Largura* 
± 2 mm da largura nominal 
Dimensional 
Espessura 
Não há 
requisito 
(0,065 
± 
0,015) mm 
Mínimo de 
0,03 mm 
Pressão de estouro 
Volume de estouro 
 Mínimo de 1,0 kPa 
Mínimo de 18 dm
3
 
Integridade da embalagem 
Embalagem primária não deve apresentar 
falha 
Verificação do vazamento  Preservativo não deve apresentar orifícios 
Nota: * Os requisitos são para cada amostra ensaiada, ** a especificação da 
OMS para o requisito de largura também prescreve uma tolerância de 
± 1mm 
na média das 13 medidas 
As especificações da OMS [12] também diferem das demais normas em relação ao 
requisito de comprimento, estabelecendo limites mínimos relacionados a largura 
nominal do preservativo. A OMS prescreve que o comprimento não deve ser inferior 
a 170 mm, para preservativos com largura menor do que 50,0 mm; 180 mm, para 
preservativos com largura maior do que 50,0 mm e menor do que 56,0 mm; e 190 
mm, para preservativos com largura maior do que 56,0 mm. 
Para todas as regulamentações, o requisito de volume de estouro é vinculado à 
largura do preservativo, medida a (75 ± 5) mm da extremidade fechada do 
preservativo. O volume de estouro não deve ser inferior a 16,0 dm
3
, para 
preservativos com largura menor do que 50,0 mm; 18,0 dm
3
, para preservativos com 
largura maior do que 50,0 mm e menor do que 56,0 mm; e 22,0 dm
3
, para 
preservativos com largura maior do que 56,0 mm. Os preservativos utilizados nesta 
Tese estão incluídos no segundo caso, já que todos têm 52 mm de largura nominal. 
A discussão dos resultados dos testes iniciais utilizados para a avaliação do produto 
nesta Tese envolve comentários sobre todos esses requisitos. Os testes iniciais 
(item 3.3.1 - Qualificação dos lotes) foram realizados visando construir uma linha 
base da qualidade de cada um dos lotes. Dessa forma, caracteriza-se a 
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Comprimento (mm)
 Lote
1
A1
2
A2
3
A3
4
B1
5
B2
6
B3
7
C1
8
C2
9
C3
10
D1
11
D2
12
D3
13
E1
14
E2
15
F1
16
F2
17
F3
1
2
3
4
5
6
7
8
9
10
11
12
13
Média
s
A

18
4

18
5

18
6

19
3

18
3

19
3

19
4

17
3

17
7

17
8

18
2

17
4

19
5

19
5

18
3

190 18
4

18
9

182 19
0

18
7

18
7

18
6

18
4

182 17
8

17
4

181 170 19
0

200 18
4

190 18
2

18
5

18
3

19
2

18
3

18
4

18
9

17
9

17
7

19
5

172 18
7

17
4

20
0

194 18
2

18
3

18
3

18
6

184 18
8

18
6

18
8

18
6

17
8

17
9

19
0

17
5

18
7

17
4

20
0

19
6

18
2

18
7

181
19
0

184 18
8

18
3

18
2

18
9

18
0

19
3

18
8

182 18
2

17
3

18
7

200 181 18
5

181
18
7

18
3

18
6

18
5

18
7

18
9

18
6

17
3

18
3

180 18
9

17
5

19
6

200 18
4

18
8

18
4

18
6

18
6

191 18
5

18
8

190 18
0

181 18
3

17
4

18
3

17
4

20
0

19
5

18
0

18
5

18
2

18
6

18
3

18
7

18
5

18
9

184 17
9

17
5

18
7

170 18
2

172 20
0

200 18
3

18
9

181
19
0

18
5

18
6

18
7

18
8

18
6

17
9

17
4

17
5

182 18
2

17
8

19
6

200 18
3

18
9

18
2

18
7

184 18
8

18
5

18
9

18
3

18
3

18
3

18
4

18
3

18
0

172 20
0

200 181 18
9

18
3

18
2

18
3

18
9

18
5

191 18
8

17
5

184 18
3

17
3

181 171 20
0

200 18
3

18
7

18
3

19
0

18
6

18
6

18
9

181 18
6

19
7

18
8

18
4

182 18
0

17
7

19
4

200 18
5

18
6

181
19
0

18
3

18
7

18
5

18
8

18
8

17
8

18
5

17
9

170 18
0

17
3

20
0

19
8

18
2

18
8

18
2

18
7

184 18
8

18
6

18
7

18
7

18
2

181 18
4

17
7

18
3

17
4

19
7

19
8

18
3

18
7

18
2

2,60 1,26 2,00 2,65 3,04 2,67 6,48 6,15 5,58 4,82 2,98 2,22 4,34 2,39 1,39 2,14 1,09
8 4 610101022202013 9 813 6 5 7 3
consistência de cada produto, permitindo comparações posteriores entre lotes e 
entre fabricantes. Nesta etapa, não se esperava que os resultados dos testes iniciais 
dessem qualquer informação direta sobre o tempo de validade dos produtos. 
4.1.1 Ensaios dimensionais 
As propriedades dimensionais consistem em medir o comprimento, a largura e a 
espessura dos preservativos. Em geral, as dimensões do produto variam dentro das 
seguintes faixas: comprimento, de 160 a 200 mm, largura de 45 a 60 mm e 
espessura de 0,04 a 0,09 mm. A largura define o tamanho do preservativo e refere-
se principalmente ao perímetro (duas vezes a largura plana, semi-circunferência) 
[12][14][136][77][194][195]. 
Os resultados dos ensaios dimensionais – comprimento, largura e espessura -  
obtidos para os 17 lotes serão discutidos nos itens correspondentes a cada ensaio. 
4.1.1.1 Comprimento 
A Tabela 4.3 apresenta os resultados do comprimento dos 13 preservativos 
ensaiados, a média, os desvios padrões (s) e a amplitude (A) de cada lote. 
Tabela 4.3. Resultados do ensaio de comprimento em mm 
 
 
 
 
 
 
 
 
Nota: s é o desvio padrão e A é a amplitude dos valores mínimos e máximos 
De acordo com os resultados da Tabela 4.3, todos os lotes estão em conformidade 
com os requisitos exigidos na norma internacional [14] e na Resolução Mercosul 
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Test t para amostras independentes - comprimento (mm)
Lote 1 vs. Lote 2
Média
lote 1
Média
lote 2
Valor t df p NE
lote 1
NE
lote 2
s
lote 1
s
lote 2
A1 vs. A2
A1 vs. A3
A2 vs. A3
B1 vs. B2
B1 vs. B3
B2 vs. B3
C1 vs. C2
C1 vs. C3
C2 vs. C3
D1 vs. D2
D1 vs. D3
D2 vs. D3
E1 vs. E2
F1 vs. F2
F1 vs. F3
187,1 183,9 3,9 24 0,00 13 13 2,60 1,26
187,1 188,0 -1,0 24 0,32 13 13 2,60 2,00
183,9 188,0 -6,2 24 0,00 13 13 1,26 2,00
186,0 186,5 -0,5 24 0,63 13 13 2,65 3,04
186,0 187,5 -1,4 24 0,17 13 13 2,65 2,67
186,5 187,5 -0,8 24 0,42 13 13 3,04 2,67
182,5 180,5 0,8 24 0,44 13 13 6,48 6,15
182,5 183,5 -0,5 24 0,65 13 13 6,48 5,58
180,5 183,5 -1,3 24 0,20 13 13 6,15 5,58
176,5 182,8 -4,0 24 0,00 13 13 4,82 2,98
176,5 173,6 2,0 24 0,06 13 13 4,82 2,22
182,8 173,6 8,9 24 0,00 13 13 2,98 2,22
196,8 198,3 -1,1 24 0,27 13 13 4,34 2,39
182,5 187,4 -6,8 24 0,00 13 13 1,39 2,14
182,5 182,2 0,6 24 0,54 13 13 1,39 1,09
[136]. Em relação às especificações da OMS [12] (comprimento ≥ 180 mm), cinco 
(C1, C2, C3, D1 e D3) dos 17 lotes, sinalizados em negrito, estão não-conformes, 
considerando que os preservativos testados têm largura nominal de 52mm. Vê-se 
também que os lotes E1 e E2 apresentam comprimentos significativamente maiores 
que os dos demais lotes. Esses resultados já parecem indicar a existência de 
diferenças siginificativas entre os materiais testados. 
Em geral, a distribuição do comprimento dentro de um lote e entre lotes de um 
mesmo fabricante dá uma visão da homogeneidade do processo produtivo do 
fabricante. Para avaliar o grau da variabilidade dos fabricantes em relação ao 
comprimento dentro de um lote, foram analisados o desvio padrão e a amplitude 
entre as medidas. Nesta análise observou se que o Fabricante C é o que apresenta 
maiores desvios padrões, entre 5,6 a 6,5 e a maior amplitude de 20 a 22 mm. 
Para avaliar a distribuição do comprimento entre lotes do mesmo fabricante foi feito 
o teste estatístico t com significância de 95%. A Tabela 4.4 apresenta os resultados 
do teste t. 
Tabela 4.4. Teste-t para avaliação da equivalência das médias do comprimento 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Nota: Valor t representa variável normatizada de t, df é o número de graus de liberdade, p 
  representa a probabilidade das médias serem equivalentes, NE é o número de 
experimentos de cada lote e s é o desvio padrão de cada lote. 
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A planilha mostra a comparação das médias dos comprimentos para cada par de 
lotes de um mesmo fabricante. Os valores em negrito sinalizam os pares de lotes 
que apresentaram as médias não equivalentes entre si. 
Analisando os resultados da Tabela 4.4 verifica-se que os fabricantes B, C e E são 
os que apresentam maior homogeneidade entre lotes na fabricação do produto 
levando em conta a variável do comprimento. Os resultados mostram também que 
pode haver diferenças siginificativas entre os fabricantes e entre os lotes produzidos 
por um mesmo fabricante. 
O teste t somente é válido se os resíduos (diferença entre a média e o valor  
medido) apresentarem distribuição normal. As Figuras 4.1 e 4.2 exemplificam os 
gráficos da distribuição de probabilidade normal dos lotes A1 e C3, respectivamente. 
Observa-se que os pontos estão bastante próximos do previsto pela distribuição 
normal. Os demais lotes também apresentaram este tipo de distribuição. (Como 
observado em todas as análises, a hipótese da normalidade dos resíduos é muito 
boa. Portanto, a não ser que seja explicitamente destacado, considera-se nessa 
Tese que os desvios experimentais seguem a distribuição normal.) 
182
184
185
186186186
187187
189
190190190190
181 182 183 184 185 186 187 188 189 190 191
Valor observado
-2,0
-1,5
-1,0
-0,5
0,0
0,5
1,0
1,5
Valor normal predito
 
Figura 4.1. Comprimento - distribuição da probabilidade normal: Lote A1 
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Largura em mm, medida a 35mm da bainha
Lote
1
A1
2
A2
3
A3
4
B1
5
B2
6
B3
7
C1
8
C2
9
C3
10
D1
11
D2
12
D3
13
E1
14
E2
15
F1
16
F2
17
F3
1
2
3
4
5
6
7
8
9
10
11
12
13
Médi
a

s
A
53,0 52,5 53,0 ### 51,0 51,0 50,5 ### ### ### ### ### ### ### 52,0 52,0 52,0
52,5 52,5 52,0 ### 50,0 51,0 51,0 ### ### ### ### ### ### ### 52,0 51,0 52,0
52,5 52,5 52,0 ### 51,5 50,0 51,0 ### ### ### ### ### ### ### 52,0 52,0 51,0
52,0 52,0 52,5 ### 51,5 51,0 50,5 ### ### ### ### ### ### ### 51,0 52,0 52,0
52,0 52,0 52,0 ### 51,0 51,0 50,5 ### ### ### ### ### ### ### 53,0 52,0 50,0
52,5 52,5 52,0 ### 51,0 51,0 50,0 ### ### ### ### ### ### ### 52,0 53,0 52,0
53,0 52,0 52,0 ### 51,5 51,0 50,5 ### ### ### ### ### ### ### 51,0 52,0 52,0
52,5 52,0 52,5 ### 51,0 51,0 50,5 ### ### ### ### ### ### ### 52,0 52,0 52,0
53,0 52,0 53,0 ### 50,5 51,0 50,5 ### ### ### ### ### ### ### 51,0 52,0 52,0
52,5 52,0 52,5 ### 51,5 51,0 51,0 ### ### ### ### ### ### ### 52,0 52,0 53,0
52,0 52,0 53,0 ### 51,0 51,0 50,0 ### ### ### ### ### ### ### 52,0 52,0 52,0
52,5 52,0 52,5 ### 51,0 51,0 51,0 ### ### ### ### ### ### ### 52,0 52,0 52,0
52,5 52,0 52,5 ### 50,5 51,0 50,5 ### ### ### ### ### ### ### 52,0 52,0 52,0
52,5 52,2 52,4 ### 51,0 50,9 50,6 ### ### ### ### ### ### ### 51,8 52,0 51,8
0,4 0,2 0,4 0,4 0,5 0,3 0,3 0,3 0,4 0,0 0,6 0,0 0,7 0,3 0,6 0,4 0,7
0,5 0,5 1,0 1,0 0,5 1,0 1,0 0,5 0,5 0,0 1,5 0,0 2,0 1,0 2,0 2,0 2,0
175
177
178
179
183183183
184184
187
188
190
195
174 176 178 180 182 184 186 188 190 192 194 196
Valor observado
-2,0
-1,5
-1,0
-0,5
0,0
0,5
1,0
1,5
2,0
2,5
Valor normal predito
 
Figura 4.2. Comprimento - distribuição de probabilidade normal: Lote C3 
4.1.1.2 Largura 
A Tabela 4.5 apresenta os resultados da largura dos 13 preservativos ensaiados, a 
média e os desvios padrões (s) de cada lote. 
Tabela 4.5. Resultados do ensaio de largura em mm 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Nota: s é o desvio padrão e A é a amplitude dos valores mínimos e máximos 
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Os produtos apresentaram a média da largura de 13 medidas entre 51,0 e 52,5 mm. 
O requisito de largura, de acordo com a norma [14] e com a resolução Mercosul 
[136], exige que a média da largura seja ±2 mm da largura nominal declarada pelo 
fabricante. Em todos os lotes a largura nominal declarada pelos fabricantes foi de 
52mm. Com esta informação e levando em conta os resultados da Tabela 4.5, 
observa-se que todos os lotes estão conforme as normas mencionadas acima. 
As especificações da OMS [12] exigem dois requisitos combinados em relação à 
largura. A exigência prevê, que a largura individual do preservativo seja de 52 
± 2 
mm com uma tolerância de 
± 1 mm na média das treze medidas de cada lote. Todos 
os lotes atenderam a ambos os requisitos. A amplitude das medidas é bastante 
pequena, entre 0,00 e 2,00 mm, mostrando a homogeneidade deste requisito para 
todos os fabricantes. 
4.1.1.3 Espessura 
Os resultados do ensaio da espessura estão na Tabela 4.6. Esses resultados são as 
médias das três medidas realizadas em cada um dos treze preservativos de cada 
lote. 
Tabela 4.6. Resultados do ensaio da espessura em mm 
Nota: s é o desvio padrão 
 
Espessura em mm (resultado da média de três medidas)
Lote
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13
14
Média
15
s
A1
A2
A3
B1
B2
B3
C1
C2
C3
D1
D2
D3
E1
E2
F1
F2
F3
0,062 0,069 0,067 0,069 0,072 0,071 0,068 0,068 0,066 0,068 0,071 0,066 0,067 0,06
8

0,00
3

0,063 0,066 0,066 0,06
5

0,063 0,064 0,070 0,067 0,061 0,069 0,060 0,062 0,068 0,06
5

0,00
3

0,071 0,066 0,066 0,068 0,073 0,064 0,070 0,064 0,064 0,067 0,068 0,062 0,06
5

0,06
7

0,00
3

0,053 0,067 0,063 0,073 0,067 0,067 0,063 0,063 0,067 0,069 0,064 0,060 0,062 0,06
4

0,00
5

0,057 0,06
5

0,069 0,063 0,054 0,060 0,059 0,060 0,062 0,058 0,062 0,062 0,05
5

0,06
0

0,00
4

0,062 0,064 0,058 0,064 0,060 0,063 0,057 0,061 0,061 0,061 0,059 0,060 0,057 0,061 0,002
0,076 0,06
5

0,092 0,087 0,08
6

0,08
5

0,081 0,080 0,080 0,090 0,081 0,091 0,090 0,08
3

0,00
7

0,08
4

0,090 0,076 0,077 0,071 0,07
5

0,088 0,088 0,08
4

0,08
6

0,08
3

0,081 0,087 0,082 0,00
6

0,080 0,080 0,08
5

0,080 0,081 0,076 0,08
3

0,08
4

0,08
5

0,079 0,082 0,08
3

0,08
3

0,082 0,00
3

0,076 0,076 0,077 0,073 0,07
5

0,08
5

0,076 0,07
5

0,08
5

0,082 0,078 0,07
5

0,073 0,07
7

0,00
4

0,074 0,071 0,077 0,06
5

0,076 0,061 0,068 0,070 0,069 0,072 0,068 0,070 0,071 0,07
0

0,00
4

0,069 0,074 0,07
5

0,074 0,066 0,071 0,077 0,06
5

0,07
5

0,068 0,071 0,070 0,063 0,071 0,00
4

0,048 0,051 0,053 0,049 0,050 0,051 0,04
3

0,069 0,049 0,049 0,048 0,053 0,047 0,051 0,00
6

0,048 0,050 0,04
6

0,051 0,058 0,064 0,050 0,05
5

0,05
5

0,056 0,054 0,049 0,051 0,05
3

0,00
5

0,053 0,053 0,054 0,049 0,054 0,04
6

0,059 0,050 0,053 0,04
4

0,04
3

0,04
6

0,048 0,05
0

0,00
5

0,061 0,05
5

0,054 0,051 0,051 0,047 0,053 0,051 0,059 0,053 0,048 0,057 0,071 0,05
5

0,00
6

0,048 0,061 0,04
5

0,051 0,056 0,050 0,051 0,049 0,050 0,056 0,053 0,051 0,050 0,052 0,00
4
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Analisando a Tabela 4.6, observa-se grande variabilidade nos resultados de 
espessura entre os fabricantes. Nove, dos 17 lotes analisados, estão fora da 
exigência das especificações da OMS [12], que exige a média da espessura na faixa 
de 0,050 a 0,080 mm. Esses lotes estão sinalizados em negrito. É importante 
lembrar que as especificações da OMS são especificações de compra. Os 
fabricantes  A e B têm espessura média de 0,066 mm e de 0,062 mm, 
respectivamente. O fabricante C tem uma espessura média de 0,082 mm, sendo o 
que apresenta as maiores espessuras, inclusive não atende as especificações da 
OMS por ter ultrapassado o limite superior da especificação. O fabricante D 
apresenta uma espessura média de 0,073mm, com uma diferença relativa alta entre 
os lotes. Os fabricantes E e F produzem preservativos relativamente finos, com a 
média da espessura de aproximadamente de 0,052mm e não atingiram o limite 
inferior da especificação da OMS. Uma vez mais, a caracterização preliminar mostra 
a existência de diferenças significativas entre os lotes de diferentes fabricantes. 
Quando todas as outras propriedades são iguais, preservativos mais finos tendem a 
apresentar uma vida útil mais curta do que aqueles de maior espessura, já que a 
oxidação está relacionada com a razão entre a área de contato e o volume do 
preservativo [194]. 
4.1.1.4  Verificação de vazamento 
A verificação de vazamento ou orifícios é o teste de maior rigor na avaliação da 
qualidade de preservativos. O teste pode ser feito através de dois métodos: elétrico 
e visual. No elétrico, enche-se o preservativo suspenso com uma solução aquosa 
eletrolítica de hidróxido de sódio, e a passagem de corrente elétrica indica a 
existência de furos. 
No método visual, enche-se o preservativo suspenso com água. Em ambos os 
métodos, sempre que se detecta um vazamento é feito um rolamento no 
preservativo, a fim de identificar o furo e a sua distância da bainha. Orifícios 
detectados a uma distância de 25 mm da bainha não são contados como não 
conformidades. 
Os dois métodos têm equivalência de resultados, conforme demonstrado em um 
estudo comparativo interlaboratorial realizado por uma dezena de laboratórios 
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credenciados, com objetivo de avaliar a equivalência entre os dois métodos 
[77][194][195]. Essa equivalência também foi confirmada na comparação de 
resultados entre os dois métodos, realizada anualmente no interlaboratorial 
internacional de preservativos coordenado pela Enersol [196]. Nesta Tese foi 
utilizado o teste de vazamento pelo método visual. 
A Tabela 4.7 apresenta o número de não-conformidades (N°NC) encontrado no 
ensaio de vazamento por lote. Todos os lotes estão de acordo com os requisitos 
exigidos na avaliação lote a lote. Foram avaliadas 500 unidades por lote conforme o 
Plano de amostragem da Tabela 3.2 (NQA de 0,25%, máximo de 3 não-
conformidades por lote). 
 
Tabela 4.7. Resultados do ensaio de vazamento: número de não-conformidades 
Lote 
A1  A2 A3  B1  B2 B3 C1 C2 C3 D1 D2 D3 E1  E2  F1  F2  F3
N°NC 
0 0 0 2 1 2 2 3 2 0 0 0 0 0 0 0 0 
Como já dito, a quantidade de orifícios (vazamento) é o parâmetro tratado com maior 
rigor em todas as normas. Desta forma, foi realizada uma análise agregada para 
avaliação da série de lotes de mesmo fabricante. A análise agregada é um método 
adicional recomendado pela OMS [12], que leva em conta o número total de 
amostras testadas e o número total de não conformidades encontradas na série de 
lotes. 
Nesta análise, calcula-se o número máximo de não-conformidades aceito, levando-
se em conta o nível de qualidade aceitável individual por lote. No caso do 
vazamento, o NQA é de 0,25%. O número máximo aceito de não-conformidades é 
calculado segundo a equação: 
 
)+=
0,55
8N N (0,25 0,01D
   Equação 
4.1
 
onde D é o número máximo de defeitos aceito e N é o número agregado de 
amostras. Para N igual a 1500 (3 x 500 unidades), observa-se que D é igual a 8. 
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De acordo com a Tabela 4.7, o fabricante C apresenta um total de 7 furos nos 1500 
preservativos testados. O fabricante B apresenta um total de 5 furos; enquanto os 
demais fabricantes não apresentam nenhum furo. Portanto, o fabricante C está muito 
próximo ao limite mínimo de aceitação recomendado pela OMS [12]. 
 
É interessante observar que a maioria dos fabricantes atende plenamente um ou 
outro requisito de qualidade analisado anteriormente, o que parece mostrar que os 
diferentes testes são complementares e não estão necessariamente 
correlacionados. Isso ilustra a importância de executar as análises de qualidade de 
maneira ampla. 
4.1.1.5 Integridade da embalagem primária 
Este ensaio avalia principalmente a vedação da embalagem primária do 
preservativo, podendo ser realizado por via úmida ou seca. O método úmido é de  
mais fácil visualização, em função da formação de bolhas quando a embalagem 
apresenta algum furo ou a vedação algum defeito. Caso não haja defeito a 
embalagem permanece intumescida ao longo do tempo do teste. 
Conforme o plano de amostragem apresentado na Tabela 3.2, foram avaliadas 50 
unidades por lote, com um NQA de 2,5%, sendo o lote aprovado com no máximo de 
3 não-conformidades. A Tabela 4.8 apresenta os resultados do ensaio de 
integridade da embalagem primária, as médias das espessuras das camadas da 
embalagem primária e as características da embalagem. 
Conforme a Tabela 4.8 os lotes 
A1, A2, C1, E1 e E2 foram reprovados no quesito 
integridade de embalagem primária. O teste de integridade da embalagem primária 
apresentou grande índice de reprovação. A alta incidência de reprovação pode ser 
atribuída ao fato de que o teste não fazia parte do controle de qualidade da maioria 
dos fabricantes na época da fabricação dos lotes. Apesar do teste ser exigido nas 
especificações da OMS [12] desde 1998, somente foi incluído como requisito 
obrigatório nas versões mais recentes da norma ISO 4074 [14] e da regulamentação 
do Mercosul RDC 03 [136], a partir de 2002. 
Além deste requisito, a OMS [12] e especialistas no setor recomendam que a 
embalagem primária seja quadrada, para que o preservativo que permanece na 
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embalagem não se distorça. A embalagem também deve ser hermeticamente selada 
e opaca, a fim de proteger o produto do contato com oxigênio, ozônio, umidade e luz 
visível e ultravioleta, fatores que degradam a borracha natural. Em relação ao 
material, este deve ser laminado de material metálico (alumínio), com espessura 
recomendada de no mínimo 8µm, flexível e impermeável, com camadas internas de 
material plástico (polietileno). Estudos mostraram que preservativos com embalagem 
totalmente plástica deterioram mais rapidamente do que os preservativos com 
embalagem de folha de alumínio laminada com plástico [124]. 
 
Tabela 4.8. Embalagem primária: 
número de não-conformidades no ensaio de integridade, média da espessura das 
camadas da embalagem e características da embalagem primária 
 
Lote 
N° de NC 
(integridade de 
embalagem) 
(N = 50) 
Média das 
espessuras das 
camadas da 
embalagem 
primária (mm) 
Característica 
da 
embalagem 
primária 
A1 
4 
0,093 
A2 
11 
0,099 
A3 
1 0,098 
B1 
0 0,195 
B2 
0 0,181 
B3 
0 0,175 
C1 
4 
0,116 
C2 
0 0,123 
C3 
0 0,119 
metálica 
quadrada 
Opaca 
D1 
0 0,062 
D2 
0 0,071 
D3 
0 0,068 
plástica 
quadrada 
Opaca 
E1 
8 
0,083 
E2 
7 
0,085 
F1 
0 0,111 
F2 
0 0,097 
F3 
0 0,103 
metálica 
quadrada 
Opaca 
Em relação ao material, opacidade e formato, as embalagens primárias avaliadas 
estavam em conformidade com o recomendado, com exceção do Fabricante 
D, que 
apresentou as embalagens primárias de material plástico. Vale ressaltar que este 
fabricante não apresentou não conformidades em relação à integridade da 
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embalagem primária; no entanto; apresenta as menores espessuras das camadas 
da embalagem primária. 
É interessante observar que todos os lotes de todos os fabricantes parecem violar ao 
menos um dos requisitos de qualidade, o que é preocupante e parece fortalecer os 
argumentos a favor de controle de qualidade permanente do material. 
4.1.1.6  Resistência à tração 
O teste de resistência à tração em preservativos é uma adaptação dos testes 
tradicionais em produtos de borracha. Esse teste é realizado por alguns fabricantes 
para monitorar a qualidade e a uniformidade do processo produtivo, com objetivo de 
obter informações sobre a formulação e a vulcanização do látex. Este teste foi 
retirado das versões mais recentes das normas de avaliação da qualidade para 
preservativos em geral, sendo requisito obrigatório somente para preservativos ditos 
extra-resistentes ou extra-fortes [14]. 
A retirada deste ensaio das normas foi decorrente de vários estudos 
[15][16][124][137][197] que demonstraram as desvantagens do teste para avaliação 
da qualidade do produto final. As principais desvantagens estão vinculadas ao 
tamanho do corpo de prova e ao local que o corpo de prova é cortado. O corpo de 
prova é retirado da área central, na direção transversal ao comprimento, e não 
representa o artefato como um todo. A área central é a mais protegida do artefato, 
pois é mantida enrolada na embalagem primária. 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 4.3. Regiões críticas do preservativo 
reservatórioárea central
base 
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As regiões críticas do preservativo em uso, ilustradas na Figura 4.3, são o 
reservatório (extremidade fechada) e a base (extremidade aberta), principalmente 
durante a colocação e retirado do artefato [198]. Outras desvantagens do teste de 
resistência à tração são a falta de correlação com a ruptura em uso [137] e a baixa 
reprodutibilidade dos resultados entre laboratórios, principalmente em relação ao 
corte do corpo de prova [196]. 
Mesmo sem fazer parte das normas vigentes, decidiu-se fazer o teste para ter mais 
um parâmetro de avaliação relativo à resistência mecânica. Assim, os requisitos de 
avaliação dos lotes utlizados foram: médias mínimas de força igual a 30N, tensão na 
ruptura de 17 MPa e alongamento na ruptura de 650%. Esses requisitos faziam 
parte da ISO 4074 [134] e do RTQ 9 [135], normas vigentes até 2002. 
A Tabela 4.9 apresenta os resultados das médias ( x ) e desvios padrões (s) dos 
cinco preservativos avaliados de cada lote em relação aos parâmetros: força na 
ruptura (N), tensão na ruptura (MPa) e alongamento na ruptura (%). 
 
Tabela 4.9. Resultados do ensaio de resistência à tração 
Força (N)  Tensão (MPa) Alongamento (%) 
Lote 
x  
s 
x  
s 
x  
s 
A1 
81,7 10,7 26,4  3,5  802  26 
A2 
88,4 3,1 28,5  1,8  804  8 
A3 
90,1 0,2 28,2  0,7  834  14 
B1 
81,6 8,4 30,1  2,4  754  17 
B2 
82,2 7,3 29,4  2,7  818  23 
B3 
80,6 4,3 30,3  2,1  796  15 
C1 
71,9 9,9 20,5  1,9  834  17 
C2 
78,1 11,6 24,8  4,5  850  32 
C3 
74,9 19,1 22,4  4,5  822  40 
D1 
85,9 7,0 23,2  2,0  804  10 
D2 
89,0 2,2 23,9  1,9  800  9 
D3 
89,2 2,0 24,6  1,5  806  8 
E1 
65,2 16,0 25,5  6,3  730  30 
E2 
70,0 10,5 26,0  2,7  754  15 
F1 
70,0 5,7 24,8  2,4  774  14 
F2 
67,3 9,0 24,1  2,5  754  17 
F3 
54,5 15,7 21,2  5,6  732  36 
Nota:  x  representa o resultados das médias e s é o desvio padrão 
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Os resultados mostraram que os lotes estão de acordo com os requisitos de 
avaliação. Observa-se que os lotes dos fabricantes E e F, com filmes mais finos 
conforme observado na Tabela 4.6 (Resultados do ensaio de espessura), são 
menos resistentes, apresentando valores de força de ruptura menores. No entanto, 
os preservativos de espessuras maiores como os produtos do fabricante C (Tabela 
4.6) não são os que apresentaram maior resistência. Observa-se também que 
nenhum dos lotes testados atende à exigência mínima para força de ruptura de 
100N, que é o limite mínimo exigido para preservativos classificados como extra-
resistentes, de acordo com a norma internacional vigente [14]. 
As Figuras 4.4 e 4.5 referentes ao ensaio de resistência à tração dos lotes C1 e F1, 
respectivamente, ilustram uma característica clássica da borracha natural, que é a 
cristalização induzida por deformação. A partir de um determinado valor de 
deformação, há um crescimento abrupto de tensão, sem a mesma correspondência 
em deformação. Ao deformar a borracha a certo valor, as moléculas de poli(1,4-cis-
isopreno) se alinham e formam zonas ordenadas cristalinas. Esta cristalização vem 
acompanhada por um decréscimo de entropia e é responsável pelas excelentes 
propriedades mecânicas do elastômero [139]. Como esperado esse comportamento 
foi observado em todos os lotes analisados. 
 
Figura 4.4. Ensaio de resistência à tração: lote C1 
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Figura 4.5. Ensaio de resistência à tração: lote F1 
4.1.1.7  Teste de insuflação 
O teste de insuflação é historicamente utilizado como indicador da resistência do 
artefato, medindo a pressão e o volume de estouro. As principais vantagens do 
teste são: (1) avaliação quase total do artefato, ao invés de um pequeno corpo de 
prova, como ocorre no teste de resistência à tração; (2) sensibilidade às falhas 
localizadas no filme; (3) possibilidade de correlacionar o baixo desempenho no teste 
com a degradação e o envelhecimento do preservativo, bem como com a taxa de 
rompimento em uso; e (4) a amostragem utilizada é mais significativa, pois são 
testadas 315 amostras, em vez das vinte unidades usadas nos testes de resistência 
à tração [194][195][137][197][15]. As principais causas de falhas dos preservativos 
em uso são, em ordem decrescente de importância: a ruptura, o deslizamento e o 
vazamento. 
Neste ensaio foram avaliados 315 preservativos por lote, conforme o plano de 
amostragem (Tabela 3.2 - NQA de 1,5%, máximo aceito de 10 não-conformidades 
por lote). Conforme já dito, os limites mínimos individuais são iguais a 1 kPa e 18 
dm
3
 para a pressão e volume de estouro, respectivamente. 
A Tabela 4.10 apresenta o número de não conformidades (N°NC) da pressão e do 
volume de estouro de cada lote. A amostra defeituosa é aquela que apresenta uma 
não conformidade em ambos os parâmetros ou em um deles. 
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Conforme observado na Tabela 4.10, o lote B1 apresentou três não-conformidades 
acima do aceitável para aprovação do lote, sendo o único lote reprovado no requisito 
de insuflação. Observa-se também que o total de amostras defeituosas por lote não 
é a soma do número das não-conformidades individuais por parâmetro. Isso ocorre 
porque as normas contabilizam a amostra defeituosa, e não o parâmetro não-
conforme. É possível observar também que a incidência de não-conformidades no 
volume de estouro é maior do que na pressão de estouro, na razão de 3:1. Verifica-
se ainda que, na maioria das vezes, as amostras defeituosas sempre que 
apresentam não-conformidades na pressão também apresentam no volume. 
 
Tabela 4.10. Resultados iniciais do ensaio de insuflação: 
número de não conformidades 
 
Pressão 
N° NC 
Volume 
N° NC 
Lote 
NE = 315 
N° de amostra 
defeituosa 
Total 
agregado 
A1 
0 0  0 
A2 
4 5  5 
A3 
1 0  1 
6 
B1 
0 
13 13 
B2 
1 3  3 
B3 
0 3  3 
19 
C1 
0 1  1 
C2 
0 3  3 
C3 
0 3  3 
7 
D1 
0 2  2 
D2 
0 2  2 
D3 
0 4  4 
8 
E1 
2 5  5 
E2 
2 2  2 
7 
F1 
1 1  1 
F2 
4 5  5 
F3 
1 1  1 
7 
Total de 
defeitos 
16 53  54  54 
Somente o lote A3  apresentou uma não-conformidade na pressão e nenhuma no 
volume de estouro. Essa observação confirma que o teste de volume é a 
propriedade chave, sendo mais importante que o de pressão, com maior capacidade 
de discriminação os itens não-conformes. 
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Aplicando a análise agregada aos resultados da Tabela 4.10, o número máximo 
aceito de não-conformidades para cada serie de três lotes é de 24, utilizando o NQA 
de 1,5%. Segundo esta análise, o fabricante B também apresenta o maior número 
de não-conformidades. Entre os demais fabricantes, o percentual de não-
conformidade é na faixa de 0,6 a 1,1%.  
A Tabela 4.11 apresenta os resultados do ensaio de insuflação de 315 amostras por 
lote, com as médias (
x

) e desvios padrões (s) e erros padrões (ep) da pressão e do 
volume de estouro. 
 
Tabela 4.11. Resultados iniciais do ensaio de insuflação: 
  médias, desvios e erros padrãos de P e V 
 
Pressão (kPa)  Volume (dm
3
) 
 
Lote 
  x  
s  ep 
  x  
s  ep 
A1 
2,07 0,15 0,009 37,5 3,7 0,21
A2 
2,20 0,22 0,012 39,3 4,9
0,28
A3 
2,28 0,18 0,010 43,4 3,6 0,20
B1 
2,79 0,34 0,019 27,5 4,5 0,26
B2 
2,31 0,26 0,015 35,4 4,9 0,27
B3 
2,40 0,21 0,012 29,5 3,0
0,17
C1 
2,43 0,22 0,013 40,0 3,7 0,21
C2 
2,47 0,24 0,014 40,4 4,6
0,26
C3 
2,42 0,24 0,014 40,1 4,5 0,25
D1 
2,43 0,29 0,016 32,9 4,9 0,27
D2 
2,33 0,28 0,016 35,0 5,0 0,28
D3 
2,39 0,24 0,014 34,6 4,7
0,26
E1 
2,05 0,23 0,013 30,5 3,7 0,21
E2 
1,96 0,18 0,010 31,9 3,9 0,22
F1 
2,15 0,16 0,009 32,9 2,9 0,16
F2 
2,04 0,27 0,015 30,4 4,4
0,25
F3 
2,10 0,18 0,010 33,3 3,3 0,18
Nota:  x  representa o resultados das médias, 
s é o desvio padrão e ep é o erro padrão 
As médias de pressão de estouro variaram entre 1,96 e 2,79 kPa e as do volume 
entre 27,5 e 43,5 dm
3
. Levando em consideração o erro padrão de cada fabricante 
observa-se que as médias de ambas as propriedades não são estatisticamente 
equivalentes, com exeção do fabricante C. Comparando as médias das propriedades 
dentro de um mesmo fabricante, as faixas variam em torno de 5 a 9% e de 1 a 15%, 
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respectivamente, para a pressão e para o volume, com a exeção de B que 
apresenta uma faixa maior na média do volume, de 25%. Resultados do 
interlaboratorial da Enersol [196], que avalia anualmente a qualidade de 
aproximadamente 70 laboratórios de ensaio de qualidade de preservativos, mostram 
que a repetibilidade
1
 estimada para a pressão é aproximadamente de 12 a 7,3%, e 
para o volume de 14 a 8,3% e a reprodutibilidade
2
 é de aproximadamente 13 a 
9,04% para a pressão e de 13,8 a 20,1% para o volume. Tomando por base esses 
valores, os resultados observados nos lotes analisados entre fabricantes podem ser 
considerados limitações intrínsecas ao método de ensaio e a variabiliade de um 
produto fabricado em massa. 
Conforme já dito, dos produtos testados, somente o fabricante B apresenta 
problemas de qualidade, de acordo com os requisitos de volume de estouro, o lote 
B1, com a menor média para o volume, apresentou 13 não-conformidades. 
Em relação aos produtos lubrificados e não lubrificados foi observado um 
comportamento diferenciado. Sabe-se que a lubrificação com óleo de silicone 
diminui o volume de estouro em alguns produtos [199]. O Fabricante A apresentou 
volumes próximos para os lotes A1  e A2; no entanto, o lote A3, não lubrificado, 
apresentou valores mais altos. Já no caso do fabricante C, o lote C1 não mostrou 
diferenças entre os produtos equivalentes lubrificados (C2 e C3).   
A Figura 4.6 ilustra o histograma para as medidas de pressão e do volume do Lote 
B1. Esses gráficos são gerados pelo programa [181] do ensaio, onde os limites 
mínimos da pressão e do volume são sinalizados na parte escura do gráfico. 
Observa-se neste exemplo que a distribuição é assimétrica e alonga para a 
esquerda, tanto para a pressão quanto para o volume, caracterizando uma 
distribuição não normal contaminada por um número expressivo de outliers. Para o 
  
1
 O conceito de repetibilidade utilizado é a condição onde resultados de teste independente são 
obtidos com o mesmo método e mesmo material de teste, no mesmo laboratório, pelo mesmo 
operador, usando o mesmo equipamento dentro de curto intervalo de tempo [196]. 
2
 O conceito de reprodutibilidade utilizado é a condição onde resultados de teste são obtidos com o 
mesmo método em material de teste idêntico, em laboratório diferente, com operador e equipamento 
diferentes [196]. 
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volume, os outliers apresentam valores menores do que o valor mínimo aceito pela 
norma, de forma que o lote é considerado reprovado. Para fins de comparação, a 
Figura 4.7, histograma do Lote A1, ilustra um exemplo típico de um lote com uma 
distribuição de valores próxima da distribuição normal. 
 
 
 
 
Nota: Mean é a média aritmética, Median é a mediana, SD é o desvio padrão 
Figura 4.6. Histogramas do Lote B1: (a) pressão, (b) volume 
(

a
)

(

b
)
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Nota: Mean é a média aritmética, Median é a mediana, SD é o desvio padrão 
Figura 4.7. Histogramas do Lote A1: (a) pressão, (b) volume 
 
Os erros padrões para as medidas de pressão e de volume, com NE=315, variam 
entre 0,009 a 0,019 kPa e entre 0,16 a 0,28 dm
3
, respectivamente, conforme 
observado na Tabela 4.11. A Figura 4.8 mostra graficamente as médias e os 
respectivos erros padrões com 95% de confiança da pressão e do volume de alguns 
dos lotes ensaiados. 
(

a
)

 
(

b
)
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Nota: ep é o erro padrão 
Figura 4.8. Médias e erros padrões com 95% de confiança: Pressão (a), Volume (b) 
 
A Figura 4.8 mostra que os fabricantes C, D, E e F produzem lotes mais 
homogêneos que os demais. Os fabricantes A e B produzem lotes heterogêneos, 
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com grande variabilidade de desempenho. A análise da relevância das variáveis 
Lote e Fabricante será discutida no item 4.3.1.2. 
4.2 CARACTERIZAÇÃO  
4.2.1 Características organolépticas 
Ao longo do tempo de armazenamento de cinco anos foram detectadas diferenças 
nas características organolépticas dos preservativos. A partir de três anos de 
armazenamento, os produtos mostraram mudanças na cor do filme de borracha 
natural, no odor e na facilidade de desenrolar o preservativo. 
Em todos os preservativos lubrificados, a cor amarela clara foi escurecendo até se 
tornar marrom escuro no final dos cinco anos, com exceção dos produtos do 
Fabricante  F,  que mesmo após este período não apresentaram mudanças na 
coloração. Observou-se que os preservativos sem lubrificante levaram mais tempo 
para apresentar mudanças na cor e mesmo ao final ficaram com a coloração marrom 
clara. 
O odor característico de borracha natural dos preservativos, pela presença de 
proteínas [200], ficou mais intenso ao longo do tempo, independentemente de 
serem ou não lubrificados. Também foi observado, a partir de 3 anos de 
armazenamento, que todos os preservativos apresentaram maior dificuldade no 
desenrolar do produto. 
As características organolépticas não apresentaram correlação direta com os 
percentuais de perda nas variáveis de pressão e volume, ao longo do tempo. 
4.2.2  Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier 
As diferentes amostras dos preservativos tiveram as estruturas confirmadas através 
dos espectros obtidos por espectroscopia no infravermelho com transformada de 
Fourier (FTIR), pela identificação das bandas de absorção características. 
A Figura 4.9 ilustra os espectros obtidos diretamente dos filmes dos preservativos 
novos (AN, EN, FN) mostrando que as bandas de absorção são características do 
poli(1,4-cis-isopreno)[202]. 
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Figura 4.9. Espectros no infravermelho dos filmes dos preservativos AN, EN, FN 
As regiões de bandas características do poli(1,4-cis-isopreno) foram identificadas 
nos espectros (identificadas de A a I) e estão relacionadas com o número de onda e 
o modo vibracional correspondentes na Tabela 4.12 [201][202][203][204]. 
Nos espectros feitos diretamente com o filme, observa-se que as regiões das bandas 
A (2960 cm
-1
), D (1448 cm
-1
), F (1087 cm
-1
), G (886 cm
-1
), e H (835 cm
-1
) 
apresentam-se batidas, sem ser possível, a discriminação individual das bandas. 
Esse efeito pode ser explicado pela variação de penetração da radiação em 
diferentes regiões do espectro em função da espessura do filme, que no caso dos 
preservativos pode variar entre 65-85 µm. Isso pode indicar que nas regiões 
mencionadas ocorreu uma variação de absorvidade do grupo funcional [205][206]. 
Além das bandas já citadas, os espectros apresentam outras absorções, destas as 
principais são: 3298 cm
-1
, da ligação O-H, características de álcool e fenóis, 2726 
cm
-1
 e 1747 cm
-1
, bandas características de aldeídos das ligações C-H e C=O, 
respectivamente, e a banda 1259 cm
-1
, da ligação de estiramento C-O, característica 
de fenóis. Esta última absorção pode estar associada a anéis aromáticos, podendo 
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ser atribuída à presença de antioxidantes fenólicos na formulação dos produtos 
[207]. 
Tabela 4.12. Caracterização por espectroscopia no infravermelho do poli(1,4-cis-
isopreno) mostrando as principais regiões de absorção [201][202][203][204] 
 
Regiões  N° de onda (cm
-1
) Modo vibracional do poli(1,4-cis-isopreno) 
3.035  Deformação axial da ligação C-H olefínica 
2.960 
Deformação axial assimétrica do grupo 
metila 
2.923 
Deformação axial simétrica do grupo 
metilênico 
A 
2.855 
Deformação axial simétrica do grupo metila e 
axial assimétrica do grupo metilênico 
B 
1.663  Deformação axial da ligação dupla 
C 
1.448 
Deformação angular assimétrica do grupo 
metila 
D 
1.375 
Deformação angular simétrica do grupo 
metila 
E 
1.312 
Deformação de ligação C-H olefínica 
F 
1.087  Deformação axial da ligação C-CH 
G 
886 
Deformação angular simétrica, fora do plano, 
do grupo metila 
H 
835 
Deformação angular fora do plano da ligação 
C-H olefínica (=C-H) 
I 
572 
Deformação angular assimétrica, no plano, 
do grupo metilênico 
Os espectros dos preservativos de todos os fabricantes foram comparados entre si 
e, como era de se esperar, apresentaram basicamente as mesmas bandas de 
absorção. Assim, não foi possível detectar, por meio da técnica de infravermelho, 
diferenças entre os produtos. As diferenças que exibem podem ser atribuídas às 
diferentes espessuras dos filmes que variam de (0,065 a 0,085) mm, conforme já 
mencionado [205][206]. 
Nos espectros realizados com os produtos dos filmes pirolisados observou-se que  
as bandas características do poli(1,4-cis-isopreno) em 1663 cm
-1
 (deformação axial 
de ligação dupla) e 572 cm
-1
 (deformação angular assimétrica, no plano, do grupo 
metilênico) desapareceram. Além destas bandas, outras bandas também foram 
perdidas: 3298 cm
-1
, 2726 cm
-1
, 1747 cm
-1
, conforme pode ser observado na Figura 
4.10. 
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Nota: Os espectros no infravermelho foram apresentados em duas escalas para facilitar a 
visualização. 
Figura 4.10. Espectros no infravermelho do produto pirolisado (AN pir) e não 
pirolisado (AN) 
Os espectros dos preservativos novos (
AN, EN, FN) e dos armazenados durante 
cinco anos (
AE, EE, FE) foram comparados a fim de verificar o efeito do 
envelhecimento natural nas três bandas características da oxidação em borrachas 
que são: 
835 cm
-1
, deformação angular fora do plano da ligação C-H olefínica (=C-H); 
1720 cm
-1
, estiramento da ligação C=O 
3450 cm
-1
, estiramento da ligação OH e /ou OOH [208][203]. 
A presença desses grupos corresponde a produtos de degradação de álcool, ácido 
carboxílico, aldeído, acetona, éter, ester [209]. Outros picos a 874, 1025, 1090 cm
-1
 
que também podem ser detectados correspondem aos grupos –O-O- e –O-, 
respectivamente [203]. A Figura 4.11 ilustra como exemplo os espectros das 
amostras EN e EE. 
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Nota: Os espectros no infravermelho foram apresentados em duas escalas para facilitar a 
visualização. 
Figura 4.11. Exemplo dos resultados de FTIR: preservativo novo (EN) e envelhecido (EE) 
Analisando os espectros verifica-se que não foi observado aumento das bandas da  
região da carbonila de 1800 a 1600 cm
-1
, nem aumento das bandas de éster [(C=O)-
O e O-C)] na região de 1300 a 1100 cm
-1
. Essas modificações deveriam estar 
relacionadas com o decréscimo das bandas de CH em 1454 e 1377 cm
-1
, e com a 
conseqüente perda de insaturação características das bandas em 972 e 918 cm
-1
 
[205]. 
É possível concluir que a técnica de infravermelho utilizada nesta Tese não foi 
sensível a degradação que os produtos apresentaram. A ausência de sensibilidade 
desta técnica em detectar modificações oriundas de envelhecimento natural em 
borrachas também foi reportada em estudo com elastômeros envelhecidos durante 
40 anos [210]. 
4.2.3 Análise elementar 
O analisador CHN é um instrumento automático que quantifica os elementos mais 
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comumente encontrados em compostos orgânicos, como carbono, hidrogênio e 
nitrogênio. Esta técnica se baseia na oxidação em alta temperatura dos compostos 
orgânicos, que converte os elementos em moléculas gasosas. Os produtos obtidos 
são CO
2
, H
2
O e N
2
. Os gases resultantes são homogeneizados, despressurizados e 
posteriormente separados através de colunas específicas. A detecção é feita em 
função de suas condutividades térmicas e convertidos, por cálculos 
estequiométricos, em porcentagens de C, H e N na amostra [211] 
Os resultados da análise elementar realizada para caracterização dos teores de 
carbono, hidrogênio, nitrogênio e enxofre nas amostras dos preservativos novos 
(AN, EN, FN) e dos envelhecidos (AE, EE, FE) estão apresentados na Tabela 4.13. 
Tabela 4.13. Resultados da análise elementar 
Amostra  C (% m /m)  H (% m /m)  N (% m /m)  S (% m /m) 
AN 
83,22 11,68 0,30 1,14 
AE 
86,57 12,30 0,20 0,79 
EN 
82,50 11,65 0,26 1,16 
EE 
85,77 12,14 0,21 1,05 
FN 
86,92 12,36 0,23 0,69 
FE 
84,05 11,89 0,18 0,71 
Reprodubilidade 
2,5 0,30 0,17 0,14 
Os valores obtidos representam os valores totais de carbono, hidrogênio, nitrogênio 
e enxofre. A reprodutibilidade, utlizada nas análises para avaliar as diferenças 
apresentadas entre os produtos novos e os envelhecidos, é a recomendada pela 
norma ASTM D 5373 [184] para os teores de C, H e N e pela norma ASTM D 4239 
[185] para o teor de enxofre. Os teores de carbono e hidrogênio refletem a estrutura 
do poli(1,4-cis-isopreno) (C
5
H
8
) e observa-se que entre os preservativos novos e os 
envelhecidos, os teores de carbono e de hidrogênio estão dentro dos limites do 
parâmetro de reprodutibilidade das análises. O teor de nitrogênio se refere a 
presença de proteínas constituintes da borracha natural e também a presença de 
aceleradores, provavelmente da família dos tiocarbamatos, comum na fabricação de 
preservativos [200][201]. A faixa de precisão da norma [184] utilizada para medir o 
teor de nitrogênio é entre 0,69 a 1,57%, portanto, o método não é sensível aos 
valores encontrados nas amostras, o que pode ser observado pelo alto valor da 
reprodutibilidade da análise. No entanto, existe uma tendência de decréscimo no 
teor de nitrogênio, que sugere a ocorrência da decomposição das proteínas, 
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podendo estar vinculado ao odor intenso mencionado na discussão das 
características organolépticas. 
No que se refere ao teor de enxofre, observa-se que nos fabricantes E e F a 
diferença observada entre as respectivas amostras novas e envelhecidas não é 
significativa, levando em consideração o valor de reprodutibilidade das análises. Os 
resultados mostram que o fabricante F apresenta a formulação com o menor teor de 
enxofre, produzindo um artefato com maior homogeneidade. O fabricante A 
apresenta uma variação significativa entre a amostra nova e a envelhecida, sendo o 
teor de enxofre da amostra nova em torno de 30% maior do que a envelhecida. Essa 
diferença indica que provavelmente houve alterações na formulação do produto ao 
longo do tempo. Essas modificações muitas vezes não são consideradas relevantes 
pelos fabricantes. A presença de enxofre residual permite a vulcanização pós-cura 
até que o enxofre excedente seja totalmente consumido. O padrão de  
decomposição parece ser definido pela presença de ligações cruzadas 
polissulfídicas; sendo assim, a quantidade de enxofre, agente de vulcanização, tem 
um papel fundamental no processo de degradação oxidativa da rede polimérica do 
poliisopreno [213][214][215][216]. 
4.2.4  Comportamento térmico 
O comportamento térmico das amostras dos filmes dos preservativos novos e dos 
armazenados durante cinco anos a temperatura ambiente foi avaliado por algumas 
técnicas termoanalíticas: a calorimetria exploratória diferencial (DSC), em nitrogênio, 
a análise térmica dinâmico-mecânica, a termogravimetria e a termogravimetria 
derivada (TG/ DTG) em três atmosferas: inerte, ar atmosférico e oxigênio. Essas 
técnicas fazem parte do grupo de técnicas de caracterização por meio das quais 
uma propriedade física de uma substância e/ou de seus produtos de reação é 
medida em função da temperatura enquanto essa substância é submetida a uma 
programação controlada de temperatura, sob uma atmosfera definida. A 
nomenclatura utilizada é a recomendada pela International Confederation for 
Thermal Analysis and Calorimetry [217]. 
A análise térmica é amplamente empregada tanto no domínio industrial quanto no 
científico. As técnicas envolvidas são capazes de caracterizar, quantificar e 
qualificar, uma ampla variedade de materiais. Em geral, na ciência de polímeros, 
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investigações preliminares sobre as temperaturas de transição da amostra e as 
características de sua decomposição são efetuadas rotineiramente por análise 
térmica, antes de sua caracterização espectroscópica, entre outras técnicas [218]. 
A temperatura de transição vítrea (T
g
) de um elastômero tem grande importância na 
sua aplicação, pois é a partir desta temperatura que o movimento de segmentos da 
cadeia polimérica se inicia, conferindo ao material o comportamento borrachoso, 
mais flexível e menos ordenado. A T
g
 de um material pode variar com o número de 
ligações cruzadas, já que essas ligações estão relacionadas com a mobilidade da 
cadeia polimérica [219]. O enxofre provoca modificações na cadeia principal, tanto 
na formação de grupos pendentes, quanto na formação de ligações cíclicas, 
comprometendo a mobilidade das cadeias. O impedimento espacial causado pelas 
ligações cruzadas químicas e pelos nós físicos influenciam a dinâmica da cadeia 
principal [223][224]. 
As T
g
´s das amostras novas e envelhecidas foram determinadas através da técnica  
de DSC, e as Figuras 4.12 e 4.13 ilustram um exemplo da curva de DSC para a 
amotra nova (AN) e para a envelhecida (AE) respectivamente. As outras amostras  
(EN, FN, EE e FE) apresentam o mesmo perfil. 
 
Figura 4.12. Curva de DSC da amostra 
AN 
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Figura 4.13. Curva de DSC da amostra AE 
A Tabela 4.14 apresenta os valores de T
g
 das amostras dos preservativos novos 
(AN, EN, FN) e dos armazenados durante cinco anos a temperatura média ambiente 
de 27°C (AE, EE, FE). 
Tabela 4.14. Resultados das análises de DSC 
Amostra  mg  T
g 
(ºC)  T deg (ºC) 
AN 
10,00 -67  322 
AE 
13,00 -68  319 
EN 
12,50 -65  323 
EE 
11,90 -65  324 
FN 
12,00 -64  352 
FE 
10,20 -65  344 
Os valores de T
g
 obtidos por DSC estão de acordo com o esperado para a borracha 
natural vulcanizada [217][221][222]. Considerando o erro do equipamento de (±2°C), 
observa-se que em relação aos valores de T
g 
não há diferenças significativas entre 
as amostras de preservativos novas e as envelhecidas. Em relação à procedência 
do produto observa-se que as amostras dos preservativos A apresentaram T
g
 
levemente mais baixa do que as amostras E e F, podendo indicar uma maior 
mobilidade da cadeia nas amostras A. 
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A termogravimetria (TG) pode a princípio ser aplicada a uma faixa ampla de 
fenômenos físicos e químicos que envolvam mudanças de massa, sendo uma 
técnica de sucesso na determinação da estabilidade térmica de diversos produtos. O 
conhecimento de como os polímeros degradam sob ação do calor é importante tanto 
na fabricação quanto na utilização dos materiais. 
A Tabela 4.15 apresenta a temperatura do início da degradação (onset), da 
degradação máxima (peak) e do resíduo da degradação térmica em atmosfera 
inerte, com a taxa de aquecimento de 10°C min-1, para as amostras novas e as 
envelhecidas. A Figura 4.14 (a) e (b) ilustra como exemplo as curvas de TG e DTG 
das amostras AN e AE. As curvas de TG e DTG das outras amostras (EN / EE, FN / 
FE
) apresentam o mesmo perfil de degradação térmica em nitrogênio. 
 
 Tabela 4.15. Dados da TG em N
2 
 
Amostra 
Onset
 (ºC) 
Peak 
(ºC) 
 Perda de 
massa (±1%) 
Resíduo 
(±1%) 
AN 
349 372  96  4 
AE 
348 374  97  3 
EN 
350 374  98  2 
EE 
348 372  97  3 
FN 
350 374  98  3 
FE 
350 373  97  3 
Os resultados das análises de TG em N
2 
mostram que o perfil das curvas de perda 
de massa, em nitrogênio, foi bastante semelhante para as seis amostras. Observa-
se que a degradação ocorre basicamente em um único estágio, na região entre 250-
450ºC, com perda de cerca de 96 a 98% do material polimérico. 
De acordo com a literatura, a degradação da borracha natural ocorre na região entre 
200-475ºC. Em temperaturas inferiores a 200ºC e na ausência de oxigênio, a NR se 
mantém praticamente estável e nenhuma perda em sua massa molecular é 
observada através de reações térmicas. Entretanto, aditivos presentes na borracha 
natural vulcanizada, como antioxidantes, aceleradores, óxido de zinco, ácido 
esteárico, entre outros, iniciam sua degradação abaixo de 200ºC. Em geral, os 
resultados de TG nos preservativos não mostram qualquer perda até 250°C, pois os 
aditivos da dispersão estão presentes em quantidades reduzidas, em valores 
próximos a 9% da formulação [225][226][214][227]. A dispersão é constituída de 
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enxofre coloidal (como agente de vulcanização); óxido de zinco (ativador da 
vulcanização); um ou mais aceleradores; um estabilizador (tipo laurato de potássio); 
antioxidante (fenólicos) e pigmento, caso o produto seja colorido. Outros aditivos 
podem estar dispersos dependendo de cada fabricante [77]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 4.14. Curvas da TG em N
2
:
 
amostras AN e AE: (a) TG e (b) DTG 
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Durante o envelhecimento térmico podem ocorrer quebras na cadeia principal do 
polímero, formação de ligações cruzadas e cisão destas mesmas ligações. É 
possível também, que ligações cruzadas já existentes se rompam e outras mais 
estáveis se formem. A extensão das modificações nas propriedades dos materiais 
poliméricos é definida pela magnitude e pela velocidade relativa destas reações  
[28]. 
As análises de TG em ar atmosférico a 10°C min
-1 
mostraram que a degradação 
térmica dos seis preservativos tem perfil muito semelhante ocorrendo em duas 
etapas, a primeira na faixa entre 250-450ºC e uma segunda, mais tênue, entre 450-
600ºC. A Tabela 4.16 lista os valores de onset, peak, a perda de massa em cada 
estágio e o percentual final do resíduo para as seis amostras, em ar atmosférico a 10 
°C min
-1
. A Figura 4.15 (a) e (b) ilustra as curvas de TG e DTG de AN e AE. As 
curvas de TG e DTG das amostras EN / EE e FN / FE apresentam o mesmo perfil de 
degradação em ar atmosférico. 
 
Tabela 4.16. Dados da TG em ar atmosférico
 
1º estágio  2º estágio 
Amostra 
Onset
 (ºC) 
Peak  
(ºC) 
Perda de 
massa (±1%) 
Onset 
(ºC) 
Peak 
(ºC) 
Perda de 
massa (±1%) 
Resíduo
(±1%) 
AN 
335 367  89  490  516  8  3 
AE 
330 366  90  477  489  7  3 
EN 
324 366  87  490  516  10  3 
EE 
322 366  88  485  517  11  1 
FN 
330 368  89  480  511  8  3 
FE 
325 366  90  480  512  8  2 
Os resultados revelam que no primeiro estágio de degradação ocorre uma perda 
entre 87 e 90% do material, em todos os preservativos estudados. Esta etapa 
corresponde à decomposição da borracha natural vulcanizada. Na segunda etapa de 
degradação é observado que a amostra E apresenta uma perda de 10 a 11%, 
enquanto que as amostras F e A mostram uma perda relativamente menor, de cerca 
de 8 a 7%. O segundo estágio de degradação pode estar relacionado à presença de 
interações complexas na rede polimérica da NR vulcanizada dos preservativos. 
Observa-se ainda que dentre as amostras avaliadas, somente as amostras do tipo A 
apresentam uma diferença no segundo estágio de degradação. 
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Figura 4.15. Curvas da TG em ar: 
 
amostras AN e AE: (a) TG e (b) DTG 
 
A amostra envelhecida inicia a sua degradação a cerca de 13°C antes do que a 
amostra correspondente nova, ou seja, a amostra nova que apresenta maior teor de 
enxofre apresenta maior resistência térmica. O resíduo em temperaturas superiores 
a 600°C, geralmente em torno de 3%, além de refletir o teor de inorgânicos no 
material, pode ser associado à formação, através de reações intramoleculares, de 
borracha ciclizada, insolúvel e intratável [226]. 
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Na fabricação de preservativos o sistema de vulcanização utilizado é do tipo 
convencional, no qual a quantidade de enxofre é maior do que a quantidade de 
aceleradores. Neste caso, as redes formadas são muito mais complexas, contendo 
mistura de ligações cruzadas, inter e intra-moleculares, dos tipos monossulfídicas, 
dissulfídicas, polissulfídicas, vicinais paralelas, ligações cruzadas ligadas a átomos 
de carbono comuns ou adjacentes, entre outras [25][26]. 
Os resultados obtidos em ar atmosférico, na faixa de 450-600ºC, sugerem a 
ocorrência de reações no sistema de ligações cruzadas, onde subprodutos são 
degradados e, outros, gerados. Tem sido relatado que algumas ligações 
polissulfídicas, em alta temperatura, se transformam em grupos de ácidos sulfênico 
ou tio-sulfoxílico [214]. 
O perfil de degradação em ar atmosférico dos diferentes preservativos em função do 
tempo de armazenamento é bastante semelhante, como foi verificado para estes 
materiais em atmosfera inerte. 
O estudo da degradação/envelhecimento de produtos de NR, em geral, e de 
preservativos, em particular, é um grande desafio na medida em que pequenas 
modificações nas formulações, muitas vezes desprezadas pelos fabricantes, podem 
alterar as propriedades físico-químicas dos produtos. 
As análises de TG em oxigênio a 10 °C min
-1 
mostraram que a degradação térmica 
dos preservativos ocorre em quatro estágios. A Tabela 4.17 lista os valores de 
onset, peak e a perda de massa para os dois primeiros estágios para as seis 
amostras, em atmosfera oxidativa, com taxa de aquecimento de 10 °C min
-1
, e a 
Tabela 4.18 os respectivos valores para os estágios finais, além do percentual final 
de resíduo. 
O processo de degradação em oxigênio é muito mais complexo e ocorre 
basicamente em quatro estágios, conforme relatado na literatura [226]. O primeiro 
ocorre entre 200°C - 300°C, com uma perda de massa de 11% a 15%, 
provavelmente devido à decomposição de pequenas moléculas lábeis. As 
temperaturas onset estão na faixa entre 220°C a 240°C para todas as amostras. O 
segundo estágio corresponde a degradação da borracha natural e pode ser 
observado um pico bem definido em torno de 350°C para todas as amostras. Após 
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400°C, dois picos menores aparecem mostrando a degradação de sub produtos da 
borracha como na degradação em ar. 
 
Tabela 4.17. Dados da TG em O
2
, estágios 1 e 2 
1º estágio  2º estágio 
Amostra 
Onset 
 (ºC) 
Peak 
(ºC) 
Perda de 
massa (±1%) 
Onset 
(ºC) 
Peak 
(ºC) 
Perda de 
massa (±1%) 
AN 
241 259  11  328 357  49 
AE 
242 258  12  331 359  65* 
EN 
230 283  13  328 343  42 
EE 
228 266  12  325 355  58* 
FN 
230 256  15  330 361  42 
FE 
221 252  11  325 358  65* 
Nota:* perda de massa dos estágio 2 e 3 juntos 
 
Tabela 4.18. Dados da TG em O
2
, estágios 3 e 4 
3º estágio  4º estágio 
Amostra 
Onset
 (ºC) 
Peak  
(ºC) 
Perda de 
massa (±1%) 
Onset 
(ºC) 
Peak 
(ºC) 
Perda de 
massa (±1%) 
Resíduo
(±1%) 
AN 
- 414  18  465 491  20  2 
AE 
- 418  *  465 487  20  4 
EN 
- 409  21  470 494  22  2 
EE 
- 413  *  470 498  27  3 
FN 
- 409  17  465 487  23  3 
FE 
- 407  *  463 487  22  2 
Nota:* perda de massa está apresentado na Tabela 4.17 
Esses picos são mais definidos para as amostras novas do que para as 
envelhecidas conforme pode ser observado através das Figuras 4.16, 4.17 e 4.18 
que ilustram as curvas de TG e DTG das amostras novas e das envelhecidas, em 
oxigênio, dois a dois, (AN / AE, EN / EE e FN / FE) respectivamente. As figuras 
denotadas com (a) ilustram as curvas de TG e com (b) as curvas DTG. Acima de 
600°C, o resíduo remanescente é de 2 a 4%. 
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Figura 4.16. Curvas da degradação térmica em O
2
: 
amostras 
AN e AE: (a) TG e (b) DTG 
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Figura 4.17. Curvas da degradação térmica em O
2
: 
amostras EN e EE: (a) TG e (b) DTG 
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Figura 4.18. Curvas da degradação térmica em O
2
: 
amostras 
FN e FE: (a) TG e (b) DTG 
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A Figura 4.19 mostra a diferença da degradação térmica entre as três atmosferas 
para a amostra AN. Conforme esperado, observa-se que a amostra degrada de 
forma distinta nas três atmosferas, com as temperaturas iniciais de degradação 
decrescentes na seguinte ordem N
2 
> ar > O
2
. A complexidade da degradação 
também segue essa mesma ordem. Em nitrogênio não ocorre a geração de produtos 
intermediários estáveis, como acontece na degradação em ar atmosférico e em 
atmosfera oxidativa. Esse mesmo perfil foi observado para as amostras E e F. 
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Figura 4.19. Curvas da TG em N
2
, ar e O
2
: amostra AN 
 
4.2.5  Ressonância magnética nuclear 
A exposição prolongada a luz solar, temperaturas acima de 40ºC, umidade, faísca 
elétrica, luz fluorescente ou contacto com óleos mineral ou vegetal, aceleram o 
processo de envelhecimento de artefatos de borracha natural em geral. O processo 
de envelhecimento causa modificações no movimento molecular da cadeia 
polimérica bem como na estrutura química, em função do rompimento da cadeia, do 
aumento de ligações cruzadas e da presença de produtos de degradação. A 
reticulação das cadeias poliméricas, química ou física, é refletida na mudança de 
mobilidade molecular, devido ao decréscimo do grau de liberdade das moléculas. 
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Estas modificações podem ser monitoradas utilizando a espectroscopia de 
ressonância magnética nuclear (NMR), uma das técnicas espectroscópicas mais 
robustas utilizadas em pesquisas sobre aspectos estruturais e dinâmicos de 
moléculas orgânicas, através dos tempos de relaxação spin-rede ou longitudinal (T
1
) 
e spin- spin ou transversal (T
2
) do núcleo 
1
H [230][231][232]. 
O tempo de relaxação spin-rede é inversamente proporcional ao tempo de 
correlação molecular (τ
C
), de forma que quando o τ
C 
é curto, devido a uma rápida 
troca de posição dos núcleos, o tempo de relaxação spin-rede é longo. A 
determinação de tempos de relaxação T
1
 em sistemas poliméricos é utilizada para 
avaliar mudanças de mobilidade em face de modificações de reorganização 
molecular, possibilitando a detecção de domínios de mobilidade distinta [233][234]. 
Os tempos de relaxação spin-rede ou longitudinal (T
1
) foram medidos nas amostras 
novas e envelhecidas. Os resultados não mostraram diferença significativa entre os 
valores de T
1
 das amostras analisadas. Os valores encontrados foram de 30,1 e 
30,0 µs para as amostras AN e AE, respectivamente e de 29,9 e 30,0 µs para as 
amostras FN e FE. Os valores de T
1
 são baixos, característicos de amostras com 
alta mobilidade molecular, de alta eficiência de difusão entre os spins [234]. Para as 
amostras do tipo E não foi possível determinar T
1
. 
No entanto, foi observada uma diferença nos valores de intensidade relativa dos 
domínios, conforme pode ser observado através da curva de distribuição dos 
domínios de tempo de relaxação spin-rede das amostras AN, AE, FN e FE, Figura 
4.20. Os resultados mostram que o envelhecimento causa um decréscimo da 
intensidade do domínio, que pode ser atribuído a uma degradação das cadeias e/ou 
a um aumento na rigidez molecular. 
O tempo de relaxação transversal (T
2
) do núcleo 
1
H reponde a fatores que afetam a 
morfologia e a mobilidade do polímero tais como massa molar, flexibilidade da 
cadeia, ligações cruzadas, volume livre e viscosidade. O tempo de relaxação 
T
2
 de 
materiais rígidos ou cristalinos é muito curto, enquanto que em materiais de maior 
mobilidade é mais longo, assim (
T
2
) diminui enquanto a degradação aumenta, 
indicando o aumento da rigidez da cadeia, devido aos entrelaçamentos físicos que 
reduzem fortemente a mobilidade molecular[231][19]. 
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Figura 4.20. Curva de distribuição dos domínios de tempo de relaxação spin-rede 
das amostras AN, AE, FN e FE 
Os resultados de T
2
 das amostras de preservativos novos e envelhecidos estão 
apresentados na Tabela 4.19. 
 
Tabela 4.19. Tempo de relaxação transversal T
2
 do núcleo 
1
H 
Amostra 
AN  AE  EN  EE  FN  FE 
T
2
 (ms)  5,4  2,0  4,0  2,3  4,3  2,0 
 
Nos três pares de amostras houve um decréscimo no valor de T
2
, sugerindo que o 
envelhecimento causou um enrijecimento nas amostras. Esses resultados 
corroboram com a perda de propriedades de insuflação das amostras ao longo do 
tempo de armazenamento. 
A determinação dos tempos de relaxação transversal (T
2
) obtidos pela técnica de 
NMR de baixo campo mostrou-se sensível às modificações da mobilidade molecular. 
É uma técnica rápida e tem a vantagem de não exigir tratamento prévio no material a 
ser analisado, além de não ser destrutiva. 
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4.3  ANÁLISE DOS DADOS 
Em função da grande quantidade de dados coletados, decidiu-se apresentar a 
estatística descritiva dos resultados de insuflação (P e V) por lote/ temperatura/ 
tempo dos 17 lotes no Anexo B. Os resultados estão organizados como planilhas do 
Programa  Statistica  [187]Erro! A origem da referência não foi encontrada., 
organizadas por lote/ temperatura/ tempo, com a seguinte ordem de apresentação: 
número de experimentos (NE), médias aritméticas (
x

), intervalos de 95% de 
confiança (limites inferior 
[(-) I.C. 95%] e superior [(+) I.C. 95%]), valores mínimos 
(Mín.) e máximos (Máx.), amplitude (A), variância (s
2
),   desvio padrão (s) e erro 
padrão  (ep), da pressão e do volume de estouro de cada um dos 17 lotes. Estes 
resultados serão discutidos nos itens subseqüentes. 
4.3.1  Insuflação a temperatura ambiente ao longo dos cinco anos 
Conforme apresentado no item 3.3.3.1, a temperatura média de armazenamento dos 
preservativos ao longo dos cinco anos foi de 27,4°C, com picos de 41,5°C no verão 
e 17,2°C no inverno. Desta forma, a temperatura ambiente de 27°C ou 300,15K  
será utilizada como temperatura ambiente de referência ao longo da Tese. 
4.3.1.1  Distribuição dos dados 
A distribuição dos dados de pressão e de volume de estouro dos lotes/ tempo 
coletados a temperatura ambiente (27°C) foi comparada com a distribuição normal. 
As Figuras 4.21 (a-d) e 4.22 (a-d) ilustram graficamente algumas distribuições 
obtidas para as variáveis de pressão e de volume a 27°C. Outros gráficos do mesmo 
tipo estão ilustrados no Anexo C - Gráficos de distribuição normal. 
Nos gráficos são plotados os valores experimentais (observados), no eixo X versus 
os valores esperados por uma distribuição normal, no eixo Y. Observa-se que a 
distribuição normal descreve adequadamente os dados para ambas as variáveis na 
maior parte dos casos. Portanto, a não ser que seja explicitamente dito o contrário, a 
hipótese de normalidade dos dados é considerada válida para análise dos dados. 
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Nota: M significa meses 
 
Figura 4.21. Distribuição da probabilidade normal: Pressão 
(a) A3 51M, (b) B2 45M, (c) C1 18M, (d) F3 20M 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Nota: M significa meses 
Figura 4.22. Distribuição da probabilidade normal: Volume 
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(a) B2 37M, (b) D1 42M, (c) E2 53M, (d) F1 28M 
4.3.1.2  Relevância das variáveis Lote e Fabricante 
Para avaliar a relevância da variável LOTE foi feita uma análise da equivalência dos 
lotes de um mesmo fabricante em relação aos intervalos de confiança das médias e 
das variâncias amostrais, da pressão e do volume, no tempo zero a 27°C, obtidos a 
partir das distribuições t , 
2
χ  e F de cada conjunto de dados (lote), para um nível de 
confiança de 95%. A análise dos testes consiste em verificar se há interseção entre 
os intervalos de confiança. Os intervalos não equivalentes são aqueles que não 
apresentam interseção entre si. 
As Tabelas 4.20 e 4.21 apresentam os limites inferior [(-) IC] e superior [(+) IC], com 
95% de confiança, das médias e das variâncias obtidos a partir das distribuições t e 
2
χ

 e os resultados do teste F. Nas condições analisadas, o intervalo de F foi de 
(2,100 < F < 0,476). Os pares de lotes não equivalentes estão sinalizados em negrito 
nas tabelas. 
Tabela 4.20. Resultados da análise das médias e variâncias: P
0 
(em kPa) (NE= 30) 
Distribuição t 
Distribuição 
2
χ  
Teste F 
(2,100 < F < 0,476) 
Lote 
(-) IC  (+) IC  Análise  (-) IC  (+) IC  Análise s
2
 
 
2
2
i
j

s
s
 
2
2
i
j

s
F
s
=
 
Análise
A1 
2,11 2,18 A1=A2 0,006 0,018 
A1≠A2
0,010 A1/A2 0,192 
A1≠A2
A2 
2,04  2,21 A2=A3 0,032  0,092 A2=A3 0,051 A2/A3 1,862 A2=A3
A3 
2,19 2,32 
A1≠A3 
0,017 0,050 A1=A3 0,027 A1/A3  0,357 
A1≠A3
B1 
2,68 2,88 
B1≠B2 
0,049 0,141 B1=B2 0,078 B1/B2  2,815 
B1≠B2
B2 
2,23 2,35 B2=B3 0,018 0,050 B2=B3 0,028 B2/B3 0,381 
B2≠B3
B3 
2,26 2,46 
B1≠B3 
0,046 0,131 B1=B3 0,073 B1/B3  1,072  B1=B3
C1 
2,42  2,59 C1=C2 0,032  0,092 C1=C2 0,051 C1/C2 1,043 C1=C2
C2 
2,44  2,61 C2=C3 0,031  0,088 C2=C3 0,049 C2/C3 0,617 C2=C3
C3 
2,31  2,52 C1=C3 0,050  0,142 C1=C3 0,079 C1/C3 0,643 C1=C3
D1 
2,29  2,49 D1=D2 0,042  0,120 D1=D2 0,066 D1/D2 0,932 D1=D2
D2 
2,24  2,43 D2=D3 0,045  0,129 D2=D3 0,071 D2/D3 1,316 D2=D3
D3 
2,36  2,49 D1=D3 0,017  0,049 D1=D3 0,054 D1/D3 1,226 D1=D3
E1 
1,95 2,06  0,015 0,044  0,024
E2 
1,94 2,04 
E1=E2 
0,012 0,034 
E1=E2
0,019
E1/E2 1,273 E1=E2
F1 
2,07 2,16 F1=F2 0,010 0,028 F1=F2 0,016 F1/F2 0,735 F1=F2
F2 
2,03 2,12 F2=F3 0,008 0,023 F2=F3 0,013 F2/F3 0,604 F2=F3
F3 
2,02 2,13 F1=F3 0,014 0,039 F1=F3 0,021 F1/F3 0,735 F1=F3
Analisando a Tabela 4.20 observa-se que os fabricantes C, D, E e F apresentam 
médias e variâncias equivalentes para a variável pressão. Assim, pode-se afirmar 
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com 95% de certeza que os lotes de cada um dos quatro fabricantes são 
equivalentes. Os fabricantes A e B não apresentam equivalência entre os lotes. 
Tabela 4.21. Resultados da análise das médias e variâncias: V
0
 (em dm
3
) (NE=30) 
Distribuição t 
Distribuição 
2
χ

 
Teste F 
(2,100 < F < 0,476) 
Lote 
(-) IC  (+) IC  Análise  (-) IC  (+) IC Análise s
2
 
2
2
i
j

s
s
 
2
2
i
j

s
F
s
=
 
Análise
A1 
36,67 38,69 A1=A2  4,65  13,26 A1=A2 7,336 A1/A2 0,316 
A1≠A2 
A2 
36,39 39,98 
A2≠A3 
14,70 41,91 A2=A3 23,181 A2/A3 1,441  A2=A3 
A3 
42,42 45,41 
A1≠A3 
10,20 29,09 A1=A3 16,088 A1/A3 0,456 
A1≠A3 
B1 
26,49 30,37 
B1≠B2 
17,14 48,85
B1≠B2
27,018 B1/B2 3,901 
B1≠B2 
B2 
37,13 39,10 
B2≠B3 
4,39 12,52 B2=B3 6,926 B2/B3 0,434 
B2≠B3 
B3 
28,33 31,31 B1=B3 10,11 28,82 B1=B3 15,939 B1/B3 1,695  B1=B3 
C1 
38,35 40,75 C1=C2  6,50  18,53 C1=C2 10,247 C1/C2 0,839  C1=C3 
C2 
38,88 41,49 C2=C3  7,75  22,08
C2≠C3
12,215 C2/C3 0,326 
C2≠C3 
C3 
37,57 42,13 C1=C3 23,73 67,65
C1≠C3
37,416 C1/C3 0,274 
C1≠C3 
D1 
32,27 35,70 D1=D2 13,42 38,26 D1=D2 21,164 D1/D2 1,124  D1=D2 
D2 
34,20 37,44 D2=D3 11,95 34,05 D2=D3 18,836 D2/D3 2,133 
D2≠D3 
D3 
34,97 37,19 D1=D3  5,60  15,96 D1=D3 8,829 D1/D3 2,397 
D1≠D3 
E1 
30,06 32,00  4,29  12,22 6,757
E2 
32,44 34,83 
E1=E2 
6,47 18,45
E1=E2
10,206
E1/E2 0,662  E1=E2 
F1 
31,53 33,31 F1=F2 3,60 10,26 F1=F2 5,674 F1/F2  0,803  F1=F2 
F2 
30,76 32,37 
F2≠F3 
2,95 8,41 F2=F3 4,651 F2/F3 0,659 F2=F3 
F3 
33,81 35,79 
F1≠F3 
4,48 12,77 F1=F3 7,062 F1/F3  0,803  F1=F3 
 
A análise da equivalência dos lotes em relação ao volume de estouro mostrou uma 
maior variabilidade dos produtos de mesmo fabricante (Tabela 4.21). Diferente da 
pressão, somente o fabricante 
E apresentou lotes equivalentes. Alguns fabricantes 
apresentaram lotes com médias e variâncias distintas (fabricantes 
A  e B), outros 
com médias equivalentes e variâncias diferentes (fabricantes 
C e D) e o fabricante F 
apresentou médias não equivalentes e variâncias iguais. De maneira geral, observa-
se que em relação à variável volume os lotes são menos homogêneos. 
A variabilidade em lotes de um mesmo fabricante pode ser explicada por vários 
fatores que impedem que lotes seqüenciais tenham as mesmas propriedades físicas. 
As propriedades do filme de látex dependem do látex original, do tipo de 
armazenamento até a sua utilização, do tempo de maturação do látex, da dispersão, 
da composição (látex + dispersão = composição ou formulação), das condições de 
imersão e de vulcanização, das condições e do tempo de estocagem após o dipping 
e antes da finalização do produto (embalagem individual). 
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Entre os fabricantes de preservativos não há uma prática padronizada sobre o tempo 
de espera entre a fabricação do produto propriamente dita e as etapas de 
lubrificação e de embalagem. Para alguns fabricantes, a lubrificação e embalagem 
são feitas pouco tempo após a imersão  do produto; para outros, esse intervalo de 
tempo pode ser muito longo, podendo chegar a meses, até que a compra do produto 
se efetive. A forma de estocagem também pode variar. Alguns fabricantes estocam 
o produto semi acabado (sem lubrificação, nem embalagem primária) em sacos 
plásticos escuros, protegendo o produto da radiação luminosa; outros, em sacos 
plásticos transparentes. Esses fatores certamente podem alterar as propriedades 
físico-mecânicas e interferir na resposta do preservativo em relação a sua vida útil.  
Além disso, alguns fabricantes possuem tecnologias diferentes na mesma planta 
industrial, podendo produzir produtos com características diferentes mesmo 
utilizando matérias-primas e embalagens primárias idênticas. 
A comercialização a granel também pode ter grande influência na alta variabilidade 
de alguns fabricantes; já que, neste tipo de comercialização, o produto é 
transportado sem a proteção da embalagem primária. Fora isso, não existe um 
padrão definido para o tipo de embalagem para o transporte. A comercialização a 
granel também possibilita a ocorrência de misturas de produtos fabricados por 
diferentes fabricantes. Em alguns países a compra de preservativos a granel é 
proibida. Nos países membros do Mercosul essa proibição está prevista na 
regulamentação RDC 3 [136]. No entanto, alguns fornecedores de preservativos 
para países do Mercosul utilizam essa prática. A norma internacional [14] não é 
explícita sobre este procedimento. 
Foi avaliada, também, a equivalência dos lotes ao longo do tempo de 
armazenamento (5 anos) utilizando o teste t. A análise foi feita com pares de lotes 
armazenados no mesmo período. As Tabelas 4.22 e 4.23 ilustram planilhas do 
Programa  Statistica com os resultados do teste t para a pressão e volume, 
respectivamente, do fabricante E. 
Observa-se que nos 15 tempos analisados, 10 pares são não equivalentes com 95% 
de confiança, levando em consideração as médias da pressão. Para o volume, 
quatro tempos dos avaliados não são equivalentes. 
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Teste t para amostras independentes (Pressão) 
Lote 1 vs. Lote 2
Média
E1
Média
E2
valor t df p NE
E1
NE
E2
E1 3M vs. E2 3M
E1 9M vs. E2 9M
E1 13M vs. E2 13M
E1 17M vs. E2 17M
E1 21M vs. E2 21M
E1 25M vs. E2 25M
E1 29M vs. E2 29M
E1 33M vs. E2 33M
E1 37M vs. E2 37M
E1 41M vs. E2 41M
E1 45M vs. E2 45M
E1 49M vs. E2 49M
E1 53M vs. E2 53M
E1 57M vs. E2 57M
E1 61M vs. E2 61M
2,003 1,987 0,440 58 0,662 30 30
2,178 1,965 4,621 58 0,000 30 30
2,103 1,918 3,539 58 0,001 30 30
1,925 1,897 0,383 58 0,703 30 30
1,988 1,830 3,524 58 0,001 30 30
1,975 1,842 2,534 58 0,014 30 30
1,907 1,830 1,418 58 0,161 30 30
1,813 1,830 -0,168 58 0,867 30 30
1,890 1,725 2,274 58 0,027 30 30
1,860 1,707 1,972 58 0,053 30 30
1,917 1,648 3,263 58 0,002 30 30
1,848 1,623 2,848 58 0,006 30 30
1,868 1,675 3,007 58 0,004 30 30
1,860 1,595 3,604 58 0,001 30 30
1,838 1,558 3,317 58 0,002 30 30
Teste t para amostras independentes (Volume)
Lote E1 vs. Lote E2
Média
E1
Média
E2
valor t df p NE
E1
NE
E2
E1 3M vs. E2 3M
E1 9M vs. E2 9M
E1 13M vs. E2 13M
E1 17M vs. E2 17M
E1 21M vs. E2 21M
E1 25M vs. E2 25M
E1 29M vs. E2 29M
E1 37M vs. E2 37M
E1 41M vs. E2 41M
E1 45M vs. E2 45M
E1 49M vs. E2 49M
E1 53M vs. E2 53M
E1 57M vs. E2 57M
E1 61M vs. E2 61M
31,033 33,633 -3,458 58 0,001 30 30
29,783 28,733 0,904 58 0,370 30 30
30,650 30,483 0,182 58 0,856 30 30
28,467 31,183 -2,431 58 0,018 30 30
29,433 31,633 -2,898 58 0,005 30 30
30,200 31,950 -1,378 58 0,173 30 30
27,800 30,067 -2,578 58 0,013 30 30
28,367 29,750 -0,982 58 0,330 30 30
26,667 26,633 0,022 58 0,982 30 30
26,050 25,333 0,476 58 0,636 30 30
25,167 22,567 1,845 58 0,070 30 30
26,567 27,983 -1,235 58 0,222 30 30
24,767 25,067 -0,210 58 0,835 30 30
26,883 24,950 1,097 58 0,277 30 30
Tabela 4.22. Planilha de resultados do teste t: Fabricante E/Pressão, em kPa 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Nota: M significa meses 
Observa-se que, a homogeneidade apresentada no tempo inicial para a variável 
pressão é perdida ao longo do tempo, no entanto em relação ao volume parece que 
a degradação ocorre para ambos os lotes de forma similar. Essa observação pode 
estar relacionada com a quantidade de amostras não-conformes apresentada, por 
ambos os lotes, ao longo do tempo, conforme será mostrado posteriormente. 
Tabela 4.23. Planilha de resultados do teste t: Fabricante E/Volume, em dm
3
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Nota: M significa meses 
As planilhas de resultados do teste t para os outros fabricantes estão apresentadas 
no Anexo D. A Tabela 4.24 resume os resultados do teste t da equivalência dos 
lotes de todos os fabricantes ao longo dos tempos de armazenamento. Os números 
significam respectivamente, o número de pares de lote/ tempo a 27°C que não são 
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estatisticamente equivalentes / número total de pares avaliados. Por exemplo, para o 
fabricante  A, os lotes A1 e A2 têm 4 pares não equivalentes para a pressão e 4 
pares não equivalentes para o volume dentro dos 15 pares analisados. 
Observa-se que a variabilidade dos lotes aumenta com o tempo de armazenamento 
para ambas as variáveis, sendo que os fabricantes C, D e F são os que apresentam 
menor variabilidade. 
A conclusão é que a variável LOTE é relevante para todos os fabricantes, 
principalmente em função do tempo. Conseqüentemente, é provável que a variável 
FABRICANTE também seja relevante. 
 
Tabela 4.24. Resumo do resultado do teste t para avaliação da relevância da 
variável LOTE 
 
Fabricante  Lote i vs Lote j  Pressão  Volume 
A1 vs A2  4/15 4/15 
A1 vs A3  9/15 11/15 
A 
A2 
vs A3  7/15 12/15 
B1 vs B2  14/14 14/14 
B1 vs B3  14/14 14/14 
B 
B2 
vs B3  6/14 14/14 
C1 vs C2  3/15 3/15 
C1 vs C3  2/15 2/15 
C 
C2 
vs C3  1/15 1/15 
D1 vs D2  0/14 3/14 
D1 vs D3  0/14 3/14 
D 
D2 
vs D3  1/15 2/15 
E 
E1 
vs E2  10/15 4/15 
F1 vs F2  2/11 5/11 
F1 vs F3  0/11 2/11 
F 
F2 
vs F3  3/11 3/11 
Nota: X resultados diferentes / Y total de resultados 
 
Para confirmar, foram feitas as mesmas análises entre os fabricantes e obervou-se 
que para a variável pressão, no tempo inicial, os fabricantes C e D apresetam 
médias e variâncias equivalentes e os fabricantes
 E e F também, no entanto a 
equivalêncis é perdida ao longo do tempo de armazenamento. Portanto, como já 
discutido, parece ser fundamental a análise individual de cada lote fabricado por 
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cada fabricante. A Tabela 4.25 apresenta o percentual de variabilidade dos 
fabricantes calculada em função do percentual da amplitude entre todos os valores 
da média da pressão e do volume, mínimos e máximos, de cada um dos fabricantes, 
nos tempos inicial e final do armazenamento (cinco anos). 
 
Tabela 4.25. Percentual de variabilidade entre os fabricantes 
Fabricante 
P
0
 
mím 
P
0
 
máx 
%△ 
P
0
 
P
f
 
mín
P
f
 
máx
%△ 
P
f
 
V
0 
 
mín
V
0
 
máx
%△ 
V
0
 
V
f 
 
mín 
V
f
 
máx 
%△
V
f
 
A  1,40 2,60 46,15 0,85 2,50 66,0 24,0 49,5 51,5  7,0  29,5 76,3
B  1,35 3,15 57,14 1,25 3,30 62,1 14,0 44,0 68,2  7,0  40,5 82,7
C  1,20 2,90 58,62 1,00 2,90 65,5 12,5 45,0 72,2 14,5 37,5 61,3
D  1,30 2,85 54,39 0,10 2,80 96,4 19,5 41,5 53,0 17,0 34,5 50,7
E  1,65 2,35 29,79 0,80 2,15 62,8 23,5 39,5 40,5  1,5  34,0 95,6
F  1,80 2,40 25,00 1,30 2,45 46,9 26,5 39,5 32,9 17,0 32,5 47,7
Entre todos 1,20 3,15 61,90 0,10 3,30 96,9 12,5 49,5 74,7  1,5  40,5 96,3
Nota: (P
0
) é a pressão média inicial, (%△P
0
) é a variação da pressão média inicial, (P
f
) é a pressão 
 média final,
 (V
0
) é o volume médio inicial, (%△V
0
) é a variação do volume médio inicial, 
(V
f
) é o volume médio final 
 
O percentual de variação da pressão média inicial (P
0
) tem limites entre 59 a 25%, 
sendo que a variação entre todos os fabricantes é em torno de 62%. Para a média 
da pressão final (P
f
) os limites são maiores, ficando entre 66 a 47%, sendo a 
variação entre todos os fabricantes de aproximadamente 97% para a pressão. O 
mesmo ocorre para o volume, o inicial (V
0
) tem limites entre 72 a 33% e para o final 
(V
f
) entre 96% a 48%. A variação entre todos os fabricantes para o volume inicial e 
final foi de 75% e 96%, respectivamente. Os números mostram que, tanto para a 
pressão quanto para o volume, a variação das propriedades aumenta ao longo do 
tempo. 
Independentemente das diferenças observadas serem resultantes das diferentes 
tecnologias de produção, entre outros fatores, parece claro que os diferentes lotes 
dos diferentes fabricantes devem ser caracterizados e avaliados individualmente. 
4.3.1.3  Comportamento da pressão e do volume no tempo, a 27°C 
O comportamento da pressão de estouro dos 17 lotes ao longo dos cinco anos a 
27°C foi avaliado através da comparação dos intervalos de confiança de 95% das 
médias e das variâncias da pressão (P) e do volume (V) em três tempos (t
0
, t
3anos 
e 
t
5anos
). Admite-se que P e V variam no tempo se os intervalos de confiança nos 
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tempos comparados não apresentam interseção. A Tabela 4.26 apresenta os 
intervalos de confiança (95%) das médias (< µ <) e das variâncias (< σ
2
 <) de P e de 
V a 27°C. As colunas denominadas “análise” mostram o resultado da comparação 
da interseção dos intervalos de tempo. Os intervalos que não apresentam interseção 
variam no tempo e são denotados pelo símbolo # em negrito; os intervalos que 
apresentam interseção não variam no tempo e são denotados pelo símbolo =. 
Esta análise mostra que a pressão dos preservativos tem pouca variação ao longo 
do tempo a 27°C, e, portanto é necessário acelerar a degradação para que seja 
possível estudar e modelar o envelhecimento dessa variável. Para o volume 
observa-se que a variação no tempo é significativa. 
 
Tabela 4.26. Intervalos de confiança (95%) das médias e variâncias 
de P e V, em três tempos, a 27°C 
 
P (kPa)  V (dm
3
) 
Lote  Tempo 
< µ < 
Análise 
< σ
2
 < 
Análise
< µ < 
Análise 
< σ
2
 < 
Análise
t
0
 2,11 2,18 
t
0
 # t
3
 
0,01 0,02 t
0 
= t
3
 36,7 38,7 t
0 
= t
3
 4,7 13,3 t
0 
= t
3
 
t
3anos
 2,02 2,10 t
3 
= t
5
 0,01 0,02 t
3 
= t
5
 37,5 39,6 t
3 
= t
5
 5,0 14,2 t
3 
= t
5
 
A1 
t
5anos
 2,01 2,11 t
0 
= t
5
 0,01 0,03 t
0 
= t
5
 35,6 37,8 t
0 
= t
5
 5,6 15,9 t
0 
= t
5
 
t
0
 2,04 2,21 t
0 
= t
3
 0,03 0,09
t
0
 # t
3
 
36,4 40,0 t
0 
= t
3
 14,7 41,9 
t
0
 # t
3
 
t
3anos
 2,05 2,12 t
3 
= t
5
 0,01 0,02 t
3 
= t
5
 37,6 39,3 t
3 
= t
5
 3,5 9,9  t
3 
=t
5
 
A2 
t
5anos
 2,04 2,12 t
0 
= t
5
 0,01 0,02
t
0
 # t
5
 
36,4 38,1 t
0 
= t
5
 3,2  9,0 
t
0
 # t
5
 
t
0
 2,19 2,32 t
0 
= t
3
 0,02 0,05
t
0
 # t
3
 
42,4 45,4 t
0 
= t
3
 10,2 29,1  t
0 
= t
3
 
t
3anos
 2,01 2,25 t
3 
= t
5
 0,07 0,19
t
3 
# t
5
 
41,4 44,0 t
3 
= t
5
 7,7 21,9 t
3 
= t
5
 
A3 
t
5anos
 2,12 2,21 t
0 
= t
5
 0,01 0,03 t
0 
= t
5
 39,6 41,4
t
0
 # t
5
 
3,5 9,9 
t
0
 # t
5
 
t
0
 2,68 2,88 t
0 
= t
3
 0,05 0,14 t
0 
=t
3
 26,5 30,4 t
0 
= t
3
 17,1 48,9  t
0 
= t
3
 
t
3anos
 2,73 2,90 t
3 
= t
5
 0,04 0,10 t
3 
= t
5
 24,7 28,5 t
3 
= t
5
 16,3 46,5  t
3 
= t
5
 
B1 
t
5anos
 2,71 2,98 t
0 
= t
5
 0,09 0,25 t
0 
= t
5
 21,8 25,4
t
0
 # t
5
 
14,0 40,0  t
0 
= t
5
 
t
0
 2,23 2,35 t
0 
=t
3
 0,02 0,05 t
0 
= t
3
 37,1 39,1
t
0
 # t
3
 
4,4 12,5 
t
0
 # t
3
 
t
3anos
 2,15 2,27  t
3
=t
5
 0,02 0,05 t
3 
= t
5
 26,0 27,2
t
3 
# t
5
 
1,5 4,2  t
3 
= t
5
 
B2 
t
5anos
 2,25 2,38 t
0 
= t
5
 0,02 0,06 t
0 
= t
5
 22,9 24,4
t
0
 # t
5
 
2,6 7,3 t
0 
= t
5
 
t
0
 2,26 2,46 t
0 
= t
3
 0,05 0,13
t
0
 # t
3
 
28,3 31,3 t
0 
= t
3
 10,1 28,8  t
0 
= t
3
 
t
3anos
 2,24 2,33 t
3 
= t
5
 0,01 0,03 t
3 
= t
5
 30,0 31,8
t
3 
# t
5
 
3,8 10,7  t
3 
= t
5
 
B3 
t
5anos
 2,28 2,38 t
0 
= t
5
 0,01 0,04 t
0 
= t
5
 27,0 29,0 t
0 
= t
5
  4,4 12,4  t
0 
= t
5
 
Nota: (< µ <) intervalos de confiança (95%) das médias, (< σ
2
 <) intervalos de confiança 
(95%) das variâncias 
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Tabela 4.26. Intervalos de confiança (95%) das médias e variâncias 
de P e V, em três tempos, a 27°C (continuação da Tabela 4.26) 
 
P (kPa)  V (dm
3
) 
Lote  Tempo 
< µ < 
Análise 
< σ
2
 < 
Análise
< µ < 
Análise 
< σ
2
 < 
Análise
t
0
 2,42 2,59 t
0 
= t
3
 0,03 0,09 t
0 
= t
3
 38,4 40,8
t
0
 # t
3
 
6,5 18,5  t
0 
= t
3
 
t
3anos
 2,33 2,48 t
3 
= t
5
 0,02 0,07 t
3 
= t
5
 35,1 36,9
t
3 
# t
5
 
3,7 10,4  t
3 
= t
5
 
C1 
t
5anos
 2,51 2,66 t
0 
= t
5
 0,03 0,07 t
0 
=t
5
 31,2 33,1
t
0
 # t
5
 
4,0 11,5  t
0 
= t
5
 
t
0
 2,44 2,61 t
0 
= t
3
 0,03 0,09 t
0 
= t
3
 38,9 41,5
t
0
 # t
3
 
7,8 22,1  t
0 
= t
3
 
t
3anos
 2,43 2,52 t
3 
= t
5
 0,01 0,03 t
3 
= t
5
 34,5 36,3
t
3 
# t
5
 
3,6 10,3  t
3 
= t
5
 
C2 
t
5anos
 2,49 2,64 t
0 
= t
5
 0,02 0,07 t
0 
= t
5
 30,5 32,2
t
0
 # t
5
 
3,3 9,5  t
0
=t
5
 
t
0
 2,31 2,52 t
0 
= t
3
 0,05 0,14 t
0 
= t
3
 37,6 42,1
t
0
 # t
3
 
23,7 67,7  t
0 
=t
3
 
t
3anos
 2,18 2,40 t
3 
= t
5
 0,06 0,16 t
3 
= t
5
 31,9 35,9
t
3 
# t
5
 
17,8 50,8  t
3 
=t
5
 
C3 
t
5anos
 2,47 2,71 t
0 
= t
5
 0,07 0,20 t
0 
= t
5
 28,4 32,0
t
0
 # t
5
 
14,5 41,4  t
0 
=t
5
 
t
0
 2,29 2,49 t
0 
= t
3
 0,04 0,12 t
0 
= t
3
 32,3 35,7
t
0
 # t
3
 
13,4 38,3  t
0 
=t
3
 
t
3anos
 2,23 2,45 t
3 
=t
5
 0,05 0,15 t
3 
= t
5
 27,5 30,3
t
3 
# t
5
 
8,8 25,2  t
3 
=t
5
 
D1 
t
5anos
 2,09 2,45 t
0 
= t
5
 0,15 0,42
t
0
 # t
5
 
24,5 27,3
t
0
 # t
5
 
9,1 26,0  t
0 
=t
5
 
t
0
 2,24 2,43 t
0
=t
3
 0,05 0,13 t
0
=t
3
 34,2 37,4
t
0
 # t
3
 
12,0 34,1  t
0 
=t
3
 
t
3anos
 2,19 2,41  t
3
=t
5
 0,03 0,08
t
3 
# t
5
 
27,6 32,1 t
3 
= t
5
 23,2 66,0  t
3 
=t
5
 
D2 
t
5anos
 2,09 2,45  t
0
=t
5
 0,15 0,42
t
0
 # t
5
 
27,1 32,1
t
0
 # t
5
 
28,6 81,5  t
0 
=t
5
 
t
0
 2,36 2,49 
t
0
 # t
3
 
0,02 0,05 t
0
=t
3
 35,0 37,2
t
0
 # t
3
 
5,6 16,0  t
0 
= t
3
 
t
3anos
 2,15 2,34  t
3
=t
5
 0,04 0,11 t
3
=t
5
 28,7 31,1 t
3 
= t
5
 6,6 18,8 t
3 
= t
5
 
D3 
t
5anos
 2,28 2,39  t
0
=t
5
 0,01 0,04 t
0
=t
5
 28,5 30,4
t
0
 # t
5
 
3,9 11,2  t
0 
= t
5
 
t
0
 1,95 2,06 t
0
=t
3
 0,02 0,04 t
0
=t
3
 30,1 32,0
t
0
 # t
3
 
4,3 12,2  t
0 
= t
3
 
t
3anos
 1,83 1,95  t
3
=t
5
 0,01 0,04
t
3 
# t
5
 
27,4 29,3 t
3 
= t
5
 4,2 12,1 
t
3 
# t
5
 
E1 
t
5anos
 1,74 1,94 
t
0
 # t
5
 
0,05 0,13
t
0
 # t
5
 
24,9 28,8
t
0
 # t
5
 
17,4 49,5 
t
0
 # t
5
 
t
0
 1,94 2,04 
t
0
 # t
3
 
0,01 0,03
t
0
 # t
3
 
32,4 34,8 t
0 
= t
3
 6,5 18,5 
t
0
 # t
3
 
t
3anos
 1,59 1,86  t
3
=t
5
 0,09 0,25 t
3
=t
5
 27,0 32,5 t
3 
= t
5
 33,5 95,5  t
3
=t
5
 
E2 
t
5anos
 1,42 1,70 
t
0
 # t
5
 
0,09 0,26
t
0
 # t
5
 
21,9 28,0
t
0
 # t
5
 
41,8 119,0
t
0
 # t
5
 
t
0
 2,07 2,16 t
0
=t
3
 0,01 0,03 t
0
=t
3
 31,5 33,3
t
0
 # t
3
 
3,6 10,3  t
0
=t
3
 
t
3anos
 2,09 2,24  t
3
=t
5
 0,03 0,08 t
3
=t
5
 29,5 31,5
t
3 
# t
5
 
4,5 12,9  t
3
=t
5
 
F1 
t
5anos
 2,07 2,23  t
0
=t
5
 0,03 0,08 t
0
=t
5
 26,5 29,2
t
0
 # t
5
 
8,5 24,2  t
0
=t
5
 
t
0
 2,03 2,12 t
0
=t
3
 0,01 0,02 t
0
=t
3
 30,8 32,4
t
0
 # t
3
 
3,0 8,4  t
0
=t
3
 
t
3anos
 2,05 2,14  t
3
=t
5
 0,01 0,03
t
3 
# t
5
 
28,5 30,3
t
3 
# t
5
 
3,6 10,4  t
3
=t
5
 
F2 
t
5anos
 1,97 2,15  t
0
=t
5
 0,04 0,11
t
0
 # t
5
 
26,2 27,8
t
0
 # t
5
 
2,9 8,3  t
0
=t
5
 
t
0
 2,02 2,13 t
0
=t
3
 0,01 0,04 t
0
=t
3
 33,8 35,8
t
0
 # t
3
 
4,5 12,8  t
0
=t
3
 
t
3anos
 2,07 2,21  t
3
=t
5
 0,02 0,07 t
3
=t
5
 29,4 31,5
t
3 
# t
5
 
5,1 14,5  t
3
=t
5
 
F3 
t
5anos
 1,95 2,13  t
0
=t
5
 0,04 0,10 t
0
=t
5
 27,4 28,7
t
0
 # t
5
 
1,9 5,5  t
0
=t
5
 
Nota: (< µ <) intervalos de confiança (95%) das médias, (< σ
2
 <) intervalos de confiança 
(95%) das variâncias 
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Observa-se também, que alguns lotes (A2, B2, C2, C3, D1) apresentam intervalos 
da variância menores ao longo do tempo, o que pode indicar que o tempo torna 
esses lotes mais homogêneos. 
A Figura 4.23 ilustra graficamente uma visão geral da diferença entre a variação da 
pressão e do volume do tempo zero a cinco anos para todos os lotes, admitindo uma 
variação linear no tempo. 
 A1
 A2
 A3
 B1
 B2
 B3
 C1
 C2
 C3
 D1
 D2
 D3
 E1
 E2
 F1
 F2
 F3
tempo
1,40
1,60
1,80
2,00
2,20
2,40
2,60
2,80
3,00
Pressão (kPa)
zero ano
cinco anos
(a)
 A1
 A2
 A3
 B1
 B2
 B3
 C1
 C2
 C3
 D1
 D2
 D3
 E1
 E2
 F1
 F2
 F3
tempo 
22,0
24,0
26,0
28,0
30,0
32,0
34,0
36,0
38,0
40,0
42,0
44,0
Volume (dm
3
)
zero ano
cinco anos
(b)
 
Figura 4.23. Comparação da variação de pressão e de volume entre zero e cinco 
anos 
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A partir da variação observada na análise dos intervalos das médias e das variâncias 
da pressão e do volume foram feitas análises de tendências admitindo uma variação 
linear no tempo para cada fabricante. As Figuras 4.24 a 4.26 e as Figuras 4.27 a 
4.29 ilustram os resultados da análise de tendências da pressão e do volume, ao 
longo dos cinco anos, dos lotes individuais, respectivamente. As linhas pontilhadas 
em torno das retas identificam os limites, superior e inferior, do intervalo de 
confiança de 95%. Apesar das diferenças nas escalas do eixo da pressão e do 
volume (eixos Y, nos gráficos a seguir), os intervalos de 1,00 kPa e de 24,0 dm
3
, 
respectivamente, foram mantidos para facilitar a comparação. 
 
 A1
 A2
 A3
0 102030405060
1,60
1,80
2,00
2,20
2,40
2,60
Pressão (kPa)
 B1
 B2
 B3
0 102030405060
Tempo (mês)
2,00
2,20
2,40
2,60
2,80
3,00
Pressão (kPa)
(a)
(b)
 
Figura 4.24. Pressão em cinco anos a 27°C: 
(a) A1, A2, A3, (b) B1, B2, B3 
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 C1
 C2
 C3
0 102030405060
1,80
2,00
2,20
2,40
2,60
2,80
Pressão (KPa)
 D1
 D2
 D3
0 102030405060
Tempo (mês)
1,80
2,00
2,20
2,40
2,60
2,80
Pressão (kPa)
 
Figura 4.25. Pressão em cinco anos a 27°C: 
 (a) C1, C2, C3 (b) D1, D2, D3 
 E1
 E2
0 102030405060
1,40
1,60
1,80
2,00
2,20
2,40
Pressão (kPa)
 F1
 F2
 F3
0 102030405060
Tempo (mês)
1,60
1,80
2,00
2,20
2,40
2,60
Pressão (kPa)
(a)
(b)
 
Figura 4.26. Pressão em cinco anos a 27°C: 
(a) E1, E2 (b) F1, F2, F3 
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 A1
 A2
 A3
0 102030405060
26,0
30,0
34,0
38,0
42,0
46,0
50,0
Volume (dm
3
)
 B1
 B2
 B3
0 102030405060
Tempo (mês)
20,0
24,0
28,0
32,0
36,0
40,0
44,0
Volume (dm
3
)
(b)
(a)
 
Figura 4.27. Volume em cinco anos a 27°C: 
(a) A1, A2, A3, (b) B1, B2, B3 
 C1
 C2
 C3
0 102030405060
22,0
26,0
30,0
34,0
38,0
42,0
46,0
Volume (dm
3
)
 D1
 D2
 D3
0 102030405060
Tempo (mês)
20,0
24,0
28,0
32,0
36,0
40,0
44,0
Volume (dm
3
)
(a)
(b)
 
Figura 4.28. Volume em cinco anos a 27°C: 
 (a) C1, C2, C3 (b) D1, D2, D3 
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Figura 4.29. Volume em cinco anos a 27°C: 
(a) E1, E2 (b) F1, F2, F3 
As Figuras 4.24 a 4.26 confirmam que a pressão ao longo de cinco anos a 27°C 
apresenta uma variação muito tênue para a maioria dos lotes e pouco significativa 
para alguns lotes. Apenas o fabricante E apresentou produtos com uma perda 
expressiva na pressão, que pode indicar uma formulação sem antioxidante. 
Diferentemente da pressão de estouro, a perda de volume em função do tempo é 
significativa para todos os lotes. Fazendo uma analogia entre a tensão com a 
pressão de estouro e a deformação com o volume de estouro, a diferença entre o 
comportamento da pressão e do volume a temperatura ambiente pode ser explicada 
por uma provável organização molecular do filme de borracha natural ao longo do 
ensaio de insuflação. A estrutura da borracha natural formada por quase 100% de 
poli(1,4-cis-isopreno), devido a sua estereoregularidade estrutural sofre cristalização 
induzida por deformação [84][85]. Essa cristalização tensiona a estrutura, 
aumentando a sua rigidez e pode ser responsável pela manutenção da resistência 
do artefato, gerando, no entanto, um decréscimo no volume de estouro 
correspondente. 
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A Tabela 4.27 apresenta a pressão média (
x

) e o desvio padrão (s) de cada lote em 
três tempos: inicial (P
0
), três anos (P
3anos
) e cinco anos (P
5anos
) e a percentagem de  
retenção das médias de pressão em relação ao tempo inicial. 
A percentagem de retenção da média da pressão (△%)  foi calculada utilizando a 
expressão: 
△%= (P
i
/P
o
) x 100      Equação 4. 2 
onde P
0
 é o valor da média da pressão inicial e P
i
 é o valor da média da pressão nos 
tempos de 3 e de 5 anos, respectivamente. 
Tabela 4.27 Retenção (△%) da pressão, em kPa, em 3 e 5 anos a 27°C 
P
0
  P
3anos
  P
5anos
 
Lote 
x

 
s 
x

 
s 
(P
3
/P
0
)%
x

 
s 
(P
5
/P
0
)% 
A1 
2,15 0,10 2,06 0,11 96,0  2,06  0,13  95,8 
A2 
2,13 0,23 2,09 0,10 98,0  2,08  0,09  97,8 
A3 
2,26 0,17 2,19 0,12 96,9  2,17  0,12  96,1 
B1 
2,78 0,28 2,81 0,23 101,2  2,84  0,37  102,3 
B2 
2,29 0,17 2,21 0,16 96,7  2,32  0,18  101,1 
B3 
2,36 0,27 2,28 0,13 96,8  2,33  0,14  98,7 
C1 
2,51 0,23 2,42 0,39 96,6  2,58  0,19  103,1 
C2 
2,53 0,22 2,48 0,17 98,1  2,56  0,19  101,5 
C3 
2,41 0,28 2,44 0,20 101,0  2,59  0,33  107,4 
D1 
2,39 0,26 2,34 0,33 98,0  2,27  0,48  95,0 
D2 
2,33 0,27 2,27 0,47 97,1  2,33  0,23  100,1 
D3 
2,43 0,16 2,24 0,28 92,3  2,38  0,18  98,0 
E1 
2,00 0,16 1,89 0,15 94,3  1,84  0,27  91,8 
E2 
1,99 0,14 1,73 0,37 86,8  1,56  0,38  78,4 
F1 
2,11 0,13 2,17 0,20 102,5  2,12  0,25  100,2 
F2 
2,08 0,11 2,10 0,13 101,0  2,08  0,12  99,9 
F3 
2,07 0,15 2,14 0,19 103,3  2,15  0,21  103,6 
Nota: (
x

) é a pressão média, (s) é o desvio padrão, (P
0
) pressão inicial, 
(P
3anos
) pressão em três anos e (P
5anos
) pressão em cinco anos 
 
Dos resultados da Tabela 4.27, observa-se que, dos seis tipos de preservativos 
avaliados, cinco apresentaram uma perda na pressão em cinco anos menor do que 
8%. O lote 
E1, único produto com aromatizante, apresentou o maior percentual de 
degradação de pressão, 13,2% nos primeiros três anos e 21,6% em cinco anos. Três 
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tipos de produto, B, C e F, apresentaram aumento na pressão ao longo do tempo. A 
pressão dos preservativos do fabricante C aumentou para os três lotes, de 1,5% a 
7,4% nos cinco anos, e os produtos do fabricante F apresentaram um acréscimo 
entre 1 a 3% nos três primeiros anos. Esse comportamento sugere a continuação da 
vulcanização na embalagem; ou seja, um processo de pós-cura. Esta análise mostra 
que a pressão dos preservativos tem pouca variação ao longo do tempo a 27°C, e, 
portanto é necessário acelerar a degradação para que seja possível estudar e 
modelar o envelhecimento dessa variável. 
A Tabela 4.28 apresenta a média do volume (
x

) e o desvio padrão (s) de cada lote 
em três tempos: inicial (V
0
), três anos (V
3anos
) e cinco anos (V
5anos
) e a percentagem 
de retenção do volume (△%) em relação ao tempo inicial. 
Tabela 4.28. Retenção (△%) do volume em 3 e 5 anos a 27°C 
V
0
  V
3 anos
  V
5 anos
 
Lote 
x

 
s 
x

 
s 
 (V
3 
/ V
0
)% 
x

 
s 
 (V
5 
/ V
0
)% 
A1 
37,7 2,7  38,6  2,8  102,3  36,7  2,9  97,5 
A2 
38,2 4,8  38,5  2,3  100,7  37,3  2,2  97,6 
A3 
43,9 4,0  42,4  3,2  96,6  40,5  2,3  92,2 
B1 
28,4 3,8  26,6  2,3  93,5  23,6  4,0  83,0 
B2 
38,1 2,6  37,4  2,9  98,1  33,1  3,2  86,9 
B3 
29,8 4,0  30,9  2,4  103,7  28,0  2,6  94,0 
C1 
39,6 3,2  33,5  6,3  84,6  32,1  2,5  81,2 
C2 
40,2 3,5  34,8  2,3  86,5  31,4  2,2  78,1 
C3 
39,9 6,1  34,9  2,7  87,6  30,2  4,7  75,7 
D1 
34,0 4,6  27,8  4,5  81,7  25,9  3,8  76,2 
D2 
35,8 4,3  30,8  3,9  86,0  26,4  3,2  73,7 
D3 
36,1 3,0  29,2  3,4  80,8  25,9  2,4  71,8 
E1 
31,0 2,6  28,4  2,6  91,4  26,8  5,5  86,2 
E2 
33,6 3,2  29,8  7,3  88,5  25,0  8,1  74,2 
F1 
32,4 2,4  30,5  2,7  94,1  29,3  4,1  90,4 
F2 
31,6 2,2  29,4  2,4  93,0  29,3  1,6  92,7 
F3 
34,8 2,7  30,5  2,8  87,6  29,5  4,1  84,9 
 Nota: (
x

) é o volume médio, (s) é o desvio padrão, (V
0
) volume inicial, 
(V
3anos
) volume em três anos e (V
5anos
) volume em cinco anos 
Da mesma forma, a percentagem de retenção das médias do volume (△%)  foi 
calculada utilizando a expressão: 
△% = (V
i 
/ V
0
)x 100     Equação 4. 3 
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onde V
0
 é o valor da média do volume inicial e V
i
 é o valor da média do volume nos 
tempos de 3 e 5 anos, respectivamente. 
Observa-se que o volume diminui para todos os lotes ao longo dos cinco anos na 
faixa de 2,5% a 28%. Os produtos do fabricante A apresentaram a menor perda em 
volume dentre dos lotes avaliados, na faixa de 2,5% a 7,8%. O lote A3, constituído 
pelo produto não lubrificado, apresenta a maior perda. 
Os lotes do fabricante B apresentaram comportamento diferente em relação à perda 
do volume. O lote B3 teve um aumento da propriedade nos três primeiros anos e 
uma perda de 10% nos últimos dois anos. Nos produtos do fabricante C, que 
apresentou um aumento na pressão, foi observada uma perda significativa no 
volume nos três primeiros anos, de 12% a 15%, e um maior decréscimo no total dos 
cinco anos, de 19% a 24%. 
Os produtos do fabricante E, os únicos que apresentaram uma perda expressiva na 
pressão, também apresentam alto decréscimo no volume de estouro, de 13,8% e 
25,8% respectivamente para os lotes E1 e E2. Os lotes do fabricante F 
apresentaram perdas que variaram entre 15% a 7%. Os preservativos do fabricante 
D, único com embalagem plástica, apresentou a maior perda de volume ao longo 
dos cinco anos, 28%, 26% e 24%, respectivamente para os lotes D1,  D2 e D3. A 
embalagem plástica é permeável ao oxigênio e deixa o produto mais vulnerável à 
oxidação. Isso mostra a importância da embalagem primária no processo de 
envelhecimento [124]. Esse comportamento parece indicar que o processo oxidativo 
pelo oxigênio atmosférico é o mecanismo de degradação mais importante para 
descrever a variação das propriedades do preservativo ao longo do tempo, na 
ausência de barreira eficiente de proteção do O
2 
atmosférico. 
O número total de não conformidades ao longo dos cinco anos também foi avaliado. 
Para isso, foi feita uma análise agregada somando-se o número de experimentos 
total (30 preservativos em 15 tomadas de tempo = 450) e o número total de não-
conformidades da pressão e do volume de estouro em todos os experimentos, além 
do total de amostras defeituosas. A Tabela 4.29 apresenta o resumo desta análise. 
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Tabela 4.29. Pressão e volume em cinco anos: número de não conformidades 
Pressão 
N° NC 
Volume 
N° NC 
Lote 
NE= 450 
N° de 
amostra 
defeituosa 
A1 
0 0 0 
A2 
0 0 0 
A3 
2 3 3 
B1 
1 13 14 
B2 
0 3 3 
B3 
0 4 4 
C1 
0 4 4 
C2 
0 2 2 
C3 
0 5 5 
D1 
1 6 7 
D2 
2 5 6 
D3 
0 6 6 
E1 
8 14 
15 
E2 
15 23 
24 
F1 
1 2 2 
F2 
1 1 1 
F3 
0 3 3 
Total de 
defeitos 
31 94 99 
  Nota: N° NC é o número de não-conformidades e 
NE é o número de experimentos 
Observa-se que para alguns lotes (A3, D2, E1, E2, F1) o número de amostras 
defeituosas não é a soma do número das não-conformidades individuais por cada 
parâmetro, tendo em vista que se considera amostra defeituosa como aquela que 
apresenta uma não-conformidade em ambos os parâmentros ou em um deles. 
Ressalta-se que o aumento do número de não-conformidades nos lotes do 
fabricante E pode estar relacionado com a perda da equivalência dos lotes E1 e E2 
ao longo do tempo, conforme comentado no item 4.3.1.2. Aplicando a análise 
agregada [12] aos resultados da Tabela 4.29, o número máximo de não-
conformidades aceitável para cada lote é 14. Assim, os lotes E1 e E2 estariam 
reprovados. B1 foi reprovado nos testes iniciais. 
A Tabela 4.30 compara os resultados de não-conformidades no tempo inicial (Tabela 
4.10) e a quantidade acumulada durante os cinco anos (Tabela 4.29), levando-se em 
consideração o número total de amostras ensaiadas, 315 e 450, respectivamente. 
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Tabela 4.30. Variação do número de não conformidades de P e V: 
Tempo inicial/ cinco anos 
Tempo 
Pressão 
N° NC 
Volume 
N° NC 
Amostra 
defeituosa 
N° 
Inicial  16  53  54 
Cinco anos 31  94  99 
% aumento 94  77  83 
Nota: N° NC é o número de não-conformidades 
Em geral, houve um aumento significativo na incidência de não-conformidades, tanto 
na pressão quanto no volume, refletindo naturalmente no aumento do número de 
amostras defeituosas. Observa-se também que a relação de 1:3 entre o número de 
não-conformidades nos parâmetros de pressão e de volume é mantida após cinco 
anos. 
Outra forma de ilustrar o aumento na incidência do número de não conformidades ao 
longo do tempo é comparar as amplitudes dos parâmetros em cada tempo ao longo 
dos cincos anos. Para ilustração, a Figura 4.30 apresenta a média e os valores 
máximos e mínimos da pressão e do volume dos lotes A1 e E2, que são  
respectivamente os lotes que tiveram o menor e o maior número de não 
conformidades ao longo do tempo. A linha pontilhada que cruza os gráficos indica o 
requisito mínimo de cada parâmetro da norma ISO 4074 [14]. A maior amplitude dos 
valores do lote 
E2 confirma um maior número de não conformidades deste produto 
Esses resultados permitem afirmar de forma categórica que os preservativos 
produzidos pelos diferentes fabricantes envelhecem e têm o desempenho 
prejudicado ao longo do tempo. Os resultados indicam ainda que os diferentes 
produtos degradam a diferentes velocidades, sendo que o volume máximo de 
estouro parece refletir de forma mais sensível o processo de degradação. Portanto, 
parece bastante óbvia a necessidade de compreender e modelar o processo de 
degradação, para fins de estabelecimento dos prazos de validade dos diferentes 
fabricantes. 
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Figura 4.30. Médias, valores máximos e mínimos, ao longo de cinco anos: 
 Pressão (a) Lote A1 (b) Lote E2; Volume (c) Lote A1 (d) Lote E2 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 




 
152
4.3.2  Insuflação a temperaturas altas 
Da mesma forma que descrito para a temperatura ambiente (item 4.3.1), o 
comportamento da pressão e do volume, dos 10 lotes envelhecidos artificalmente 
(A1, A3, B2, B3, C1, C3, D1, D3, E1, E2), foi avaliado através da análise dos 
intervalos de confiança (95%) das médias e das variâncias da pressão e do volume 
em três tempos, nas quatro temperaturas utilizadas (50°C, 60°C, 70°C e 80°C). 
A seguir é apresentada uma série de quatro tabelas (Tabelas 4.31 a 4.34) que 
correspondem aos resultados da análise de intervalos de confiança (95%) das 
médias (< µ <) e das variâncias (< σ
2
 <) da pressão e do volume a 50°C, 60°C, 70°C 
e 80°C respectivamente. 
Para cada temperatura, os intervalos de tempo estão definidos nas referidas tabelas. 
Admite-se que P e V variam no tempo sempre que os intervalos de confiança nos 
tempos comparados não apresentem interseção. As colunas denominadas “análise”, 
em cada uma das tabelas, mostram o resultado da comparação da interseção nos 
intervalos de tempo. Os intervalos que não apresentam interseção variam no tempo 
e são denotados pelo símbolo # em negrito; os intervalos que apresentam interseção 
não variam no tempo e são denotados pelo símbolo =. 
O comportamento da pressão e do volume em temperaturas altas também foi 
avaliado através da análise de tendências admitindo uma variação linear no tempo. 
As Figuras 4.31 e 4.32 ilustram os resultados da análise de tendências da pressão e 
do volume dos dez lotes submetidos ao envelhecimento acelerado, nas quatro 
temperaturas estudadas. Optou-se por ilustrar os lotes em conjunto para se ter uma 
visão global do comportamento das duas variáveis no tempo a cada temperatura. O 
eixo  X de cada gráfico representa os diferentes tempos, em dias, nos quais as 
amostras foram acondicionadas em cada temperatura. 
Visando uma melhor apresentação dos resultados e para facilitar a leitura, optou-se 
por discutir os resultados, tanto das Tabelas 4.31 a 4.34 quanto das Figuras 4.31 e 
4.32, ao final da apresentação do conjunto das mesmas. 
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Tabela 4.31. Intervalos de confiança (95%) das médias e variâncias de P e V, a 50°C 
 
P (kPa)  V (dm
3
) 
Lote  Tempo 
< µ < 
Análise 
< σ
2
 < 
Análise
< µ < 
Análise 
< σ
2
 < 
Análise 
t
0
 
2,11 2,18 
t
0
 # t
97
 
0,01 0,02
t
0
 = t
97
 
36,7 38,7
t
0
 = t
97
 
4,7 13,3
t
0
 = t
97
 
t
97 dias
 
2,01 2,07 
t
97 
# t
182
 
0,01 0,01
t
97
 = t
182
37,7 39,1
t
97 
# t
182
 
3,0 7,3 
t
97 
# t
182
 
A1 
t
182dias
 
1,83 1,92 
t
0 
# t
182
 
0,01 0,03
t
0
 = t
182
34,7 37,4
t
0
 = t
182
 
11,4 27,9
t
0
 = t
182
 
t
0
 
2,19 2,32 
t
0
 # t
97
 
0,02 0,05
t
0
 = t
97
 
42,4 45,4
t
0
 = t
97
 
10,2 29,1
t
0
 = t
97
 
t
97 dias
 
2,00 2,09 
t
97
 = t
182
 
0,01 0,03
t
97
 = t
182
41,4 43,8
t
97
 = t
182
 
9,4 23,2
t
97
 = t
182
 
A3 
t
182dias
 
2,02 2,10 
t
0 
# t
182
 
0,01 0,03
t
0
 = t
182
41,2 42,9
t
0
 = t
182
 
4,6 11,3
t
0
 = t
182
 
t
0
 
2,23 2,35 
t
0
 # t
97
 
0,02 0,05
t
0
 # t
97
 
37,1 39,1
t
0
 # t
97
 
4,4 12,5
t
0
 # t
97
 
t
97 dias
 
1,99 2,18 
t
97 
# t
182
 
0,07 0,16
t
97 
# t
182
31,7 35,5
t
97
 = t
182
 
24,5 60,3
t
97 
# t
182
 
B2 
t
182dias
 
2,14 2,25 
t
0
 = t
182
 
0,02 0,05
t
0
 = t
182
31,8 33,3
t
0 
# t
182
 
3,8 9,4 
t
0
 = t
182
 
t
0
 
2,26 2,46 
t
0
 # t
97
 
0,05 0,13
t
0
 # t
97
 
28,3 31,3
t
0
 = t2 
10,1 28,8
t
0
 # t
97
 
t
97 dias
 
2,08 2,18 
t
97
 = t
182
 
0,02 0,04
t
97
 = t
182
29,4 30,5
t
97 
# t
182
 
2,1 5,2 
t
97
 = t
182
 
B3 
t
182dias
 
2,03 2,15 
t
0 
# t
182
 
0,02 0,05
t
0
 = t
182
27,8 29,2
t
0
 = t3 
3,1 7,7 
t
0 
# t
182
 
t
0
 
2,42 2,59 
t
0
 # t
97
 
0,03 0,09
t
0
 = t
97
 
38,4 40,8
t
0
 # t
97
 
6,5 18,5
t
0
 = t
97
 
t
97 dias
 
2,30 2,41 
t
97
 = t
182
 
0,02 0,05
t
97
 = t
182
34,1 35,8
t
97 
# t
182
 
4,4 10,8
t
97
 = t
182
 
C1 
t
182dias
 
2,22 2,39 
t
0 
# t
182
 
0,05 0,12
t
0
 = t
182
31,8 34,0
t
0 
# t
182
 
7,9 19,3
t
0
 = t
182
 
t
0
 
2,31 2,52 
t
0
 = t
97
 
0,05 0,14
t
0
 # t
97
 
37,6 42,1
t
0
 # t
97
 
23,7 67,7
t
0
 # t
97
 
t
97 dias
 
2,43 2,53 
t
97
 = t
182
 
0,01 0,04
t
0 
# t
182
 
34,1 35,5
t
97 
# t
182
 
3,1 7,7 
t
0 
# t
182
 
C3 
t
182dias
 
2,49 2,67 
t
0
 = t
182
 
0,05 0,13
t
0
 = t
182
29,6 32,6
t
0 
# t
182
 
14,9 36,5
t
0
 = t
182
 
t
0
 
2,29 2,49 
t
0
 = t
97
 
0,04 0,12
t
0
 = t
97
 
32,3 35,7
t
0
 # t
97
 
13,4 38,3
t
0
 = t
97
 
t
97 dias
 
2,34 2,53 
t
97
 = t
182
 
0,05 0,13
t
97
 = t
182
29,0 31,4
t2 = t3 
9,6 23,5
t
97
 = t
182
 
D1 
t
182dias
 
2,45 2,65 
t
0
 = t
182
 
0,06 0,15
t
0
 = t
182
26,3 29,2
t
0 
# t
182
 
14,0 34,4
t
0
 = t
182
 
t
0
 
2,36 2,49 
t
0
 = t
97
 
0,02 0,05
t
0
 = t
97
 
35,0 37,2
t
0
 # t
97
 
5,6 16,0
t
0
 = t
97
 
t
97 dias
 
2,36 2,47 
t
97
 = t
182
 
0,02 0,05
t
97
 = t
182
30,9 32,6
t
97 
# t
182
 
4,4 10,9
t
97
 = t
182
 
D3 
t
182dias
 
2,35 2,53 
t
0
 = t
182
 
0,05 0,13
t
0
 = t
182
27,7 30,3
t
0 
# t
182
 
10,5 25,9
t
0
 = t
182
 
t
0
 
1,95 2,06 
t
0
 = t
97
 
0,02 0,04
t
0
 = t
97
 
30,1 32,0
t
0
 = t
97
 
4,3 12,2
t
0
 = t
97
 
t
97 dias
 
1,90 1,98 
t
97 
# t
182
 
0,01 0,03
t
97 
# t
182
29,5 30,9
t
97 
# t
182
 
3,2 7,8 
t
97 
# t
182
 
E1 
t
182dias
 
1,69 1,86 
t
0 
# t
182
 
0,05 0,12
t
0 
# t
182
 
25,4 29,1
t
0 
# t
182
 
22,6 55,5
t
0 
# t
182
 
t
0
 
1,94 2,04 
t
0
 # t
97
 
0,01 0,03
t
0
 = t2 
32,4 34,8
t
0
 # t
97
 
6,5 18,5
t
0
 = t
97
 
t
97 dias
 
1,70 1,83 
t
97
 = t
182
 
0,03 0,07
t
97
 = t
182
28,1 30,3
t
97
 = t
182
 
7,7 19,0
t
97 
# t
182
 
E2 
t
182dias
 
1,50 1,70 
t
0 
# t
182
 
0,06 0,16
t
0 
# t
182
 
25,5 29,0
t
0 
# t
182
 
21,1 51,9
t
0 
# t
182
 
Nota: (< µ <) intervalos de confiança (95%) das médias, (< σ
2
 <) intervalos de confiança (95%) das 
variâncias
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Tabela 4.32. Intervalos de confiança (95%) das médias e variâncias de P e V, a 60°C 
 
P (kPa)  V (dm
3
) 
Lote  Tempo 
< µ < 
Análise 
< σ
2
 < 
Análise
< µ < 
Análise 
< σ
2
 < 
Análise
t
0
 2,11 2,18 
t
0
 # t
42
 
0,01 0,02 t
0
 = t
42
 36,7 38,7  t
0
 = t
42
 4,7 13,3 
t
0
 # t
42
t
42 dias
 1,79 1,90 t
42
 = t
84
 0,02 0,05 t
42
 = t
84
36,5 39,7 t
42
 = t
84
 17,2  42,2  t
42
 = t
84
A1 
t
84dias
 1,71 1,84 
t
0
 # t
84
 
0,03 0,07
t
0
 # t
84
37,2 39,8 t
0
 = t
84
 10,8 26,5  t
0
 = t
84
 
t
0
 2,19 2,32 
t
0
 # t
42
 
0,02 0,05 t
0
 = t
42
 42,4 45,4  t
0
 = t
42
 10,2 29,1 
t
0
 # t
42
t
42 dias
 1,96 2,03 t
42
 = t
84
 0,01 0,02
t
42
 # t
84
42,6 43,9 
t
42
 # t
84
 
2,9 7,2 
t
42
 # t
84
A3 
t
84dias
 1,76 1,91 
t
0
 # t
84
 
0,04 0,09 t
0
 = t
84
 35,1 41,10
t
0
 # t
84
 
59,1 145,2
t
0
 # t
84
t
0
 2,23 2,35 
t
0
 # t
42
 
0,02 0,05 t
0
 = t
42
 37,1 39,1 
t
0
 # t
42
 
4,4 12,5 t
0
 = t
42
 
t
42 dias
 2,03 2,17 
t
42
 # t
84
 
0,03 0,07 t
42
 = t
84
32,1 34,4 
t
42
 # t
84
 
8,7 21,4 t
42
 = t
84
B2 
t
84dias
 1,92 2,01 
t
0
 # t
84
 
0,01 0,04 t
0
 = t
84
 36,4 38,3  t
0
 = t
84
 5,9 14,4 t
0
 = t
84
 
t
0
 2,26 2,46 
t
0
 # t
42
 
0,05 0,13 t
0
 = t
42
 28,3 31,3  t
0
 = t
42
 10,1 28,8 
t
0
 # t
42
t
42 dias
 2,09 2,21 
t
42
 # t
84
 
0,02 0,05 t
42
 = t
84
29,4 30,5 t
42
 = t
84
 2,0  4,9 
t
42
 # t
84
B3 
t
84dias
 1,78 1,89 
t
0
 # t
84
 
0,02 0,05 t
0
 = t
84
 29,7 31,6  t
0
 = t
84
 5,4 13,2 t
0
 = t
84
 
t
0
 2,42 2,59 
t
0
 # t
42
 
0,03 0,09 t
0
 = t
42
 38,4 40,8 
t
0
 # t
42
 
6,5 18,5 
t
0
 # t
42
t
42 dias
 2,05 2,22 t
42
 = t
84
 0,04 0,11 t
42
 = t
84
32,0 35,8 t
42
 = t
84
 23,9  58,7  t
42
 = t
84
C1 
t
84dias
 1,90 2,04 
t
0
 # t
84
 
0,03 0,08 t
0
 = t
84
 34,6 37,8 
t
0
 # t
84
 
17,2 42,2  t
0
 = t
84
 
t
0
 2,31 2,52 t
0
 = t
42
 0,05 0,14
t
0
 # t
42
37,6 42,1 
t
0
 # t
42
 
23,7 67,7 
t
0
 # t
42
t
42 dias
 2,23 2,37 t
42
 = t
84
 0,03 0,08 t
42
 = t
84
33,4 35,2 t
42
 = t
84
 5,3  13,0 t
42
 = t
84
C3 
t
84dias
 2,21 2,30 t
0
 = t
84
 0,01 0,03
t
0
 # t
84
34,5 35,8 
t
0
 # t
84
 
2,7 6,6 
t
0
 # t
84
t
0
 2,29 2,49 t
0
 = t
42
 0,04 0,12 t
0
 = t
2
 32,3 35,7  t
0
 = t
2
 13,4 38,3 t
0
 = t
42
 
t
42 dias
 2,40 2,56 t
42
 = t
84
 0,04 0,10
t
42
 # t
84
30,8 32,9 
t
42
 # t
84
 
7,0 17,2 t
42
 = t
84
D1 
t
84dias
 2,24 2,50 t
0
 = t
84
 0,11 0,28 t
0
 = t
84
 23,7 26,6 
t
0
 # t
84
 
13,5 33,3  t
0
 = t
84
 
t
0
 2,36 2,49 t
0
 = t
42
 0,02 0,05 t
0
 = t
42
 35,0 37,2 
t
0
 # t
42
 
5,6 16,0 t
0
 = t
42
 
t
42 dias
 2,36 2,51 t
42
 = t
84
 0,04 0,09 t
42
 = t
84
30,9 33,1 t
42
 = t
84
 7,6  18,6 t
42
 = t
84
D3 
t
84dias
 2,29 2,43 t
0
 = t
84
 0,03 0,07 t
0
 = t
84
 30,2 32,0 
t
0
 # t
84
 
5,9 14,4 t
0
 = t
84
 
t
0
 1,95 2,06 
t
0
 # t
42
 
0,02 0,04 t
0
 = t
42
 30,1 32,0  t
0
 = t
42
 4,3 12,2 t
0
 = t
42
 
t
42 dias
 1,81 1,91 
t
42
 # t
84
 
0,02 0,04 t
42
 = t
84
29,3 30,8 t
42
 = t
84
 3,7  9,2  t
42
 = t
84
E1 
t
84dias
 1,56 1,71 
t
0
 # t
84
 
0,04 0,09 t
0
 = t
84
 29,9 32,1  t
0
 = t
84
 7,9 19,3 t
0
 = t
84
 
t
0
 1,94 2,04 
t
0
 # t
42
 
0,01 0,03 t
0
 = t
42
 32,4 34,8 
t
0
 # t
42
 
6,5 18,5 
t
0
 # t
42
t
42 dias
 1,52 1,72 t
2
 = t
3
 0,07 0,17
t
42
 # t
84
27,7 32,1 t
42
 = t
84
 31,1  76,4 
t
42
 # t
84
E2 
t
84dias
 1,38 1,52 
t
0
 # t
84
 
0,03 0,08 t
0
 = t
84
 27,0 29,4 
t
0
 # t
84
 
9,3 22,8 t
0
 = t
84
 
Nota: (< µ <) intervalos de confiança (95%) das médias, (< σ
2
 <) intervalos de confiança (95%) das 
variâncias
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Tabela 4.33. Intervalos de confiança (95%) das médias e variâncias de P e V, a 70°C 
 
P (kPa)  V (dm
3
) 
Lote  Tempo 
< µ < 
Análise 
< σ
2
 < 
Análise
< µ < 
Análise 
< σ
2
 < 
Análise
t
0
 2,11 2,18 
t
0
 # t
21
 
0,01 0,02 t
0
 = t
21
 36,7 38,7 t
0
 = t
21
 4,7 13,3 t
0
 = t
21
 
t
21 dias
 1,71 1,81 t
21
 = t
42
 0,02 0,05
t
21
 # t
42
36,8 39,3 t
21
 = t
42
 10,2  25,1  t
21
 = t
42
A1 
t
42 dias
 1,74 1,79 
t
0
 # t
42
 
0,01 0,01 t
0
 = t
42
 37,6 39,6 t
0
 = t
42
 6,8 16,6 t
0
 = t
42
 
t
0
 2,19 2,32 t
0
 = t
21
 0,02 0,05
t
0
 # t
21
42,4 45,4 t
0
 = t
21
 10,2 29,1 
t
0
 # t
21
t
21 dias
 1,99 2,19 
t
21
 # t
42
 
0,06 0,16 t
21
 = t
42
38,7 43,4 t
21
 = t
42
 35,8  87,9  t
21
 = t
42
A3 
t
42 dias
 1,61 1,77 
t
0
 # t
42
 
0,04 0,10 t
0
 = t
42
 39,7 45,5 t
0
 = t
42
 55,1 135,4 
t
0
 # t
42
t
0
 2,23 2,35 
t
0
 # t
21
 
0,02 0,05
t
0
 # t
21
37,1 39,1
t
0
 # t
21
 
4,4 12,5 
t
0
 # t
21
t
21 dias
 1,81 2,00 t
21
 = t
42
 0,06 0,15 t
21
 = t
42
30,8 35,3 t
21
 = t
42
 33,0  81,1  t
21
 = t
42
B2 
t
42 dias
 1,62 1,91 
t
0
 # t
42
 
0,14 0,34
t
0
 # t
42
31,0 36,4
t
0
 # t
42
 
46,6 114,5 
t
0
 # t
42
t
0
 2,26 2,46 
t
0
 # t
21
 
0,05 0,13 t
0
 = t
21
 28,3 31,3 t
0
 = t
21
 10,1 28,8 
t
0
 # t
21
t
21 dias
 1,97 2,09 
t
21
 # t
42
 
0,02 0,05
t
21
 # t
42
28,6 30,0 t
21
 = t
42
 3,3  8,0 
t
21
 # t
42
B3 
t
42 dias
 1,71 1,90 
t
0
 # t
42
 
0,06 0,14 t
0
 = t
42
 29,5 31,9 t
0
 = t
42
 9,8 24,2 t
0
 = t
42
 
t
0
 2,42 2,59 
t
0
 # t
21
 
0,03 0,09 t
0
 = t
21
 38,4 40,8
t
0
 # t
21
 
6,5 18,5 t
0
 = t
21
 
t
21 dias
 2,01 2,18 
t
21
 # t
42
 
0,05 0,12 t
21
 = t
42
33,5 36,9
t
21
 # t
42
 
18,6 45,7 t
21
 = t
42
C1 
t
42 dias
 1,66 1,78 
t
0
 # t
42
 
0,02 0,06 t
0
 = t
42
 38,7 40,8 t
0
 = t
42
 7,5 18,4 t
0
 = t
42
 
t
0
 2,31 2,52 
t
0
 # t
21
 
0,05 0,14 t
0
 = t
21
 37,6 42,1
t
0
 # t
21
 
23,7 67,7  t
0
 = t
21
 
t
21 dias
 2,01 2,18 
t
21
 # t
42
 
0,05 0,12 t
21
 = t
42
33,5 36,9 t
21
 = t
42
 18,6  45,7  t
21
 = t
42
C3 
t
42 dias
 1,87 2,03 
t
0
 # t
42
 
0,04 0,11 t
0
 = t
42
 33,7 37,6 t
0
 = t
42
 24,5 60,2  t
0
 = t
42
 
t
0
 2,29 2,49 t
0
 = t
21
 0,04 0,12 t
0
 = t
21
 32,3 35,7
t
0
 # t
21
 
13,4 38,3 
t
0
 # t
21
t
21 dias
 2,33 2,52 t
21
 = t
42
 0,06 0,16 t
21
 = t
42
28,6 31,1 t
21
 = t
42
 9,7  23,9 t
21
 = t
42
D1 
t
42 dias
 2,24 2,48 t
0
 = t
42
 0,10 0,23 t
0
 = t
42
 28,2 31,2
t
0
 # t
42
 
14,6 35,8  t
0
 = t
42
 
t
0
 2,36 2,49 t
0
 = t
21
 0,02 0,05 t
0
 = t
21
 35,0 37,2
t
0
 # t
21
 
5,6 16,0 t
0
 = t
21
 
t
21 dias
 2,37 2,49 t
21
 = t
42
 0,02 0,05 t
21
 = t
42
30,9 32,5 t
21
 = t
42
 3,8  9,4  t
21
 = t
42
D3 
t
42 dias
 2,23 2,39 t
0
 = t
42
 0,04 0,10 t
0
 = t
42
 30,2 32,4
t
0
 # t
42
 
8,3 20,3 t
0
 = t
42
 
t
0
 2,36 2,49 
t
0
 # t
21
 
0,02 0,05 t
0
 = t
21
 35,0 37,2
t
0
 # t
21
 
5,6 16,0 t
0
 = t
21
 
t
21 dias
 1,63 1,78 
t
21
 # t
42
 
0,04 0,09 t
21
 = t
42
27,6 30,1
t
21
 # t
42
 
10,0 24,7 t
21
 = t
42
E1 
t
42 dias
 1,45 1,57 
t
0
 # t
42
 
0,03 0,06 t
0
 = t
42
 30,6 32,7
t
0
 # t
42
 
7,5 18,3 t
0
 = t
42
 
t
0
 1,94 2,04 
t
0
 # t
21
 
0,01 0,03
t
0
 # t
21
32,4 34,8
t
0
 # t
21
 
6,5 18,5 t
0
 = t
21
 
t
21 dias
 1,42 1,58 
t
21
 # t
42
 
0,04 0,10
t
21
 # t
42
28,5 31,5 t
21
 = t
42
 14,6  35,8  t
21
 = t
42
E2 
t
42 dias
 1,00 1,20 
t
0
 # t
42
 
0,07 0,17
t
0
 # t
42
28,2 31,7
t
0
 # t
42
 
19,9 48,8  t
0
 = t
42
 
Nota: (< µ <) intervalos de confiança (95%) das médias, (< σ
2
 <) intervalos de confiança (95%) das 
variâncias
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Tabela 4.34. Intervalos de confiança (95%) das médias e variâncias de P e V, a 80°C 
 
P (kPa)  V (dm
3
) 
Lote  Tempo 
< µ < 
Análise 
< σ
2
 < 
Análise
< µ < 
Análise 
< σ
2
 < 
Análise
t
0
 
2,11 2,18 
t
0
 # t
7
 
0,01 0,02
t
0
 = t
7
 
36,7 38,7
t
0
 = t
7
 
4,7 13,3 
t
0
 = t
7
 
t
7 dias
 
1,68 1,79 
t
7
 # t
14
 
0,02 0,05
t
7
 = t
14
 
35,3 38,0
t
7
 = t
14
 
11,7 28,8 
t
7
 = t
14
 
A1 
t
14 dias
 
1,60 1,67 
t
0
 # t
14
 
0,01 0,02
t
0
 = t
14
 
34,9 37,4
t
0
 = t
14
 
10,1 24,9 
t
0
 = t
14
 
t
0
 
2,19 2,32 
t
0
 # t
7
 
0,02 0,05
t
0
 = t
7
 
42,4 45,4
t
0
 = t
7
 
10,2 29,1 
t
0
 = t
7
 
t
7 dias
 
1,78 1,89 
t
7
 # t
14
 
0,02 0,05
t
7
 = t
14
 
41,4 44,5
t
7
 = t
14
 
15,1 37,0 
t
7
 = t
14
 
A3 
t
14 dias
 
1,61 1,68 
t
0
 # t
14
 
0,01 0,02
t
0
 = t
14
 
41,3 44,9
t
0
 = t
14
 
21,6 53,0 
t
0
 = t
14
 
t
0
 
2,23 2,35 
t
0
 # t
7
 
0,02 0,05
t
0
 = t
7
 
37,1 39,1
t
0
 = t
7
 
4,4 12,5 
t
0
 = t
7
 
t
7 dias
 
1,87 1,98 
t
7
 = t
14
 
0,02 0,05
t
7
 = t
14
 
35,4 37,5
t
7
 = t
14
 
6,8 16,6 
t
7
 = t
14
 
B2 
t
14 dias
 
1,76 1,87 
t
0
 # t
14
 
0,02 0,05
t
0
 = t
14
 
34,3 36,8
t
0
 # t
14
 
11,0 27,1 
t
0
 = t
14
 
t
0
 
2,26 2,46 
t
0
 # t
7
 
0,05 0,13
t
0
 = t
7
 
28,3 31,3
t
0
 = t
7
 
10,1 28,8 
t
0
 = t
7
 
t
7 dias
 
1,76 1,89 
t
7
 # t
14
 
0,03 0,07
t
7
 = t
14
 
30,0 31,8
t
7
 = t
14
 
5,7 13,9 
t
7
 = t
14
 
B3 
t
14 dias
 
1,60 1,73 
t
0
 # t
14
 
0,03 0,07
t
0
 = t
14
 
30,1 31,8
t
0
 = t
14
 
4,8 11,7 
t
0
 = t
14
 
t
0
 
2,42 2,59 
t
0
 # t
7
 
0,03 0,09
t
0
 = t
7
 
38,4 40,8
t
0
 # t
7
 
6,5 18,5 
t
0
 = t
7
 
t
7 dias
 
1,78 1,95 
t
7
 # t
14
 
0,05 0,11
t
7
 # t
14
 
35,7 38,8
t
7
 = t
14
 
14,9 36,5 
t
7
 # t
14
 
C1 
t
14 dias
 
1,25 1,55 
t
0
 # t
14
 
0,15 0,36
t
0
 # t
14
 
29,8 37,9
t
0
 # t
14
 
105,4 258,9
t
0
 # t
14
 
t
0
 
2,31 2,52 
t
0
 = t
7
 
0,05 0,14
t
0
 # t
7
 
37,6 42,1
t
0
 # t
7
 
23,7 67,7 
t
0
 # t
7
 
t
7 dias
 
1,47 2,35 
t
7
 = t
14
 
1,25 3,06
t
7
 = t
14
 
37,6 39,7
t
7
 = t
14
 
7,4 18,2 
t
7
 = t
14
 
C3 
t
14 dias
 
1,20 1,99 
t
0
 # t
14
 
1,03 2,54
t
0
 # t
14
 
37,3 41,7
t
0
 # t
14
 
32,5 79,9 
t
0
 # t
14
 
t
0
 
2,29 2,49 
t
0
 = t
7
 
0,04 0,12
t
0
 = t
7
 
32,3 35,7
t
0
 # t
7
 
13,4 38,3 
t
0
 = t
7
 
t
7 dias
 
2,21 2,47 
t
7
 = t
14
 
0,11 0,27
t
7
 = t
14
 
25,8 29,0
t
7
 = t
14
 
17,4 42,8 
t
7
 = t
14
 
D1 
t
14 dias
 
2,06 2,28 
t
0
 # t
14
 
0,08 0,20
t
0
 = t
14
 
27,1 30,5
t
0
 # t
14
 
18,8 46,3 
t
0
 = t
14
 
t
0
 
2,36 2,49 
t
0
 = t
7
 
0,02 0,05
t
0
 = t
7
 
35,0 37,2
t
0
 # t
7
 
5,6 16,0 
t
0
 = t
7
 
t
7 dias
 
2,32 2,48 
t
7
 = t
14
 
0,04 0,10
t
7
 = t
14
 
30,0 32,2
t
7
 = t
14
 
7,7 19,0 
t
7
 = t
14
 
D3 
t
14 dias
 
2,23 2,33 
t
0
 # t
14
 
0,02 0,04
t
0
 = t
14
 
29,3 30,9
t
0
 # t
14
 
4,6 11,3 
t
0
 = t
14
 
t
0
 
1,95 2,06 
t
0
 # t
7
 
0,02 0,04
t
0
 = t
7
 
30,1 32,0
t
0
 = t
7
 
4,3 12,2 
t
0
 = t
7
 
t
7 dias
 
1,53 1,66 
t
7
 = t
14
 
0,03 0,07
t
7
 = t
14
 
29,2 32,1
t
7
 = t
14
 
0,4 34,7 
t
7
 = t
14
 
E1 
t
14 dias
 
1,40 1,55 
t
0
 # t
14
 
0,04 0,09
t
0
 = t
14
 
29,4 33,3
t
0
 = t
14
 
0,7 61,9 
t
0
 = t
14
 
t
0
 
1,94 2,04 
t
0
 # t
7
 
0,01 0,03
t
0
 = t
7
 
32,4 34,8
t
0
 = t
7
 
6,5 18,5 
t
0
 = t
7
 
t
7 dias
 
1,49 1,58 
t
7
 # t
14
 
0,01 0,03
t
7
 # t
14
 
30,6 32,7
t
7
 = t
14
 
7,2 17,6 
t
7
 # t
14
 
E2 
t
14 dias
 
1,11 1,27 
t
0
 # t
14
 
0,04 0,10
t
0
 # t
14
 
30,4 34,4
t
0
 = t
14
 
27,3 67,1 
t
0
 # t
14
 
Nota: (< µ <) intervalos de confiança (95%) das médias, (< σ
2
 <) intervalos de confiança (95%) das 
variâncias
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Figura 4.31. Tendência da pressão de estouro: 
(a) 50°C (b) 60°C (c) 70°C (d) 80°C 
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Figura 4.32. Tendência do volume de estouro: 
(a) 50°C (b) 60°C (c) 70°C (d) 80°C 
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Examinando os resultados das análises dos intervalos de confiança das médias e 
das variâncias nas temperaturas de 50°C, 60°C, 70°C e 80°C, observa-se que a 
natureza do comportamento das propriedades de insuflação é modificada com o 
aumento da temperatura tanto para a pressão quanto para o volume, no entanto 
essa variação é diferente para cada propriedade. 
As linhas retas das Figuras 4.31 e 4.32 são referências para a análise de tendências 
que admitem comportamento linear no tempo. Observa-se que em temperaturas 
mais altas, a degradação na pressão é intensificada e a do volume é atenuada, 
comportamento contrário ao observado na temperatura ambiente. Esse 
comportamento inverso que as propriedades apresentam a temperaturas altas pode 
ser atribuído ao fato de que a energia vinda do aumento da temperatura rompe as 
ligações polissulfídicas da rede polimérica, diminuindo a organização molecular 
evitando assim, a cristalização sob tensão, fazendo com que ocorra um conseqüente 
decréscimo na resistência do artefato. Por outro lado, a falta da organização 
molecular não torna a cadeia mais rígida interferindo menos na elasticidade do filme. 
No entanto, o rompimento das ligações advindo do aumento da temperatura também 
faz a elasticidade diminuir, só que de forma menos intensa. O mecanismo 
reconhecido na literatura é que inicialmente ocorre o rompimento das ligações 
duplas na cadeia polimérica (despolimerização), e posteriormente o rompimento das 
ligações polissulfídicas [229]. 
A 50°C, o comportamento tende a seguir o mesmo perfil observado no 
envelhecimento em tempo real a temperatura ambiente de 27°C, onde a pressão 
apresenta uma variação tênue, permanencendo relativamente constante e o volume 
uma variação decrescente significativa. Alguns lotes (C3, D1 e D3) apresentaram um 
aumento da pressão a 50°C, em torno de 7%. 
O percentual médio da degradação da pressão é de 11%, a 50°C / 182dias, 15% a 
60°C / 84 dias, 30% a 70°C / 42 dias e 30% a 80°C / 14 dias. Observa-se que o 
percentual de degradação cresce à medida que a temperatura aumenta e o tempo 
correspondente diminui. Para o volume, o percentual médio diminui com o aumento 
da temperatura, 14% a 50°C / 182 dias, 13% a 60°C / 84 dias, 10% a 70°C / 42 dias 
e 10% a 80°C / 14 dias. Esses cálculos foram feitos sem os percentuais médios dos 
produtos D, que apresentam um comportamento diferenciado dos demais. 
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Em todas as temperaturas, os produtos D, únicos com embalagem plástica, tiveram 
o maior percentual de degradação de V e o menor de P, exatamente ao contrário 
dos demais, porém, muito similar ao observado na temperatura ambiente. Isso 
sugere que o oxigênio atmosférico promove a degradação detectada pela 
propriedade de volume de estouro, mas afeta pouco a pressão, mesmo a 
temperaturas altas. Também sugere que na ausência de oxigênio, o aumento da 
temperatura é o fator preponderante na degradação da propriedade de pressão, mas 
não de volume. Mais uma vez, os resultados parecem indicar que os mecânismos de 
degradação das propriedades de pressão e de volume são distintos e; portanto, a 
degradação dessas propriedades deve ser tratada e prevista separadamente. 
A variação tênue no volume com o aumento da temperatura, também pode ser um 
indicativo de que as condições em que o ensaio foi realizado não foram suficientes 
para detectar uma maior degradação desta propriedade. 
 
4.3.3 Envelhecimento natural versus envelhecimento artificial 
 
Um método simples e universal para previsão da vida útil de preservativos é 
altamente desejável. Dada a natureza da indústria deste artefato, alguns fabricantes 
não têm individualmente métodos nem conhecimento analítico para determinação do 
tempo de validade dos seus produtos. Por outro lado, as autoridades regulatórias e 
os grandes compradores (OMS, FNUAP, Ministério da Saúde, entre outros), muitas 
vezes precisam determinar e verificar a vida útil dos produtos de forma independente 
e sem informações sobre a formulação e condições de processo. 
Neste sentido, um estudo preliminar comparando os resultados da degradação da 
pressão e do volume em tempo real, a temperatura ambiente (27°C) com a 
degradação dessas propriedades em quatro condições de envelhecimento artificial 
foi realizado. Nesta Tese, este estudo teve o objetivo de identificar, de forma simples 
e direta, a melhor condição de simulação que pudesse ser aplicada a qualquer tipo 
de preservativo, tratando as duas propriedades em conjunto [186]. 
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As condições analisadas entre si foram: 
- 3 anos a 27°C e 7 dias a 70°C; 
- 5 anos a 27°C e 7 dias a 70°C; 
- 3 anos a 27°C e 97 dias a 50°C; 
- 3 anos a 27°C e 140 dias a 50°C; 
- 5 anos a 27°C e 182 dias a 50°C. 
A escolha das condições acima foi baseada em três fatores relacionados com a 
norma internacional [14]: (a) os tempos de vida útil de preservativos tradicionalmente 
utilizados são de 3 e de 5 anos, a temperatura ambiente;  (b) o envelhecimento a 7 
dias a 70°C é uma condição rotineira utilizada nos testes acelerados de 
preservativos e (c) a inclusão na última versão da ISO 4074 da condição de 
envelhecimento acelerado de 90 dias a 50°C. A temperatura de 50°C foi também 
selecionada por ser a menor temperatura estudada, por apresentar comportamento 
similar ao observado em tempo real, a 27°C e por causar um aumento na velocidade 
de reação, suficiente para acelerar o teste. 
 
Assim, foram feitas comparações usando as razões de P
i
/P
0 
e de V
i
/V
0
 em cada uma 
das condições selecionadas. P
i
 e V
i
 representam a média da pressão e do volume, 
respectivamente, e P
0
 e V
0 
são
 
os valores iniciais da média da pressão e do volume. 
O teste t, com 95% de confiança, também foi utilizado para avaliar a equivalência 
das condições. 
A Figura 4.33 (a) e (b) ilustra as razões entre as médias da pressão (P
i
) e do volume 
(V
i
) nas condições de 7 dias a 70°C, com os valores iniciais correspondentes de (P
0
) 
e (V
0
) e as observadas em tempo real de três e de cinco anos. 
Observa-se que a condição de envelhecimento de 7 dias a 70°C é uma condição 
muito severa em relação ao que ocorre com a degradação da pressão em tempo 
real para a maioria dos produtos. Por outro lado, para a degradação do volume essa 
mesma condição subestima a perda da propriedade em tempo real para todos os 
lotes. 
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Figura 4.33. Comparação entre 7 dias a 70°C, três e cinco anos a 27°C: 
(a) P
i
/P
0
 (b) V
i
/V
0
 
Os resultados do teste t aplicado às médias da pressão e do volume destas 
condições mostraram que somente dois lotes apresentaram equivalência entre 5 
anos a 27°C e 7 dias a 70°C tanto para a pressão quanto para o volume. Para a 
condição de 3 anos a 27°C e 7 dias a 70°C, o teste
 t mostrou que quatro lotes 
apresentam médias de pressão equivalentes e dois apresemtam as médias de 
volume equivalentes. Os resultados mostraram que a condição de 7 dias a 70°C, 
utilizada tradicionalmente em ensaios de envelhecimento para esse produto, tem 
pouca capacidade de previsão. 
 
As Figuras 4.34 (a) e (b) ilustram as razões entre as médias da pressão (P
i
) e do 
volume (V
i
) nas condições de 97 dias a 50°C e de 140 dias a 50°C, com os valores 
iniciais correspondentes de (P
0
) e (V
0
) e as observadas em tempo real de três anos 
a 27°C. 
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Figura 4.34. Comparação entre 97 dias/50°C, 140 dias/ 50°C e três anos/ 27°C: 
(a) P
i
/P
0
 (b) V
i
/V
0
 
 
 
Para a pressão de estouro, dos 10 lotes analisados, o teste t mostrou que: 
•  3 anos/ 27°C e 97 dias/ 50°C são equivalentes para sete lotes (a hipótese 
nula foi rejeitada para os lotes 
B2, B3 e D3); 
•  3 anos/ 27°C e 140 dias/ 50°C são equivalentes para nove lotes (a 
hipótese nula foi rejeitada somente para o lote D1); 
Para o volume de estouro, dos 10 lotes analisados, o teste t mostrou que: 
•  3 anos/ 27°C e 97 dias/ 50°C são equivalentes para cinco lotes (a hipótese 
nula foi rejeitada para os lotes B2, B3, D1, D3 e E1); 
•  3 anos/ 27°C e 140 dias/ 50°C são equivalentes para seis lotes (a hipótese 
nula foi rejeitada para os lotes 
A1, B2, B3, C3). 
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Esses resultados sugerem que para prever as propriedades de forma estimada por 
tempo real em três anos um tempo intermediário entre 97 e 140 dias a 50°C poderia 
ser utilizado. 
As Figuras 4.35 (a) e (b) ilustram as razões da pressão (P
i
) e do volume (V
i
) nas 
condições de 182 dias a 50°C e cinco anos a 27°C, respectivamente, com os valores 
iniciais correspondentes. 
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Figura 4.35. Comparação entre 182 dias/ 50°C e cinco anos/ 27°C: 
(a) P
i
/P
0 
 (b) V
i
/V
0 
 
Para a pressão, o teste t mostrou que 5 anos/ 27°C e 182 dias/ 50°C são condições 
equivalentes para quatro lotes (a hipótese nula foi rejeitada para os lotes A1, A3, B2, 
B3,  C1 e D3) e para o volume, as condições são equivalentes para nove lotes. 
Observou-se que para a maioria dos produtos, após 182 dias a 50°C, a degradação 
da pressão foi super estimada e a do volume subestimada. 
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Os resultados mostraram que nenhuma das condições selecionadas atende a todos 
os lotes analisados, sendo que a condição de 7 dias a 70°C, utilizada 
tradicionalmente em ensaios de envelhecimento para esse produto, é a condição 
com a menor capacidade de previsão. 
 
Esses resultados reafirmam a necessidade de se desenvolver um modelo 
matemático que leve em consideração o maior número possível de condições 
experimentais e que permita com maior precisão encontrar as melhores condições 
de previsão das condições de envelhecimento de 3 anos e de 5 anos a temperatura 
ambiente. 
4.4  MODELAGEM DA DEGRADAÇÃO 
Dois modelos matemáticos foram desenvolvidos, com o objetivo de interpretar e 
prever a degradação do preservativo masculino de borracha natural ao longo do 
tempo, tomando por base a perda das variáveis dependentes P e V, em função do 
tempo e da temperatura, utilizando todos os dados coletados nesta Tese. 
O modelo 1 preve a variação da propriedade linear em relação ao tempo, resultante 
de uma taxa constante de degradação e o modelo 2, prevê uma variação 
exponencial, resultante de uma taxa constante de degradação de primeira ordem.  
Ambos os modelos foram baseados na equação de Arrhenius. O banco de dados 
mencionado no item 4.3 foi utilizado na modelagem de ambas as variáveis em duas 
etapas: 
(1) utilizando os dados dos lotes individuais, ou seja, mantendo a discriminação de 
cada um dos 17 lotes, e; 
(2) agrupando todos os lotes, ou seja, perdendo as particularidades de cada lote. 
4.4.1  Pressão de estouro 
A estimação dos parâmetros dos modelos 1 e 2 utilizaram as Equações 3.14 e 3.21 
respectivamente. A Tabela 4.35 apresenta os valores da média da pressão inicial 
experimental (
0
e
P ), dos parâmetros estimados (
c
P
0
 
- pressão inicial, E - energia de 
ativação, A - constante) e dos coeficientes de correlação (R) para os modelos 1 e 2, 
utilizando os valores experimentais da variável P dos lotes individuais. NE é o 
número de experimentos de cada lote. 
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Tabela 4.35. Parâmetros estimados para a variável Pressão com os lotes individuais 
utilizando os modelos 1 e 2 
 
Variável 
Pressão / lotes individuais (NE = 41) 
Modelo 
1 
P
i
=P
o
-t*exp(-(E/8,314)*(1/T
i
-1/330)+A) 
2 
P
i
 = P
o
*exp(-t*exp(-(E/8,314)*(1/T
i
-1/330)+A)) 
Lote 
e
P
0
 
 
c
P
0
 
E (kJmol
-1
) A  R 
c
P
0
 
E (kJmol
-1
)  A  R 
A1 
2,15 2,05  121,82  -6,18  0,86  2,05  123,21  -6,87  0,87 
A3 
2,26 2,19  114,11  -5,89  0,89  2,20  115,30  -6,55  0,90 
B2 
2,29 2,21  121,10  -6,19  0,86  2,22  122,74  -6,89  0,87 
B3 
2,36 2,31  120,05  -5,82  0,91  2,32  121,89  -6,53  0,92 
C1 
2,51 2,43  138,82  -5,82  0,90  2,44  144,05  -6,59  0,91 
C3 
2,41 2,44  171,08  -6,77  0,92  2,44  178,77  -7,64  0,93 
D1 
2,39 2,42 -380,67 -23,14 0,50  2,42  1.414,12 -39,27 0,31 
D3 
2,43 2,36  -27,88  -11,11 0,20  2,35  -29,08  -11,99 0,20 
E1 
2,00 1,99  109,52  -5,82  0,90  2,00  110,03  -6,38  0,91 
E2 
1,99 1,96  94,43  -4,24  0,95  1,98  95,41  -5,75  0,95 
Analisando a Tabela 4.35, observou-se que: 
1-  Os valores estimados, em kPa, para o parâmetro P
0 
nos modelos 1 e 2 (
c
P
0
) 
estão muito próximos aos valores experimentais de 
e
P
0
, de cada um dos lotes, o 
que parece indicar a consistência dos modelos e análises propostas. 
2-  Os valores de R, coeficiente de correlação, estão na faixa de 0,87 a 0,95, 
indicando que o ajuste dos modelos é em geral satisfatório, excluindo os lotes 
D1 e D3. O resultado da estimação dos lotes D1 e D3 refletem a diferença de 
comportamento destes lotes observada anteriormente, na qual a pressão 
aumenta com o aumento da temperatura. A estrutura de ambos os modelos 
pressupõe que ocorra um decréscimo da propriedade. 
3-  A maioria dos valores estimados de E, energia de ativação, que variam na faixa 
de 94 a 171 kJmol
-1
, estão dentro da faixa da energia de ativação da borracha 
natural encontrada na literatura, de 84 a 117 kJmol
-1
 [24]. Os lotes D1 e D3, mais 
uma vez apresentaram resultados discrepantes dos demais, e foram excluídos 
desta análise já que os valores estimados para a energia de ativação para estes 
lotes são negativos. 
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A estimação dos parâmetros 
c
P
0
, E e A mostrou que não há diferença significativa 
em relação ao dois modelos, linear e exponencial, nem para a estimação dos 
parâmetros nem para o valor de R, indicador do ajuste do modelo. 
Os gráficos da probabilidade normal versus  os valores residuais obtidos nos 
modelos 1 e 2 ilustram a qualidade dos ajustes entre os valores experimentais e os 
valores preditos pelos modelos para a variável Pressão. Para exemplificar alguns 
lotes, as Figuras 4.36 e 4.37 apresentam os gráficos dos valores preditos normais da 
pressão, em kPa, versus os valores residuais para o modelo 1/ lote A1 e para o 
modelo 2/ lote E2, respectivamente, o de menor e o de maior ajuste. 
-0,15 -0,10 -0,05 0,00 0,05 0,10 0,15 0,20
Valor residual
-2,50
-2,00
-1,50
-1,00
-0,50
0,00
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2,00
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Valor predito normal de P
i
 
Figura 4.36. Gráfico dos valores preditos normais de P
i
 versus valores residuais: 
Modelo 1/ Lote A1 
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Figura 4.37. Gráfico dos valores preditos normais de P
i
 versus valores residuais: 
Modelo 2 / Lote E2 
Observa-se que a maioria dos pontos plotados encontra-se ao longo da curva 
normal, confirmando uma vez mais a hipótese da normalidade. 
A Figura 4.38 ilustra os valores experimentais com o Modelo 1 versus  os valores 
preditos da pressão para o Lote E2. Vê-se que o ajuste é muito bom e que os 
desvios são comparáveis aos erros experimentais, ilustrados pela barra horizontal. O 
erro experimental foi calculado como sendo a média dos erros padrões para os 
experimentos do Lote E2, com NE = 30, e o valor é de 0,048 kPa. A barra horizontal 
no gráfico representa o erro experimental com 95% de confiança (2*ep = 0,096 kPa). 
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Figura 4.38. Gráfico dos valores experimentais versus valores predito de P
i 
(kPa): 
Modelo 1 / Lote E2 (A barra indica o erro experimental (2*ep)) 
 
A Tabela 4.36 mostra os intervalos de confiança (95%) dos parâmetros 
c
P
0
 
e E 
estimados pelos Modelos 1 e 2. 
 
Tabela 4.36. Intervalos de confiança dos parâmetros estimados para a variável 
Pressão com os lotes individuais utilizando os Modelos 1 e 2 
 
 
   
Modelo 1  Modelo 2 
 
c
P
0
 (kPa) 
E (kJmol
-1
) 
c
P
0
 (kPa)
 
E (kJmol
-1
) 
Lote 
(-) IC  (+) IC  (-) IC  (+) IC  (-) IC (+) IC  (-) IC  (+) IC 
A1 
1,99 2,11  91,87 145,94 1,83 2,28 41,34 199,22
A3 
2,14 2,25  92,97 132,03 2,15 2,25 97,28 130,06
B2 
2,13 2,29  84,88 152,29  -  -  -  - 
B3 
2,23 2,39  92,23 142,45 2,26 2,38 102,91 135,49
C1 
2,37 2,49 118,58 160,13 2,36 2,51 113,99 175,78
C3 
2,40 2,48 143,73 198,54 2,41 2,48 151,02 206,67
E1 
1,88 2,08  66,31 155,34 1,90 2,08 75,99 146,60
Nota: (-) IC limite inferior (+) IC limite superior 
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Analisando os intervalos de confiança (95%) dos parâmetros de ambos os modelos, 
verifica-se que os parâmetros 
c
P
0
e E são estatisticamente equivalentes para a 
maioria dos lotes, entre fabricantes e nos modelos. Isso parece sugerir que os dados 
de alguns fabricantes podem ser agrupados. No entanto, deve ser ressaltado que as 
incertezas da energia de ativação são grandes. Por exemplo, a Tabela 4.36 parece 
indicar que os lotes A3, B2, B3, E1 têm energia de ativação distinta dos lotes C3 e 
C1 e também que a energia de ativação do lote A1 não pode ser bem estimada, em 
função da grande estabilidade desse produto nesta variável. Os intervalos de 
confiança dos lotes B2, no modelo 2 e E2, em ambos os modelos, não foram 
calculados pelo programa Statistica porque a correlação paramétrica é muito grande. 
Apesar das diferenças e tentando encontrar um modelo que seja capaz de 
representar os dados de todos os fabricantes, sem discriminação de lote, a variável 
P
i
 
foi normalizada em relação ao valor inicial experimental 
e
P
0
 e os dados foram 
agrupados. Assim, o parâmetro 
c
P
0
 foi eliminado de ambos os modelos e os 
parâmetros E e A foram estimados utilizando as Equações 3.23 e 3.24, 
respectivamente, para o Modelo 1 e 2. 
A Tabela 4.37 apresenta os parâmetros (E, A) estimados pelos modelos 1 e 2, após 
o agrupamento dos dados, com os respectivos desvios padrões (s
E
, s
A
), intervalos 
de confiança (95%), limites inferiores [(-) IC
E
, IC
A
] e limites superiores [(+) IC
E
,IC
A
] e 
os coeficientes de correlação (R). NE é o número de experimentos. 
 
Tabela 4.37. Parâmetros estimados da variável Pressão com os lotes agrupados 
utilizando os modelos 1 e 2 
  NE = 326 
 
E (kJ mol
-1
)  s
E
  (-) IC
E
  (+) IC
E
  A  s
A
  (-) IC
A
  (+) IC
A
  R 
Modelo 1 
112,66 2,28 108,19  117,14 -5,57 0,048 -5,67  -5,47 0,80
Modelo 2 
114,32 2,96 108,53  120,12 -6,28 0,097 -6,47  -6,09 0,81
Nota: (-) IC limite inferior (+) IC limite superior 
 
Analisando os resultados apresentados da Tabela 4.37, observa-se que, quando os 
lotes são agrupados, os intervalos de confiança (95%) do parâmetro E de cada 
modelo se mantém estatisticamente equivalentes. Verifica-se também que, o desvio 
padrão de ambos os parâmetros estimados (s
E
 e s
A
) com os dados agrupados 
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diminui significativamente, principalmente para o parâmetro E. Esse efeito é 
conseqüência do aumento do número de experimentos, de NE = 41, para os lotes 
individuais, para NE = 326, quando os dados são agrupados. 
A Figura 4.39 ilustra a flutuação dos resíduos em torno do valor zero através do 
gráfico dos valores residuais versus os valores preditos para P com o Modelo 1. 
 
-0,10 0,00 0,10 0,20 0,30 0,40 0,50 0,60 0,70 0,80
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0
-P
i
)
-0,60
-0,40
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0,00
0,20
0,40
0,60
Valor residual
 
Figura 4.39. Gráfico dos valores residuais versus valores preditos de (P
0
-Pi): 
Modelo 1/ lotes agrupados 
 
Esse gráfico é muito interessante, pois mostra com clareza que os valores dos 
resíduos (diferença entre os valores experimentais e os valores preditos com o  
modelo) estão próximos ao valor central. A Figura 4.39 ilustra que o espalhamento 
dos resíduos se dá de forma aleatória e simétrica, sem nenhuma tendência, nem 
polarização. 
O gráfico da distribuição das freqüências dos resíduos, ilustrado na Figura 4.40 para 
o Modelo 1/ Pressão/ dados agrupados, é uma outra forma de ilustração da 
tendência dos resíduos flutuarem em torno de zero. Observa-se que os valores 
residuais estão concentrados próximos ao valor zero e não nas regiões críticas da 
curva normal (as extremidades). 
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 curva normal esperada
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Figura 4.40. Freqüência dos resíduos de (P
0 
-
 
P
i
): Modelo 1 / lotes agrupados 
 
Analisando-se os valores dos coeficientes de correlação (R) apresentados na Tabela 
4.37, verifica-se que a qualidade do ajuste diminui bastante, tanto para o modelo 
linear quanto para o exponencial. No entanto, levando em conta a variação 
intrínseca dos resultados das propriedades de insuflação, os valores de R de 0,80 e 
0,81, respectivamente para os modelos 1 e 2, podem ser considerados satisfatórios. 
Apesar disso, esse resultado parece recomendar o uso de diferentes modelos para 
os diferentes produtos. 
 
Com o objetivo de otimizar o ajuste dos modelos, os gráficos da distribuição normal 
dos resíduos foram traçados e a existência de observações não típicas (outliers) 
foram identificadas, conforme ilustrado nas Figuras 4.41 e 4.42, para os Modelos 1 e 
2, respectivamente. 
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Figura 4.41. Gráficos dos valores preditos normais de (P
0
-P
i
) versus valores 
residuais: Modelo 1 / lotes agrupados 
 
Para incrementar o ajuste dos modelos, seis outliers foram identificados e retirados 
do conjunto de dados e uma nova modelagem foi feita em duas etapas: a primeira 
com a retirada de dois outliers e a segunda com a retirada de outros quatro. Os 
outliers identificados foram: três do Lote C1 (28 dias/ 60°C, 9 dias/ 80°C e 14dias/ 
80°C), um do Lote 
C3 (182 dias/ 50°C) e dois do Lote E2 (1710 dias/ 27°C e 1830 
dias/ 27°C). Analisando os dados de origem, verificou-se que os 
outliers  estão 
diretamente relacionados à ocorrência de não-conformidades. 
  




[image: alt] 
174
-0,25 -0,20 -0,15 -0,10 -0,05 0,00 0,05 0,10 0,15 0,20 0,25
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Figura 4.42. Gráfico dos valores preditos normais de (P
i
/P
0
) versus valores residuais: 
 Modelo 2 / lotes agrupados 
 
A Tabela 4.38 apresenta uma comparação entre os parâmetros (E e A), os desvios 
padrões (s
E
, s
A
) e os coeficientes de correlação (R) dos modelos 1 e 2 (com os 
dados agrupados de pressão) após a retirada dos outliers, nas duas etapas. NE é o 
número de experimentos. Observa-se que o coeficiente de correlação (R) aumenta 
com a diminuição do número de outiliers  e, portanto, que o ajuste  dos modelos 
melhora. 
 
Tabela 4.38. Parâmetros estimados (E e A), desvios padrões (s
E
, s
A
) e coeficientes 
de correlação (R) após a retirada dos 
outliers: Pressão / modelo 1 e 2 
 
Modelo 1  Modelo 2 
NE 
E (kJmol
-1
)  s
E
  A  s
A
  R  E (kJmol
-1
) s
E
  A  s
A
  R 
326 
112,66 2,28 -5,57 0,048 0,80 114,32  2.96 -6,28 0,097 0,81
324 
112,06 2,14 -5,56 0,044 0,82 113,68  2,73 -6,25 0,088 0,83
320 
111,72 2,00 -5,57 0,041 0,83 113,75  2,54 -6,26 0,081 0,84
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A melhoria no ajuste do Modelo 1 para NE = 320 é ilustrada através das Figuras 4.43 
a 4.45, gráficos de normalidade dos resíduos, valores experimentais versus valores 
preditos e valores residuais versus valores preditos, respectivamente. Apesar disso, 
os coeficientes de correlação não são ainda muito altos. A Figura 4.43 mostra que os 
desvios de modelagem são em geral muito superiores ao erro experimental. Esses 
resultados parecem indicar uma vez mais o uso de parâmetros distintos para os 
diferentes produtos, de acordo com as diferenças observadas ao longo desse 
trabalho. 
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Figura 4.43. Gráfico dos valores esperados normais de (P
0
-P
i
) versus valores 
residuais: Modelo 1 / dados agrupados (NE=320/ sem 
outliers) 
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Figura 4.44. Gráfico dos valores experimentais versus preditos de (P
0
-P
i
): 
Modelo 1 /lotes agrupados (NE=320 / sem outliers) 
(Barra indica o erro experimental = 2*ep) 
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Figura 4.45. Gráfico dos valores residuais versus preditos de (P
0
-P
i
): 
 Modelo 1 / lotes agrupados (NE=320 / 
sem outliers) 
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A Figura 4.45 dá uma visão da adequação do modelo 1 aos valores experimentais, 
mostrando que o espalhamento dos erros se dá de forma aleatória e simétrica ao 
longo do valor zero, não apresentado qualquer tendência ou polarização. Da mesma 
forma, a melhoria do ajuste do Modelo 2 para NE = 320 pode ser observada através 
das Figuras 4.46 e 4.47. 
A Figura 4.46 ilustra uma vez mais que os resíduos são em geral superiores aos 
erros experimentais. 
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Figura 4.46. Gráfico dos valores experimentais versus preditos de (P
0
/P
i
): 
 Modelo 2 / lotes agrupados (N=320 / sem outliers) 
(Barra indica o erro experimental = 2*ep)  
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Figura 4.47. Gráfico dos valores residuais e preditos de P
i
/P
0
: 
Modelo 2/ lotes agrupados (NE=320 / sem outliers) 
 
A sensibilidade dos modelos foi analisada através do cálculo da incerteza dos 
parâmetros E e A, utilizando os valores da Tabela 4.38, para NE=320. Admitindo-se 
um grau de confiança de 95%, foram feitas simulações para condições extremas de 
aceitação das variáveis, visando identificar os efeitos que as incertezas podem 
exercer sobre a qualidade de previsão da degradação da pressão. O período de 
tempo utilizado nas simulações foi de cinco anos (1825 dias), com intervalos anuais 
(365 dias), a temperatura ambiente (27°C). As condições utilizadas, para ambos os 
modelos, foram: 
1.  E, A 
2.  E + 2s
E
, A 
3.  E - 2s
E
, A 
4.  E, A + 2s
A
 
5.  E, A - 2s
A
 
onde E e A são os parâmetros estimados, s
E 
representa o desvio padrão do 
parâmetro E e s
A 
representa o desvio padrão do parâmetro A. 
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As representações gráficas da sensibilidade dos modelos estão ilustradas nas 
Figuras 4.48 e 4.49, respectivamente para o modelo 1 e 2. 
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Figura 4.48. Análise da sensibilidade para o Modelo 1 / Pressão 
 
Observa-se que à medida que o tempo aumenta, a influência da incerteza dos 
parâmetros de 
E e de A aumenta proporcionalmente aos valores na degradação da 
pressão. No modelo 1, o intervalo de confiança do parâmetro 
E é maior do que o 
parâmetro  A; já no modelo 2 ambos os intervalos têm praticamente a mesma 
importância. 
É possível concluir que a energia de ativação exerce grande influência sobre os 
resultados, sendo fundamental a definição apropriada desse parâmetro para fins de 
simulação e predição do tempo de vida do produto. Isso se deve também aos valores 
extremamente elevados de energia de ativação, em conformidade com a literatura 
[24]. A influência da temperatura, por causa da alta energia de ativação, é também 
marcante e merece particular atenção. Será discutida em item posterior à 
modelagem do volume. 
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Figura 4.49. Análise da sensibilidade para o Modelo 2: Pressão 
 
4.4.2  Volume de estouro 
A mesma metodologia utilizada para a variável Pressão, foi utilizada para a variável 
Volume. A estimação dos parâmetros dos modelos 1 e 2 utilizaram as Equações 
3.25 e 3.26 respectivamente. A Tabela 4.39 apresenta os valores da média do 
volume inicial experimental (
e
i
V
), dos parâmetros estimados (
c
0
V
- volume inicial, E - 
energia de ativação, A - constante) e dos coeficientes de correlação (R) para os 
modelos 1 e 2, utilizando os valores experimentais da variável V dos lotes 
individuais. NE é o número de experimentos de cada lote. 
Analisando a Tabela 4.39, observou-se que: 
1-  Os valores estimados para o parâmetro V
0
 nos modelos 1 e 2 (
c
0
V
) estão 
próximos aos valores experimentais de 
e
0
V
, de cada um dos lotes, o que parece 
indicar a consistência dos modelos e análises propostas. 
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2-  Os valores de R, coeficiente de correlação, estão na faixa de 0,30 a 0,75 para o 
ambos os modelos. O ajuste dos modelos é em geral pouco satisfatório. 
Os valores estimados de E, energia de ativação, variam na faixa de 72,00 a 51,00 
kJmol
-1
 para ambos os modelos, com exceção do lote E1 que apresenta a menor 
energia de ativação em torno de 27,00 kJmol
-1
 para ambos os modelos 
 
Tabela 4.39. Parâmetros estimados e coeficientes de correlação: 
Modelo 1 e Modelo 2 - Volume/ lotes individuais 
Variável 
Volume / lotes individuais (NE = 41) 
Modelo 
1 
V
i
=V
o
-t*exp(-(E/8,314)*(1/T
i
-1/330)+A)  
2 
V
i
 =V
o
*exp(-t*exp(-(E/8,314)*(1/T
i
-1/330)+A))
Lote 
e
0
V
 
(dm
3
) 
c
0
V
 
(dm
3
) 
E (kJmol
-1
)  A  R 
c
0
V
 
(dm
3
)
 
E (kJmol
-1
)  A   R 
A1 
37,7 38,7  69,53  -4,13 0,31  38,7  69,65  -7,67  0,31 
A3 
43,9 43,8  72,36  -3,34 0,65  43,8  72,24  -7,07  0,65 
B2 
38,1 35,6  68,05  -4,30 0,30  35,6  68,16  -7,85  0,30 
B3 
29,8 30,6  51,41  -4,92 0,42  30,6  51,02  -8,34  0,42 
C1 
39,6 37,5  62,59  -3,56 0,51  37,6  62,77  -7,12  0,51 
C3 
39,9 37,8  64,19  -3,28 0,65  37,8  63,90  -6,85  0,65 
D1 
34,0 32,6  71,92  -3,07 0,63  32,6  72,22  -6,47  0,63 
D3 
36,1 34,3  65,25  -3,10 0,66  34,4  65,30  -6,54  0,66 
E1 
31,0 29,8  27,27  -5,09 0,67  29,8  26,79  -8,44  0,67 
E2 
33,6 31,6  57,97  -3,54 0,75  31,7  57,27  -6,94  0,74 
 
Para fins de ilustração as Figuras 4.50 e 4.51 apresentam os gráficos dos valores 
preditos normais de V
i
, em dm
3
, versus os valores residuais com o modelo 1 para o 
lote 
E2 e com o modelo 2 para o lote A1, respectivamente, o de maior e o de menor 
ajuste. 
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Figura 4.50. Gráfico dos valores preditos normais de V
i
 versus valores residuais: 
Modelo 1 / Lote E2 
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Figura 4.51. Gráfico dos valores preditos normais de V
i
 versus valores residuais: 
 Modelo 2 / Lote 
A1 
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Os gráficos confirmam que os ajustes dos modelos não são satisfatórios, onde 
alguns pontos encontram-se distantes da curva normal, sendo que para o lote A1, 
essa distancia é maior. 
A Figura 4.52 ilustra os valores preditos de V
i
 com o Modelo 2 versus os valores 
experimentais do volume para o Lote E2. Vê-se que apesar do ajuste não ter um 
fator de correlação satisfatório, em torno de 0,75, os desvios são comparáveis aos 
erros experimentais, ilustrados pela barra horizontal. O erro experimental foi 
calculado como sendo a média dos erros padrões para os experimentos do Lote E2, 
com NE=30, e o valor é de 0,98 dm
3
. A barra horizontal no gráfico representa o erro 
experimental com 95% de confiança (2*ep = 1,96 dm
3
). 
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Valor predito de V
i
 (dm
3
)
20,0
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i
 (dm
3
)
 
Figura 4.52. Gráfico dos valores preditos versus valores experimentais de V
i
: 
Modelo 2 / Lote E2 (Barra indica o erro experimental (2*ep)) 
Os intervalos de confiança calculados na estimação dos parâmetros utilizando o 
modelo 1 para alguns lotes foram avaliados e estão apresentados na Tabela 4.40. 
Para os demais lotes não foi possível o cálculo do desvio padrão devido à alta 
correlação dos parâmetros. O mesmo ocorreu na estimação dos parâmetros 
utilizando o modelo 2. 
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Tabela 4.40. Intervalos de confiança dos parâmetros estimados pelo 
Modelo 1/ Volume 
 
c
0
V
 (dm
3
) 
E (kJ mol
-1
)  A 
 
Lote 
(-) IC (+) IC (-) IC  (+) IC  (-) IC (+) IC 
A3 
42,9 44,7 63,10 81,63 -3,79 -2,89 
C3 
36,4 39,2 53,02 75,36 -3,93 -2,63 
D1 
31,2 34,0 61,55 82,28 -3,62 -2,52 
D3 
32,7 35,9 53,19 77,30 -3,79 -2,41 
Nota: (-) IC limite inferior (+) IC limite superior 
Observa-se que os parâmetros da energia de ativação estimados são equivalentes e 
que estão próximos ao limite inferior da faixa de energia de ativação da borracha 
natural encontrada na literatura [24]. 
Da mesma forma que foi feito para a variável Pressão, a variável V
i
 
foi normalizada 
em relação ao valor inicial experimental 
e
0
V
 e os dados foram agrupados, apesar do 
ajuste dos modelos não ser muito satisfatório, na tentativa de encontrar um modelo 
universal, capaz de representar os dados de todos os fabricantes, sem discriminação 
de lote. Assim, o parâmetro 
c
0
V
 foi eliminado e os parâmetros E e A foram 
estimados, utilizando-se as Equações 3.27 e 3.28, respectivamente, para o Modelo 
1 e 2. 
A Tabela 4.41 apresenta os parâmetros (E, A), os desvios padrões (s
E
, s
A
), os 
intervalos de confiança (95%), limites inferiores 
[(-) IC
E
, IC
A
] e limites superiores [(+) 
IC
E
,IC
A
] e os coeficientes de correlação (R) dos modelos 1 e 2 com os dados 
agrupados. NE é o número de experimentos. 
 
Tabela 4.41. Parâmetros estimados para a variável Volume com os lotes agrupados 
utilizando os modelos 1 e 2 
 
Nota: NE é o número de experimentos, s é do desvio padrão, (-) IC limite inferior (+) IC limite 
superior 
NE = 357 
E  s
E
  (-) IC
E
(+) IC
E
 
(kJmol
-1
) 
A  s
A
  (-) IC
A
  (+) IC
A
  R 
Modelo 1 
72,66 1,64 69,44 75,89 -2,843 0,052 -2,945 -2,741 0,43
Modelo 2 
73,09 4,54 64,19 81,99 -6,737 0,204 -7,138 -6,337 0,24
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Observa-se que o fator de correlação é muito baixo, principalmente para o Modelo 2. 
Isso mostra que a modelagem proposta não parece ser apropriada ou que existe 
grande quantidade de outliers. 
A Figura 4.53 mostra o gráfico dos valores residuais versus valores preditos para o 
Modelo 1, com os dados dos lotes agrupados e ilustrando a flutuação dos resíduos 
em torno do valor zero. A Figura 4.53 mostra ainda que o espalhamento dos 
resíduos, muito embora seja aleatória, não é simétrica, existindo uma tendência não 
muito definida possivelmente gerada pela alta incidência de outliers. 
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Figura 4.53. Gráfico dos valores residuais versus valores preditos de (V
0
-V
i
), em 
dm
3
: Modelo 1 / lotes agrupados 
 
Para verificar a existência de outliers, o gráfico da distribuição normal dos resíduos 
foi traçado e os outliers foram identificados, conforme pode ser verificado na Figura 
4.54. Os outliers do volume estão vinculados a não conformidades, da mesma forma 
que na modelagem da pressão. Como o número de não conformidades para a 
variável Volume é bem maior do que para a variável Pressão, espera-se que o 
número de 
outliers também seja maior. 
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Figura 4.54. Gráfico dos valores esperados normais versus valores residuais de 
(V
0
-V
i
), em dm
3
: Modelo 1 
 
Para incrementar o ajuste dos modelos, 79 outliers foram identificados e retirados do 
conjunto de dados e uma nova modelagem foi feita. A maioria dos outliers eram 
valores não-conformes dos ensaios a temperatura ambiente. No entanto, uma 
parcela significativa de outliers era de amostras acondicionadas em temperaturas 
mais altas, de 70°C e 80°C. 
A Tabela 4.42 apresenta os parâmetros (E, A), os desvios padrões (s
E
, s
A
), os 
intervalos de confiança (95%), limites inferiores 
[(-) IC
E
, IC
A
] e limites superiores [(+) 
IC
E
,IC
A
] e os coeficientes de correlação (R) dos modelos 1 e 2 após a retirada dos 
outliers, sendo NE o número de experimentos. 
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Tabela 4.42. Parâmetros estimados (E e A), desvios padrões (s
E
, s
A
), intervalos de 
confiança e coeficientes de correlação (R) após a retirada dos outliers: 
Modelos 1 e 2 / Volume 
 
Nota: (-) IC limite inferior (+) IC limite superior 
 
Para o modelo 1, observa-se que o coeficiente de correlação (R) aumentou com a 
retirada dos outliers e, portanto o ajuste do modelo melhora. O modelo 2 tem uma 
melhoria pequena e, portanto foi descartado. A melhoria no ajuste do Modelo 1 para 
NE = 278 é ilustrada através da Figura 4.55, valores experimentais de (V
0
-V
i
) versus 
valores preditos. No entanto, os desvios de modelagem são muito superiores ao erro 
experimental, mostrando mais uma vez que o agrupamento dos lotes prejudica a 
modelagem, reinterando assim a importância da estimação para cada produto. 
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Valor predito de (V
0
-V
i
)
0,0
2,0
4,0
6,0
8,0
10,0
Valor experimental de (V
0
-V
i
)
 
Figura 4.55. Gráfico dos valores experimentais versus valores preditos de (V
0
-V
i
), em 
dm
3
: Modelo 1/ NE=278 (sem outliers) (Barra indica o erro experimental (2*ep)) 
 
NE = 278 
  E (kJmol
-1
) s
E
 (-) IC
E
(+) IC
E
 A  s
A
 (-) IC
A
 (+) IC
A
 R 
Modelo 1 
73,60 1,16 71,33 75,86 -2,809 0,036 -2,880 -2,738 0,77
Modelo 2 
70,27 4,31 61,82 78,73 -6,732 0,190 -7,105 -6,358 0,41
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Seguindo o mesmo procedimento realizado com a variável P, a sensibilidade do 
modelo 1, para o volume, foi analisada através do cálculo da incerteza dos 
parâmetros  E e A,  utilizando os valores da Tabela 4.46.  Admitindo-se um grau de 
confiança  de 95%, foram feitas simulações para condições extremas de aceitação 
das variáveis, visando identificar os efeitos que as incertezas podem exercer sobre a 
qualidade de previsão da degradação do volume. O período de tempo utilizado nas 
simulações foi de cinco anos (1825 dias), com intervalos anuais (365 dias), a 
temperatura ambiente (27°C). As condições utilizadas foram: 
1.  E, A 
2.  E + 2s
E
, A 
3.  E - 2s
E
, A 
4.  E, A + 2s
A
 
5.  E, A - 2s
A
 
onde E e A são os parâmetros estimados, s
E 
e s
A 
representam os desvios padrões  
de cada parâmetro, repectivamente. A Figura 4.59 ilustra a representação gráfica da 
sensibilidade do modelo 1, para o volume. 
 
 
=0
 E+2sE
 E-2sE
 A+2sA
 A+2sA
0 365 730 1095 1460 1825
Tempo (dia)
0,0
2,0
4,0
6,0
8,0
10,0
12,0
Valores simulados de (V
0
-V)
 
Figura 4.56. Análise da sensibilidade para o Modelo 1 / Volume 
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Diferente do observado na pressão, o intervalo das incertezas dos parâmetros E e A 
para o volume são menores. Isso se deve ao fato que a energia de ativação para a 
degradação do volume é da ordem de 1,5 menor do que para a degradação da 
pressão. O mesmo ocorre em relação ao parâmentro A. De qualquer forma é 
evidente que a energia de ativação exerce grande influência na degradação do 
volume. 
4.4.3  Influência da temperatura na degradação 
Para avaliar a influência da temperatura sobre o tempo de degradação, foram 
traçados os gráficos de (P
0
-P
i
) e (V
0
-V
i
)  versus  tempo para quatro temperaturas 
(27°C, 32°C, 37°C e 42°C), utilizando os parâmetros estimados E e A, para a 
pressão (os valores da Tabela 4.38, para NE = 320), e para o volume (os valores da 
Tabela 4.42). 
O intervalo de temperatura foi selecionado entre a temperatura ambiente média 
(27°C) e a temperatura extrema (42°C) medidas ao longo dos cinco anos, e duas 
outras temperaturas acrescidas de 5°C a partir dos 27°C. A temperatura de 42°C é 
também uma temperatura possível de ser atingida em outros países tropicais, como 
a Índia e países do continente africano, principalmente durante o transporte de 
containeres, via marítima ou rodoviária, típicos de deslocamento dos preservativos. 
As Figuras 4.57 e 4.58 ilustram a influência da temperatura sobre o tempo de 
degradação da pressão e do volume para o modelo 1, respectivamente. 
Para ambas as propriedades verifica-se que, à medida que a temperatura aumenta, 
os valores de (P
0
-P
i
) e de (V
0
-V
i
) aumentam de forma acentuada, indicando o 
aumento pronunciado da degradação da pressão e do volume. 
O comportamento da pressão e do volume a 27°C, ilustrado nas Figuras 4.57 e 4.58, 
corrobora com o observado ao longo dos cinco anos em tempo real. Nesta 
temperatura a degradação da pressão é tênue. No entanto, à medida que a 
temperatura aumenta, a influência na degradação da pressão se torna muito 
significativa. 
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 42°C
 37°C
 32°C
 27°C
0 365 730 1095 1460 1825
Tempo (dia)
0,00
0,20
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(P
0
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i
)
 
Figura 4.57. Modelo 1: Influência da temperatura na degradação da pressão no 
tempo 
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Figura 4.58. Modelo 1: Influência da temperatura na degradação do volume no tempo 
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Levando em consideração a grande influência da temperatura na degradação das 
propriedades de desempenho dos preservativos e observando as Figuras 3.7 e 3.8, 
nas quais as temperaturas médias máximas são ilustradas, é relevante que as 
oscilações de temperaturas sejam levadas em consideração. Talvez a previsão do 
tempo de validade do produto em temperaturas mais próximas da temperatura média 
máxima seja mais adequada. Por exemplo, a previsão poderia ser feita uma 
temperatura média entre a temperatura máxima (37°C) e a temperatura média 
(27°C), ou seja, a uma temperatura de 32°C. Neste caso, o tempo de validade do 
produto diminui em torno de 50%. 
 
A Figura 4.59 ilustra em três dimensões a influência da temperatura na degradação 
da pressão em relação ao tempo utilizando o Modelo 2. É possível visualizar que, 
em temperaturas mais altas, a razão P
i
/P
0
 decresce rapidamente. 
 
 
 
 1 
 0,8 
 0,6 
 0,4 
 0,2 
 
 
Figura 4.59. Gráfico tridimensional da influência da temperatura na perda de pressão 
com o tempo: Modelo 2 
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Tomando por base os resultados sobre a influência da temperatura na perda da 
pressão com os modelos 1 e 2, foi feito um exercício de simulação para saber qual 
seria o tempo de validade dos lotes utilizados neste trabalho nas mesmas 
temperaturas mencionadas acima. 
Nesta previsão foram calculadas as médias finais mínimas da pressão (
f
P ) e do 
volume (
f
V ) que cada lote deveria apresentar para ser aprovado pela norma 
internacional ao final de cinco anos. Esses valores estão apresentados na Tabela 
4.43. 
No cálculo de 
f
P
e de 
f
V
 foram levados em consideração os requisitos da norma 
(P
min
> 1 kPa, V
min
> 18 dm
3
, NQA = 1,5%, NE=315) e assumiu-se que os dados têm 
distribuição normal. 
Tabela 4.43. Valores previstos para pressão 
f
P  (kPa) e volume 
f
V  (dm
3
) 
Lote  A1  A2  A3  B1  B2  B3 C1 C2 C3 D1 D2 D3 E1  E2  F1  F2 F3
f
P  
1,36 1,54 1,42 1,78 1,60 1,48 1,52 1,51 1,65 1,68 1,64 1,57 1,42 1,42 1,38 1,63 1,41
f
V
 
24,3 29,2 27,3 26,8 24,1 27,3 24,5 26,1 32,2 28,7 28,1 24,9 24,0 25,4,0 23,5  23,0 24,2
 
Utilizando os parâmetros estimados do modelo 1 para a perda na pressão e no 
volume e os valores calculados para 
f
P  e 
f
V , a previsão do tempo de validade 
relativa à pressão e ao volume de estouro foi calculada para cada lote estudado nas 
temperaturas de 27°C, 32°C, 37°C e 42°C.  A Tabela 4.44 apresenta os resultados 
da simulação. Os resultados do tempo de validade, em anos, foram arredondados 
para o valor inteiro inferior. 
 
Os resultados mostram a grande influência da temperatura no tempo de validade dos 
produtos, tanto na degradação da pressão quanto no volume. Levando em 
consideração a degradação da pressão, em temperaturas médias de até 32°C, não 
há maiores riscos da degradação da pressão promover a falência dos lotes. A partir 
de temperaturas médias próximas de 37°C, alguns lotes já apresentariam risco de 
reprovação no requisito de pressão e poucos chegariam ao tempo de validade de 
cinco anos a partir de temperaturas médias de 42°C. 
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Tabela 4.44. Simulação dos tempos de validade relativos à perda na pressão e no 
volume com os parâmetros estimados pelo Modelo 1 
 
 (degradação na pressão)  (degradação no volume) 
Tempo de validade, em anos  Tempo de validade, em anos 
Lote 
27°C  32°C  37°C  42°C  27°C  32°C  37°C  42°C 
A1 
31 15 7 3 9 5 3 2 
A2 
27 13 6 3 6 3 2 1 
A3 
37 17 8  4 11 6  4  2 
B1 
44 21 10 5 1 0 0 0 
B2 
31 15 7 3 9 5 3 2 
B3 
40 19 9 4 1 1 0 0 
C1 
43 20 10 5 9 5 3 2 
C2 
44 21 10 5 9 5 3 2 
C3 
33 16 7 3 5 3 2 1 
D1 
32 15 7 3 3 2 1 0 
D2 
30 14 7 3 5 3 2 1 
D3 
36 17 8 4 7 4 2 1 
E1 
28 13 6 3 4 2 1 1 
E2 
23 11 5 2 5 3 2 1 
F1 
34 16 8 4 6 3 2 1 
F2 
18 8 4 2 5 3 2 1 
F3 
29 14 7 3 7 4 2 1 
 
Levando em consideração a degradação do volume a previsão é muito mais severa 
do que a pressão. Quatro lotes não chegariam a cinco anos, a temperatura média de 
27°C e outros seis teriam grande risco de falha. A 32°C, temperatura média entre a 
temperatura máxima (37°C) e a temperatura média (27°C), somente dois lotes 
chegariam a cinco anos com qualidade marginal, e a partir de 32°C nenhum lote teria 
validade por cinco anos. As flutuações das ilações das médias da temperatura 
ambiente devem ser consideradas conforme observado nas Figuras 3.7 e 3.8. 
 
Comparando os tempos de validade considerando a degradação da pressão e do 
volume mais uma vez é reiterado que o volume é a propriedade chave e que essas 
propriedades devem ser consideradas separadamente. 
 
Como essa simulação foi feita com o valor de E para os lotes agregados, o lote B1 
apresentou um ano de tempo de validade, considerando a degradação do volume;  
no entanto, utilizando a energia de ativação estimada para o produto B, o lote é 




 
194
reprovado com menos de um ano. Essa simulação está de acordo como os 
resultados dos ensaios iniciais apresentados anteriormente em que o lote B1 foi o 
único reprovado nos requisito volume, com 13 não-conformidades. Esse resultado 
indica a consistência da simulação. 
Os resultados mostram então a extrema importância que os fabricantes, as 
autoridades que regulam o produto e os grandes compradores considerem a 
temperatura média local na qual o produto será armazenado quando determinarem o 
tempo de validade do mesmo. 
A grande influência da temperatura na degradação do volume pode indicar a 
necessidade de que haja uma exigência diferenciada em relação ao tempo de 
validade do preservativo para países com clima temperado e com clima tropical. 
Naturalmente, devem ser analisadas as dificuldades logísticas que esse tipo de 
exigência impõe aos fabricantes e aos grandes compradores do produto. Esse 
quesito foi discutido no comitê ISO TC 157 WG13 no período de 1997 a 1999; no 
entanto, foi descartado por falta de dados experimentais e, certamente, pela 
resistência inerente a novas propostas. 
 
4.4.4  Validação dos modelos 
A validação dos modelos de degradação propostos nesta Tese foi analisada através 
da capacidade de previsão dos mesmos. A avaliação foi feita calculando os valores 
preditos para a degradação da pressão e do volume, em 3 e 5 anos, utilizando os 
parâmetros estimados com os dados dos lotes individuais, para cada modelo. Esses 
valores foram comparados aos valores experimentais medidos em 3 e 5 anos de 
degradação em tempo real, a 27°C. As Tabelas 4.45 e 4.46 apresentam os valores 
experimentais e os calculados e seus percentuais para a pressão e para o volume, 
respectivamente. Os valores preditos são designados como 
P
3c
,  P
5c
,  V
3c
 e V
5c
 e os 
experimentais como P
3e
, P
5e
, V
3e
 e V
5e
. 
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Tabela 4.45. Validação dos modelos 1 e 2, para a variável Pressão 
Modelo 1  Modelo 2 
Lote  P
3e
  P
5e
 
P
3c
  (P
3e
/P
3c
)% P
5c
  (P
5e
/P
5c
)% P
3c
  (P
3e
/P
3c
)%  P
5c
  (P
5e
/P
5c
)%
A1 
2,06 2,06 2,02 101,7 2,01 102,6 2,02 101,8 2,01 102,7 
A3 
2,19 2,17 2,14 102,1 2,11 102,6 2,15 102,0 2,11 102,7 
B2 
2,21 2,32 2,18 101,2 2,17 107,1 2,19 100,9 2,17 106,8 
B3 
2,28 2,33 2,27 100,4 2,25 103,8 2,28 100,2 2,25 103,7 
C1 
2,42 2,58 2,41 100,4 2,40 107,6 2,42 100,0 2,41 107,2 
C3 
2,44 2,59 2,44 100,1 2,44 106,3 2,44 100,1 2,44 106,3 
D1 
2,34 2,27 2,30 101,8 2,22 102,3 2,42 96,7 2,42 93,8 
D3 
2,24 2,38 2,31 96,8  2,28 104,2 2,30 97,2 2,27 104,6 
E1 
1,89 1,84 1,93 97,8  1,89 97,1 1,93 97,8 1,89 97,4 
E2 
1,73 1,56 1,47 97,6  1,15 94,6 1,77 97,5 1,65 94,6 
Nota: P
3e
 e P
5e
 são os valores experimentais para a pressão, com 3 e 5 anos, respectivamente. P
3c
 e 
P
5c
 são os valores calculados para a pressão, com 3 e 5 anos, respectivamente. 
 
 
 
Tabela 4.46. Resultados da validação dos modelos 1 e 2, para a variável Volume 
Modelo 1  Modelo 2 
Lote  V
3e
  V
5e
 
V
3c
  (V
3e
/V
3c
)% V
5c
  (V
5e
/V
5c
)% V
3c
  (V
3e
/V
3c
)%  V
5c
  (V
5e
/V
5c
)%
A1 
38,6 36,7  37,4  103,3  36,5  100,6 37,1 103,9 36,1 101,5 
A3 
42,4 40,5  41,1  103,1  39,4  102,9 40,9 103,6 39,1 103,5 
B2 
37,4 33,1  34,4  108,7  33,6  98,5 34,3 108,9 33,5 98,7 
B3 
30,9 28,0  29,4  105,1  28,6  97,8  28,8 107,3 28,0 100,0 
C1 
33,5 32,1  34,4  97,3  32,4  99,1 34,3 97,6 32,3 99,4 
C3 
34,9 30,2  34,0  102,7  31,4  96,1 33,7 103,5 31,2 96,7 
D1 
27,8 25,9  29,1  95,7  26,7  97,0 28,8 96,5 26,5 97,7 
D3 
29,2 25,9  29,9  97,6  27,0  96,0 29,7 98,5 26,9 96,4 
E1 
28,4 26,8  27,3  103,9  25,7  104,2 27,2 104,2 25,7 104,4 
E2 
29,8 25,0  27,9  106,8  25,4  98,3 27,7 107,7 25,3 98,7 
Nota: V
3e
 e V
5e
 são os valores experimentais para o volume, com 3 e 5 anos, respectivamente. V
3c
 e 
V
5c
 são os valores calculados para o volume, com 3 e 5 anos, respectivamente. 
. 
 
Analisando os resultados das duas tabelas verifica-se que a capacidade de previsão 
dos dois modelos tanto para a degradação da pressão quanto do volume é muito 
boa. As diferenças em termos percentuais entre os valores preditos e os valores 
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experimentais são pequenas. Os gráficos dos valores experimentais e os preditos 
pelos modelos 1 e 2, para pressão e para volume, Figuras 4.60 a 4.63, ilustram a 
boa capacidade de previsão dos mesmos. As linhas pontilhadas nos gráficos 
representam os limites do intervalo de confiança de 95%. Para facilitar a 
identificação de cada lote, estes foram sinalizados nos gráficos. 
 
A1
A3
B2
B3
C1
C3
D1
D3
E1
E2
1,40 1,60 1,80 2,00 2,20 2,40 2,60 2,80
P
5c
1,40
1,60
1,80
2,00
2,20
2,40
2,60
2,80
P
5e
 
Figura 4.60. Validação do Modelo 1 para prever a degradação da pressão durante 5 
anos a T=27°C 
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A1
A3
B2
B3
C1
C3
D1D3
E1
E2
24,0 26,0 28,0 30,0 32,0 34,0 36,0 38,0 40,0
V
5c
24,0
26,0
28,0
30,0
32,0
34,0
36,0
38,0
40,0
42,0
V
5e
 
Figura 4.61. Validação do Modelo 1 para prever a degradação do volume durante 5 
anos a T=27°C 
 
A1
A3
B2
B3
C1
C3
D1
D2
F1
F2
1,60 1,70 1,80 1,90 2,00 2,10 2,20 2,30 2,40 2,50
P
5c
1,40
1,60
1,80
2,00
2,20
2,40
2,60
2,80
P
5e
 
Figura 4.62. Validação do Modelo 2 para prever a degradação da pressão durante 5 
anos a T=27°C 
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A1
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B2
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C1
C3
D1D3
E1
E2
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V
5c
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34
36
38
40
42
V
5e
 
 
Figura 4.63. Validação do Modelo 2 para prever a degradação do volume durante 5 
anos a T=27°C 
 
Os gráficos ilustram claramente a capacidade de previsão de ambos os modelos 
para as duas propriedades. A previsão da degradação da pressão está fora dos 
limites de confiança de 95% somente para o lote D1, em ambos os modelos. Na 
previsão da degradação do volume, somente o lote 
E1 está fora do intervalo de 95% 
de confiança para ambos os modelos. Esse mesmo comportamento foi verificado  
com as previsões das degradações da pressão e do volume para três anos a 
temperatura ambiente utilizando o modelo 1. O modelo 2 apresentou a menor 
capacidade de previsão para a degradação do volume em três anos a 27°C. 
Outro aspecto importante, é que os modelos propostos utilizaram todos os dados 
disponíveis sendo que aproximadamente 40% dos dados eram do produto 
envelhecido em tempo real, a 27°C. O restante dos dados utilizados foram em 
condições de envelhecimento a temperaturas de 50°C, 60°C, 70°C e 80°C. Já que 
os fabricantes ou os organismos que regulam o produto provavelmente não terão o 
benefício de terem dados em tempo real, a capacidade de previsão dos modelos foi 
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testada sem os dados de tempo real e os resultados mostraram, para ambos os 
modelos, a mesma capacidade de previsão. 
 
4.4.5  Limitações dos modelos 
 
Os modelos foram desenvolvidos com base na equação de Arrhenius. Os modelos 
mostraram capacidade de estimar a energia de ativação e outras constantes com 
erros resultantes menores do que os erros experimentais e as flutuações aleatórias 
das propriedades de pressão e de volume dos produtos, principalmente quando a 
estimação utilizou os dados dos lotes individualmente. 
No entanto, a equação de Arrhenius tem um limite implícito. A forma com que os 
termos exponenciais e a variável do tempo são incluídos nos modelos, pressupõe 
que as variáveis Pressão e Volume sejam uma função decrescente do tempo em 
qualquer uma das temperaturas. Se uma das variáveis ou ambas for uma função 
crescente do tempo a uma dada temperatura, a mesma tendência seria esperada 
nas outras temperaturas. Em particular todos os lotes mostraram um decréscimo em 
volume a 27°C ao longo de cinco anos, no entanto 3 lotes apresentaram uma 
tendência de aumento a 80°C. Teoricamente, uma reação diferente deve ser 
dominante no comportamento destes lotes a altas temperaturas, e, seria apropriada 
a retirada destes casos dos dados do modelo. Na estimação dos modelos esses 
foram alguns dos outliers retirados. A temperatura de 80°C é reportada na literatura 
como sendo a temperatura limite da borracha natural crua [200]. Neste sentido, é 
recomendável que o fabricante conheça e avalie o comportamento do seu produto a 
altas temperaturas antes de estimar os parâmetros para o seu produto. 
Um outro aspecto diz respeito às flutuações observadas nos ensaios em geral tanto 
a temperatura ambiente quanto a temperaturas altas. Como já discutido, essas 
flutuações podem ser atribuídas ao fato de se tratar de um produto com fabricação 
em massa e também das limitações do próprio método de ensaio. Assim, talvez o 
aumento do número de amostras ensaiadas em cada condição de envelhecimento 
artificial seja recomendável e possa contornar essas limitações. 
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4.5  PREVISÃO DO TEMPO DE VALIDADE 
Para prever a degradação do produto relativo às perdas de pressão e de volume, 
utilizando os modelos propostos, foi obtida uma relação de equivalência entre os 
diferentes tempos e temperaturas de envelhecimento. Particularmente, foram obtidas 
relações de equivalência para as condições de envelhecimento a que os 
preservativos são submetidos de forma usual; ou seja, 3 anos ou 5 anos a 
temperatura ambiente (considerada nessa Tese como sendo igual a 27°C). 
 
Partindo do modelo 1, para a variável P, tem-se que: 
 
1
RT
E
 -
001
t e(k - PP
1
)=               Equação 4.4 
 
e 
2
RT
E
 -
002
t e(k - PP
2
)=                Equação 4.5 
 
onde os índices 1 e 2 indicam condições distintas de envelhecimento. Para que 
possa ser estabelecida uma lei da equivalência, tem-se que: 
 
 PP
21
=
                   Equação 4.6 
 
de maneira que 
 
 e 
t
t
12
RT
Ε
  
RT
E
1
2








−
=
              Equação 4.7 
 
1
RT
Ε
  
RT
E
2
te t
12








=








−
           
Equação 4.8 
 
 
De forma análoga, para o modelo 2 tem-se que: 
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 e PP
1
1
RT
E
 -
0
t e(k -
01
)
=
             Equação 4.9 
 
e 
 e PP
2
2
RT
E
 -
0
t e(k -
02
)
=
           Equação 4.10 
 
Para que possa ser estabelecida uma lei da equivalência, tem-se que: 
 
 PP
21
=
          Equação 4.11 
 
que leva a, 
 
 e 
t
t
12
RT
Ε
  
RT
E
1
2








−
=
               Equação 4.12 
 
1
T
1
 - 
Τ
1
R
E
2
te t
12








=








               Equação 4.13 
 
Nas Equações 4.4 a 4.13, P
1
 representa a pressão média no tempo t
1 
na 
temperatura 
T
1
;  P
0
 representa a pressão média inicial; k
0
 representa o fator pré-
exponencial de Arrhenius; 
E representa a energia de ativação relativa à degradação 
da pressão; 
R é a constante dos gases e P
2
 representa a pressão média no tempo 
t
2 
na temperatura T
2
. 
 
Observa-se que a relação de equivalência entre tempo e temperatura é a mesma 
para ambos os modelos propostos, o que é muito conveniente para fins práticos. A 
definição do tempo de equivalência depende do conhecimento da energia de 
ativação para a degradação do produto relativa a perda da pressão de estouro. 
 
Para prever a degradação do volume, segue-se raciocínio similar na forma: 
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1
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Equação 4.14 
 
2
RT
E
 -
002
t e(k - VV
2
)=
         
Equação 4.15 
 
Para que possa ser estabelecida uma Lei da equivalência, tem-se que: 
 
 VV
21
=
           Equação 4.16 
 
de maneira que, 
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t
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               Equação 4.17 
 
1
T
1
 - 
Τ
1
R
E
2
te t
12








=








              Equação 4.18 
 
Nas Equações 4.14 a 4.18, V
1
 representa o volume médio no tempo t
1 
na 
temperatura 
T
1
;  V
0
 representa o volume médio inicial; k
0
 representa o fator pré-
exponencial de Arrhenius; 
E representa a energia de ativação relativa à degradação 
do produto relativa a perda do volume de estouro; R é a constante dos gases e V
2
 
representa o volume médio no tempo t
2 
na temperatura T
2
. 
 
A diferença entre as Equações 4.10 e 4.15 é o valor da energia de ativação para a 
degradação relativa à perda na pressão e no volume. Os tempos de equivalência da 
pressão e do volume são diferentes para uma dada temperatura porque as energias 
de ativação são também diferentes. A diferença da energia de ativação mostra que 
diferentes processos ocorrem relativas às perdas de pressão e de volume. A 
degradação no volume ocorre mais rapidamente do que a degradação da pressão; 
portanto, a energia necessária para que a degradação ocorra no volume é menor do 
que para a pressão. Isso reafirma que as degradações relativas à pressão e ao 
volume devem ser previstas separadamente. 
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É possível também incluir nas equações de equivalência descritas acima, as médias 
mínimas finais da pressão final (P
f
) e do volume final (V
f
) para que o produto atinja o 
tempo de validade. 
Se a distribuição normal for admitida e os requisitos da norma forem considerados, a 
média da pressão final (P
f
) para que o produto atinja o tempo de vida deve ser no 
mínimo igual a: 
 
σ,+=  3321P
f
         Equação 4.19 
 
que corresponde ao valor que garante 99% de sucesso nos ensaios de laboratório, 
segundo a curva normal. Segundo o modelo 1, o tempo de vida 
1
f
t
 para atingir a 
pressão final P
f
 na temperatura T
1 
é 
 
1
10
f0
f
t
PP
PP
t
1








−
−
=
               Equação 4.20 
 
Segundo o modelo 1, o tempo 
2
f
t
 para atingir P
f
 na temperatura T
2 
é 
 
1
12
2
f
T
1
T
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R
E
f
tet








−
=
               Equação 4.21 
 
Substituindo o 
1
f
t
 (Equação 4.20) na Equação 4.21, tem-se que 
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          Equação 4.22 
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Substituindo P
f
 (Equação 4.19) tem-se que 
 
1
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0
T
1
T
1
R
E
f
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3321P
et
12
2








−
σ,−−
=








−
      Equação 4.23 
 
2
f
t
 é o tempo de vida útil na condição de armazenamento, estimado a partir dos 
resultados obtidos no ensaio de envelhecimento acelerado e a partir de uma medida 
disponível de P
0
 para o lote considerado. 
 
Para o volume os passos são os mesmos feitos para a pressão. Se a distribuição 
normal for admitida e os requisitos da norma forem considerados, o volume médio 
final (V
f
) para que o produto atinja o tempo de vida deve ser no mínimo igual a: 
 
σ,+= 33218V
f
               Equação 4.24 
 
Calculando o tempo de vida para atingir V
f
 na temperatura T
2
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t
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−
−
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               Equação 4.25 
 
onde 
1
f
t
 é o tempo de vida para atingir o volume final V
f
 na temperatura T
1 
 
 
 
O tempo 
2
f
t
 para atingir V
f
 na temperatura T
2 
é 
 
1
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2
f
T
1
T
1
R
E
f
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−
=
               Equação 4.26 
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Substituindo o 
1
f
t
 (equação 4.25) na equação 4.26 tem-se que 
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          Equação 4.27 
 
Substituindo V
f
 (equação 4.24) tem-se que 
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−
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     Equação 4.28 
 
 
As Tabelas 4.47 e 4.48 apresentam a equivalência entre temperaturas (80°C a 50°C, 
com intervalos de 5°C) e tempos para previsão da degradação da pressão e do 
volume, em 3 anos e 5 anos a 27°C, respectivamente. Para prever a pressão, foi
 
utilizado o valor médio da energia de ativação estimada com os lotes agrupados, 
igual a 111,72 kJ mol
-1
 com desvio padrão (s) de 1,999 kJ mol
-1
. Para prever o 
volume também foi
 
utilizado o valor médio da energia de ativação estimado com os 
lotes agrupados, igual a 73,60 kJ mol
-1
, com desvio padrão (s) de 1,157 kJ mol
-1
. 
Para ambas as variáveis foram feitos os cálculos utilizando os intervalos de 
confiança de 95% da energia de ativação. 
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Tabela 4.47. Previsão da degradação relativa à perda de pressão em 3 e 5 anos a 
27°C – equivalência de temperatura e tempo 
 
T
2 
= 80°C 75°C 70°C 65°C 60°C 55°C  50°C 
T
1 
= 27°C  t
2
 em dias 
(E - 2s)  2  3  5  9  15  28  51 
E  1 2 4 7 13 24 45 
t
1
 = 3 anos 
(E + 2s)  1  2  3  6  11  21  40 
(E - 2s)  3  5  8  14  25  48  85 
E  2 4 7 12 22 40 75 
t
1
 = 5 anos 
 
(E + 2s)  2  3  5  10  18  35  67 
Nota: E é a energia de ativação relativa à perda de pressão e s é o desvio padrão 
 
Tabela 4.48. Previsão da degradação relativa à perda de volume em 3 e 5 anos a 
27°C – equivalência de temperatura e tempo 
 
T
2 
= 80°C 75°C 70°C 65°C 60°C 55°C  50°C 
T
1 
= 27°C  t
2
 em dias 
(E - 2s) 15 21 31 44 65 96 143 
E  13 19 27 40 59 88 134 
t
1
 = 3 anos 
(E + 2s) 11 17 24 36 54 82 126 
(E - 2s) 25  36  51  74  108  159  239 
E  22 31 45 66 98 147 224 
t
1
 = 5 anos 
 
(E + 2s) 19 28 40 60 90 136 209 
Nota: E é a energia de ativação relativa à perda de volume e s é o desvio padrão 
 
 
Analisando as Tabelas 4.47 e 4.48 verifica-se que os tempos para a previsão do 
volume são muito maiores do que os necessários para a previsão da pressão. Mais 
uma vez ressalta-se a necessidade das propriedades serem previstas 
separadamente. Recomenda-se que os valores utilizados para as energias de 
ativação sejam os limites inferiores para um nível de confiança de 95%, já que esta é 
a situação de maior severidade. Recomenda-se ainda, que sejam descartadas 
temperaturas que necessitem de tempos menores do que 4 dias, conforme previsto 
na norma ISO 11346 [160]. Por questões econômicas e logísticas, também é 
recomendado descartar as temperaturas que utilizem tempos maiores do que 60 
dias. Assim, dependendo da equivalência desejada, de 3 ou de 5 anos, a faixa de 
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temperatura ideal para prever a degradação da pressão é de 75°C a 50°C e a do 
volume é de 80° a 65°C. É fortemente recomendado que se conheça o 
comportamento do produto a temperaturas altas para que se possam escolher as 
melhores condições de equivalência. 
4.6 DIRETRIZES PROPOSTAS 
A seguir são propostas algumas diretrizes para a previsão do tempo de validade de 
preservativos masculinos de borracha natural baseadas em quatro cenários: 
 
Cenário A - (Teste completo), quando o produto é novo ou quando não há dados de 
envelhecimento acelerado disponíveis sobre o produto. 
Nesse caso, deve-se seguir todos os passos da metodologia proposta abaixo, 
incluindo a realização de ensaios de envelhecimento acelerado em diferentes 
condições e a estimação dos parâmetros cinéticos k
0
 e E. Esse é o cenário mais 
trabalhoso e deveria ser executado por cada fabricante sempre que uma nova 
tecnologia de produção fosse implementada. A metodologia proposta é a seguinte: 
 
1. Utilizar três lotes seqüenciais do mesmo produto, com características 
idênticas; 
2.  Envelhecer o material de forma acelerada em pelo menos quatro condições 
indicadas nas Tabelas 4.47 e 4.48, respectivamente para a pressão e para o 
volume; 
3.  Ensaiar as propriedades de insuflação de 60 preservativos em cada condição 
acelerada e no tempo zero, a temperatura ambiente; 
4.  Calcular a média e desvio padrão de todas as condições utilizadas; 
5. Estimar os parâmetros E e A para cada lote ensaiado, utilizando as médias da 
pressão e do volume em cada condição; 
6. Calcular a média dos valores de E para a pressão e para o volume do 
produto; 
7. Calcular  cada  t
2
 através da Equação 4.13 ou 4.18, utilizando a T
2
 
(temperatura ambiente na qual o produto será armazenado), os valores de E 
médios para a pressão e para o volume, estimados no item anterior, e T
1
 e t
1 
de uma das condições de envelhecimento acelerado utilizada. 
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8.  O tempo de validade do produto deverá ser o menor dos tempos estimados 
para a pressão e para o volume. 
 
Cenário B - (Verificação preliminar), quando não existem dados de envelhecimento 
acelerado disponíveis sobre o produto, mas é preciso estimar o tempo de vida útil a 
priori
, para fins de estimativa e tomada preliminar de decisões. 
Nesse caso, a energia de ativação utilizada deve ser o valor médio proposto para 
produtos similares conhecidos, fazendo-se ainda experimentos em pelo menos duas 
condições de envelhecimento acelerado para cada propriedade indicadas nas 
Tabelas 4.47 e 4.48, respectivamente para a pressão e para o volume. Esse cenário 
não deve ser utilizado para justificar a não execução dos testes de envelhecimento 
acelerado, pois diferentes tecnologias de produção geram parâmetros distintos para 
os diferentes produtos, como mostrado inequivocamente nessa tese. Nesse caso, a 
metodologia proposta é a seguinte: 
 
1. Usar uma média disponível para E para a pressão e para o volume do 
produto; 
2. Calcular  cada  t
2
 através da Equação 4.13 ou 4.18, utilizando a T
2
 
(temperatura ambiente na qual o produto será armazenado), os valores de E 
médios para a pressão e para o volume, estimados no item anterior, e 
T
1
 e t
1 
de uma das condições de envelhecimento acelerado utilizada. 
3.  O tempo de validade do produto deverá ser o menor dos tempos estimados 
para a pressão e para o volume. 
 
Cenário C - (Verificações periódicas), quando já existem dados de envelhecimento 
acelerado e o processo de produção para cada tipo de produto é controlado em 
função dos diferentes lotes. 
Nesse caso, a energia de ativação utilizada deve ser o valor estimado para o 
produto, fazendo-se ainda experimentos em pelo menos duas condições de 
envelhecimento acelerado indicadas nas Tabelas 4.47 e 4.48, respectivamente para 
a pressão e para o volume. O maior objetivo neste cenário é caracterizar o 
comportamento do volume e da pressão de forma ótima, permitindo que a 
atualização da estabilidade acomode inevitáveis variações de processo. 
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1.  Usar os valores de E conhecidos para o produto, para a pressão e para o 
volume, separadamente; 
2. Calcular  cada  t
2
 através da Equação 4.13 ou 4.18, utilizando a T
2
 
(temperatura ambiente na qual o produto será armazenado), os valores de E, 
do item anterior, e T
1
 e t
1 
de uma das condições de envelhecimento acelerado 
utilizada. 
3.  O tempo de validade do produto deverá ser o menor dos tempos estimados 
para a pressão e para o volume. 
 
Cenário D - (Controle de qualidade / sem novos testes de envelhecimento 
acelerado), quando já existem dados de envelhecimento acelerado e o processo de 
produção para cada tipo de produto é controlado. Nesse caso, a energia de ativação 
e o fator pré-exponencial utilizados devem ser iguais aos valores estimados para o 
produto. O ensaio de envelhecimento acelerado não é executado, de forma que não 
é possível acomodar inevitáveis variações de processo. 
4.7 CONSIDERAÇÕES FINAIS 
Na medida em que o valor da energia de ativação (E) é extremamente importante na 
previsão da vida útil dos preservativos é importantíssimo que cada fabricante estime 
o valor deste parâmetro para pressão e para o volume, separadamente, de seus  
produtos fabricados. Caso o fabricante produza produtos com características 
diferentes, incluindo preservativos com ou sem lubrificante, com e ou sem  
pigmentos, ou ainda que haja uma modificação nos ingredientes da formulação 
(quantidade e tipo de acelerador ou antioxidante) ou no fornecimento do látex, 
recomenda-se fortemente que a estimação dos valores de E seja refeita e, novos 
ensaios de envelhecimento acelerado sejam realizados. Uma vez que o valor de E é 
estimado para cada produto, a aplicação das equações é imediata. 
Outro fator de extrema importância é o conhecimento da temperatura ambiente 
média dos locais que o produto será comercializado. Os resultados desta Tese 
comprovam que um preservativo degrada em tempos diferentes se armazenado em 
temperaturas diferentes. O fabricante deve de fato ser responsável pelo tempo de 
vida do produto. Assim, sugere-se que o fabricante verifique junto ao Serviço 
Nacional de Meteorologia local ou do local mais próximo ao qual o produto será 
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comercializado e leve em consideração a média anual da temperatura ambiente para 
definir o tempo de vida útil do produto. Caso as variações entre as temperaturas 
máximas e mínimas sejam muito diferentes, conforme ilustrado nas Figuras 3.7 e 
3.8, é recomendado que seja utilizada para a previsão do tempo de validade uma 
média da temperatura entre a temperatura máxima e a temperatura média. 
Para os organismos internacionais e nacionais que doam preservativos 
principalmente para países nos quais as linhas de distribuição são complexas e, 
portanto, fazem com que o produto fique em containeres expostos muito tempo a 
temperaturas altas, sugere-se redobrada atenção no que tange a questão da vida 
útil de preservativos. Por exemplo, no exercício de simulação que foi feito com os 
preservativos estudados nesta Tese alguns dos lotes não chegariam a cinco anos e  
outros, nem a três. 
De tempos em tempos aparecem na literatura artigos questionando quanto tempo 
duram os preservativos de borracha natural [236]. É dito que à temperatura ambiente 
os preservativos bem formulados, com antioxidantes na quantidade suficiente e com 
embalagem vedada podem durar mais do que a vida útil prometida. Ocorre que 
quase sempre não é mencionada que faixa de temperatura ambiente se está 
tratando. Os modelos propostos nesta Tese mostram que a influência da 
temperatura nos preservativos é extremamente forte e que mesmo um preservativo 
de boa qualidade, pode não durar mais do que 3 anos caso a temperatura chegue a 
32°C ou mais. 
Essa temperatura e outras mais altas são muito comuns em almoxarifados que 
armazenam o preservativo em várias localidades espalhadas pelo mundo. A 
temperatura tem uma influência dramática na degradação da borracha natural. Essa 
pode ser uma explicação para a situação que vem ocorrendo em paises africanos 
nos quais preservativos fabricados em condições ideais de fabricação, testados em 
laboratórios de renome antes de serem liberados para o transporte, em contêineres 
de navios, ao longo dos continentes, chegam aos consumidores com a qualidade 
comprometida. Muitas vezes, em dois anos esses mesmos produtos não atendem 
aos requisitos mínimos de qualidade que a norma internacional exige. Essa realidade 
vem se repetindo e tem sido uma das maiores preocupações de organizações 
internacionais responsáveis pela aquisição de milhões de preservativos para a 
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distribuição em países castigados severamente pela Aids como, por exemplo, os 
países africanos que chegam a ter um percentual superior a 20% de pessoas 
contaminadas pela Aids [50]. 
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5 CONCLUSÕES 
A análise dos resultados obtidos nesta Tese permitiu estabelecer as seguintes 
conclusões: 
 
¾  Foi possível através dos ensaios de pressão de estouro e volume de estouro 
desenvolver um modelo matemático específico para cada propriedade, que 
permite a previsão do tempo de vida dos preservativos masculinos de 
borracha natural. 
 
¾  Os modelos desenvolvidos foram baseados na equação de Arrhenius e foram 
validados pelos resultados dos ensaios de pressão e de volume de estouro 
obtidos durante 5 anos a temperatura ambiente, em preservativos de seis 
fornecedores num total de dezessete lotes, e obtidos também com dados 
experimentais de envelhecimento acelerado a diferentes temperaturas. Foram 
ensaiados durante estes cinco anos cerca de 33.000 preservativos. Os 
modelos desenvolvidos têm excelente capacidade de previsão. 
 
¾  Os resultados permitem afirmar de forma categórica que os preservativos 
produzidos pelos diferentes fabricantes envelhecem e têm o desempenho 
prejudicado ao longo do tempo. Os resultados indicam ainda que os 
diferentes produtos degradam a diferentes velocidades, sendo que o volume 
de estouro parece refletir de forma mais sensível o processo de degradação. 
¾  É possível modelar a previsão da pressão e do volume de estouro com dados 
experimentais de envelhecimento acelerado. Para a degradação do 
preservativo relativa à perda na pressão de estouro, os modelos linear e 
exponencial se mostraram equivalentes e o valor da energia de ativação 
estimada foi de (112 ± 2,0) kJ mol
-1
 com os dados dos lotes agrupados. Na 
modelagem da degradação do preservativo relativa à perda no volume de 
estouro, com os lotes agrupados e o modelo linear, o valor da energia de 
ativação estimada foi de (74 ± 1,1) kJ mol-
1
. Para ambas as propriedades, o 
fator de correlação é otimizado se os lotes são tratados individualmente. Cada 




 
213
fabricante deve estimar os seus parâmetros a fim de manter as 
particularidades de seus produtos. 
 
¾  A degradação dos preservativos masculinos é extremamente dependente da 
temperatura. Essa grande influência da temperatura na degradação do 
produto pode indicar a necessidade de que haja uma exigência diferenciada 
em relação à definição de tempos de validade diferenciados para países com 
clima temperado e com clima tropical. 
 
¾  Foram propostas diretrizes para fabricantes / organizações responsáveis pela 
qualidade de preservativos que permitem prever o tempo de validade do 
produto baseados em quatro cenários. 
 
¾  A embalagem primária laminada metálica é mais adequada do que a plástica 
no controle de vida útil do artefato. A embalagem plástica parece aumentar a 
velocidade de degradação. 
¾  O número de não-conformidades no volume de estouro é em torno de três 
vezes maior do que o número de não-conformidades na pressão de estouro, 
nas temperaturas estudadas. Assim, as não-conformidades de pressão e de 
volume devem ser contabilizadas individualmente. O volume de estouro é a 
variável determinante na qualidade do produto a temperatura ambiente. 
¾  A determinação dos tempos de relaxação transversal (T
2
) do núcleo de 
1
H 
obtidos pela técnica de NMR de baixo campo mostrou-se sensível às 
modificações da mobilidade molecular. As técnicas de espectroscopia no 
infravermelho e a calorimetria exploratória diferencial não mostraram 
sensibilidade à degradação sofrida pelos preservativos. A análise elementar 
mostrou diferenças nas formulações dos produtos. 
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6 SUGESTÕES 
¾  Desenvolver formulações otimizadas no sentido de que a degradação do 
preservativo masculino de borracha natural seja minimizada. 
¾ Avaliar as propriedades de pressão e volume de estouro, em estudo de 
envelhecimento, utilizando condições bruscas que simulem as condições de 
armazenamento que os preservativos são submetidos em containeres de 
navios, variando temperatura altas e baixas, em ciclo de tempo de 24h. 
¾  Fazer uma análise cinética das curvas de TG na tentativa de elucidar a 
degradação do preservativo masculino de borracha natural através da perda 
de pressão e do volume de estouro. 
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ANEXO A – DESCRIÇÃO RESUMIDA DO TESTE t 
 
O teste t é um  teste estatístico cujo objetivo é testar a igualdade entre duas médias 
amostrais. O teste supõe independência e normalidade das observações. Seja x 
uma variável aleatória sujeita a flutuações normais, com média 
x
µ
 e variância 
2
x
σ

. 
Sejam NE o número de amostragens independentes de x feitas e  x  e 
2
x
s  as média 
e variâncias amostrais obtidas. Pode-se mostrar que a variável normatizada t, 
definida como: 
 
x
x
NE
x
t
s
−µ
=
                 Equação Anexo A.1 
 
está distribuída na forma: 
 
()
1
2
2
1
1t
2
t Stud(t; )=  1
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ν
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−
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ℑ



℘

=ν +

ν
ν

πν

ℑ


   Equação Anexo A.2 
onde  ν  é o número de graus de liberdade e 
ℑ

 representa a função gama. 
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ANEXO B – ESTATÍSTICA DESCRITIVA DOS RESULTADOS DE INSUFLAÇÃO 
(P e V) DOS 17 LOTES por LOTE / TEMPO / TEMPERATURA 
Planilha de resultados da pressão do estouro, em kPa, Lote A1/ 27°C/ 
50°C/60°C/70°C/80°C 
 
Estatística descritiva (Pressão - T 27°C)
Lote A1
NE Média (-) I.C. 95% (+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s
ep
A

1 2M
A

1 7M
A

1 11M
A

1 15M
A

1 19M
A

1 23M
A

1 27M
A

1 31M
A

1 35M
A

1 39M
A

1 43M
A

1 47M
A

1 51M
A

1 55M
A

1 59M
30 2,15 2,11 2,18 1,85 2,35 0,50 0,01 0,10 0,02
30 2,13 2,09 2,18 1,90 2,30 0,40 0,01 0,11 0,02
30 2,04 2,00 2,09 1,70 2,20 0,50 0,01 0,12 0,02
30 2,09 2,04 2,14 1,60 2,25 0,65 0,02 0,14 0,03
30 2,10 2,06 2,13 1,95 2,25 0,30 0,01 0,09 0,02
30 2,06 2,02 2,09 1,85 2,25 0,40 0,01 0,09 0,02
30 2,05 1,98 2,11 1,40 2,30 0,90 0,03 0,17 0,03
30 2,09 2,04 2,13 1,75 2,30 0,55 0,01 0,12 0,02
30 2,06 2,02 2,10 1,80 2,20 0,40 0,01 0,11 0,02
30 2,14 2,09 2,18 1,80 2,35 0,55 0,01 0,11 0,02
30 2,03 1,99 2,07 1,70 2,15 0,45 0,01 0,11 0,02
30 2,09 2,04 2,14 1,80 2,30 0,50 0,02 0,14 0,02
30 2,08 2,04 2,11 1,80 2,25 0,45 0,01 0,10 0,02
30 2,07 2,04 2,10 1,95 2,25 0,30 0,01 0,08 0,01
30 2,06 2,01 2,11 1,80 2,25 0,45 0,02 0,13 0,02
 
Estatística descritiva (Pressão - T 50°C, 60°C, 70°C, 80°C)
Lote A1
NE Média (-) I.C. 95% (+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
50°C 7DIAS
50°C 14DIAS
50°C 28DIAS
50°C 42DIAS
50°C 56DIAS
50°C 70DIAS
50°C 84DIAS
50°C 97DIAS
50°C 140DIAS
50°C 182DIAS
60°C 14DIAS
60°C 28DIAS
60°C 42DIAS
60°C 56DIAS
60°C 70DIAS
60°C 84DIAS
70°C 2 DIAS
70°C 7DIAS
70°C 14DIAS
70°C 21DIAS
70°C 28DIAS
70°C 42DIAS
80°C 3DIAS
80°C 7DIAS
80°C 9DIAS
80°C 14DIAS
41 2,05 2,01 2,08 1,80 2,30 0,50 0,02 0,12 0,02
41 1,97 1,92 2,02 1,60 2,25 0,65 0,03 0,16 0,03
41 1,98 1,94 2,02 1,75 2,25 0,50 0,02 0,14 0,02
41 1,89 1,82 1,96 1,05 2,20 1,15 0,05 0,23 0,04
41 1,96 1,89 2,02 1,45 2,25 0,80 0,04 0,20 0,03
41 1,93 1,86 1,99 1,35 2,20 0,85 0,04 0,20 0,03
41 1,87 1,79 1,94 1,30 2,15 0,85 0,06 0,24 0,04
41 2,03 2,00 2,06 1,80 2,20 0,40 0,01 0,10 0,02
41 2,02 1,98 2,05 1,75 2,20 0,45 0,01 0,12 0,02
41 1,87 1,82 1,92 1,45 2,10 0,65 0,03 0,16 0,02
41 1,98 1,93 2,03 1,65 2,30 0,65 0,03 0,17 0,03
41 1,86 1,81 1,91 1,50 2,10 0,60 0,03 0,16 0,02
39 1,84 1,78 1,89 1,40 2,15 0,75 0,03 0,18 0,03
41 1,77 1,71 1,83 1,10 2,05 0,95 0,04 0,19 0,03
41 1,74 1,69 1,78 1,35 1,95 0,60 0,02 0,15 0,02
41 1,75 1,67 1,83 0,90 2,00 1,10 0,06 0,24 0,04
41 1,93 1,86 1,99 1,35 2,20 0,85 0,04 0,20 0,03
41 1,95 1,91 2,00 1,60 2,25 0,65 0,02 0,15 0,02
41 1,82 1,76 1,88 1,35 2,10 0,75 0,03 0,19 0,03
41 1,75 1,70 1,81 1,40 2,10 0,70 0,03 0,17 0,03
41 1,70 1,66 1,75 1,45 1,95 0,50 0,02 0,13 0,02
41 1,76 1,72 1,79 1,45 1,90 0,45 0,01 0,10 0,02
41 1,81 1,77 1,85 1,50 2,05 0,55 0,02 0,13 0,02
41 1,72 1,67 1,78 1,30 2,10 0,80 0,03 0,19 0,03
41 1,74 1,70 1,78 1,45 2,00 0,55 0,02 0,13 0,02
41 1,63 1,59 1,66 1,45 1,85 0,40 0,01 0,11 0,02
 
Nota: M significa Meses 
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Planilha de resultados do volume do estouro, em dm
3
, Lote A1/ 27°C/ 
50°C/60°C/70°C/80°C 
Estatística descritiva (Volume - 27°C)
Lote A1
NE Média (-) I.C. 95% (+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
A1 2M
A1 7M
A1 11M
A1 15M
A1 19M
A1 23M
A1 27M
A1 31M
A1 35M
A1 39M
A1 43M
A1 47M
A1 51M
A1 55M
A1 59M
30 37,7 36,7 38,7 30,5 41,5 11,0 7,3 2,7 0,49
30 35,7 34,8 36,6 31,0 39,5 8,5 5,7 2,4 0,43
30 37,6 36,7 38,6 30,0 41,5 11,5 6,8 2,6 0,48
30 38,3 37,1 39,5 28,0 43,0 15,0 10,3 3,2 0,59
30 40,4 39,5 41,3 35,5 43,5 8,0 5,4 2,3 0,43
30 42,5 41,9 43,1 39,5 45,5 6,0 2,5 1,6 0,29
30 38,0 36,6 39,4 25,5 44,0 18,5 13,8 3,7 0,68
30 39,8 39,0 40,6 34,5 44,0 9,5 4,4 2,1 0,38
30 38,5 37,5 39,6 33,0 43,5 10,5 7,9 2,8 0,51
30 35,3 34,3 36,3 28,5 38,5 10,0 7,3 2,7 0,49
30 36,2 35,5 36,9 29,5 39,5 10,0 3,5 1,9 0,34
30 34,4 33,4 35,4 28,0 39,5 11,5 7,2 2,7 0,49
30 37,4 36,2 38,6 31,0 46,0 15,0 10,6 3,3 0,60
30 35,2 34,2 36,2 30,0 42,5 12,5 7,5 2,7 0,50
30 36,7 35,6 37,8 31,0 40,5 9,5 8,8 3,0 0,54
 
Estatística descritiva (Volume - T 50°C, 60°C,70°C,80°C)
Lote A1
NE Média (-) I.C. 95%
(

+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
50°C 7DIAS
50°C 14DIAS
50°C 28DIAS
50°C 42DIAS
50°C 56DIAS
50°C 70DIAS
50°C 84DIAS
50°C 97DIAS
50°C 140DIAS
50°C 182DIAS
60°C 14DIAS
60°C 28DIAS
60°C 42DIAS
60°C 56DIAS
60°C 70DIAS
60°C 84DIAS
70°C 2 DIAS
70°C 7DIAS
70°C 14DIAS
70°C 21DIAS
70°C 28DIAS
70°C 42DIAS
80°C 3DIAS
80°C 7DIAS
80°C 9DIAS
80°C 14DIAS
40 36,4 35,4 37,4 30,5 44,5 14,0 10,2 3,2 0,51
39 40,3 39,4 41,1 33,5 45,5 12,0 7,3 2,7 0,45
40 37,4 36,3 38,4 30,5 44,5 14,0 10,9 3,3 0,54
40 38,8 37,7 40,0 23,5 45,0 21,5 13,2 3,6 0,67
40 37,2 36,1 38,4 27,5 42,5 15,0 12,3 3,5 0,59
40 36,8 35,7 37,9 26,5 42,5 16,0 11,5 3,4 0,58
40 35,4 34,0 36,7 21,0 42,0 21,0 16,8 4,1 0,72
40 38,4 37,7 39,0 34,0 43,5 9,5 4,4 2,1 0,34
40 36,0 35,3 36,8 32,0 41,0 9,0 5,9 2,4 0,39
40 36,0 34,7 37,4 27,5 42,5 15,0 16,9 4,1 0,67
40 40,1 39,2 41,0 34,0 45,5 11,5 7,8 2,8 0,46
40 36,3 35,1 37,4 25,5 42,5 17,0 12,4 3,5 0,60
40 38,1 36,4 39,7 22,5 46,5 24,0 25,6 5,1 0,87
40 40,2 39,0 41,4 23,0 46,5 23,5 13,6 3,7 0,71
40 37,7 36,5 39,0 27,0 45,0 18,0 15,6 3,9 0,66
40 38,5 37,2 39,8 21,5 43,5 22,0 16,0 4,0 0,74
40 36,8 35,7 37,9 26,5 42,5 16,0 11,5 3,4 0,58
40 41,0 39,9 42,1 32,0 48,0 16,0 11,5 3,4 0,57
40 40,9 39,7 42,0 29,0 45,5 16,5 12,9 3,6 0,62
40 38,1 36,8 39,3 28,5 44,5 16,0 15,2 3,9 0,65
40 35,9 35,0 36,7 30,5 41,5 11,0 6,9 2,6 0,43
40 38,6 37,5 39,6 30,0 44,5 14,5 10,1 3,2 0,53
40 41,3 40,2 42,3 32,0 47,5 15,5 11,2 3,4 0,56
40 36,6 35,3 38,0 28,5 44,5 16,0 17,5 4,2 0,67
40 34,9 34,0 35,8 26,0 41,5 15,5 8,7 3,0 0,50
40 36,1 34,9 37,4 28,5 49,0 20,5 15,1 3,9 0,63
 
Nota: M significa Meses 
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Planilha de resultados da pressão do estouro, em kPa, Lote A2/ 27°C 
Estatística descritiva (Pressão - T 27°C)
Lote A2
NE Média (-) I.C. 95% (+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
A

2 2M
A

2 7M
A

2 11M
A

2 15M
A

2 19M
A

2 23M
A

2 27M
A

2 31M
A

2 35M
A

2 39M
A

2 43M
A

2 47M
A

2 51M
A

2 55M
A

2 59M
30 2,13 2,04 2,21 1,40 2,40 1,00 0,05 0,23 0,04
30 2,22 2,18 2,26 1,90 2,35 0,45 0,01 0,11 0,02
30 2,14 2,05 2,23 1,00 2,35 1,35 0,06 0,24 0,04
30 2,17 2,12 2,21 1,70 2,30 0,60 0,01 0,11 0,02
30 2,11 2,06 2,16 1,65 2,25 0,60 0,02 0,13 0,02
30 2,15 2,12 2,18 1,95 2,35 0,40 0,01 0,07 0,01
30 2,09 2,03 2,14 1,45 2,25 0,80 0,02 0,15 0,03
30 2,04 1,97 2,10 1,35 2,25 0,90 0,03 0,18 0,03
30 2,09 2,05 2,12 1,90 2,30 0,40 0,01 0,10 0,02
30 2,06 2,01 2,11 1,80 2,45 0,65 0,02 0,13 0,02
30 1,99 1,94 2,04 1,65 2,20 0,55 0,02 0,14 0,03
30 2,06 2,02 2,10 1,85 2,25 0,40 0,01 0,10 0,02
30 2,06 2,01 2,12 1,60 2,30 0,70 0,02 0,14 0,03
30 2,07 2,04 2,10 1,85 2,20 0,35 0,01 0,08 0,02
30 2,08 2,04 2,12 1,90 2,25 0,35 0,01 0,10 0,02
 
 
Planilha de resultados do volume do estouro, em dm
3
, Lote A2/ 27°C 
Estatística descritiva (Volume - T 27°C)
Lote A2
NE Média (-) I.C. 95% (+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
A

2 2M
A

2 7M
A

2 11M
A

2 15M
A

2 19M
A

2 23M
A

2 27M
A

2 31M
A

2 35M
A

2 39M
A

2 43M
A

2 47M
A

2 51M
A

2 55M
A

2 59M
30 38,2 36,4 40,0 24,0 43,5 19,5 23,2 4,8 0,88
30 38,6 37,6 39,7 31,5 43,0 11,5 7,8 2,8 0,51
30 39,3 37,5 41,2 18,0 46,0 28,0 24,3 4,9 0,90
30 39,5 38,6 40,5 29,5 43,5 14,0 6,2 2,5 0,46
30 40,4 39,4 41,5 31,5 44,5 13,0 7,5 2,7 0,50
30 42,8 42,1 43,4 39,5 47,0 7,5 3,1 1,8 0,32
30 38,6 37,4 39,8 28,0 43,5 15,5 9,9 3,1 0,57
30 37,7 36,4 39,1 25,5 43,0 17,5 13,4 3,7 0,67
30 38,5 37,6 39,3 34,0 43,0 9,0 5,4 2,3 0,43
30 37,2 36,4 38,0 34,0 42,0 8,0 4,8 2,2 0,40
30 35,9 34,9 36,9 27,0 40,0 13,0 7,2 2,7 0,49
30 36,0 35,1 36,8 32,5 40,0 7,5 5,6 2,4 0,43
30 36,1 34,8 37,5 26,0 44,5 18,5 13,6 3,7 0,67
30 35,3 34,3 36,2 29,5 41,5 12,0 6,3 2,5 0,46
30 37,3 36,4 38,1 31,0 41,0 10,0 5,0 2,2 0,41
 
Nota: M significa meses 
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Planilha de resultados da pressão do estouro, em kPa, Lote A3/ 27°C/ 
50°C/60°C/70°C/80°C 
Estatística descritiva (Pressão - T 27°C)
Lote A3
NE Média (-) I.C. 95% (+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
A

3 2M
A

3 7M
A

3 11M
A

3 15M
A

3 19M
A

3 23M
A

3 27M
A

3 31M
A

3 35M
A

3 39M
A

3 43M
A

3 47M
A

3 51M
A

3 55M
A

3 59M
30 2,25 2,19 2,32 1,85 2,60 0,75 0,03 0,17 0,03
30 2,31 2,26 2,37 2,05 2,60 0,55 0,02 0,14 0,02
30 2,22 2,16 2,29 1,80 2,40 0,60 0,03 0,17 0,03
30 2,22 2,18 2,26 2,00 2,45 0,45 0,01 0,11 0,02
30 2,09 2,02 2,16 1,35 2,40 1,05 0,04 0,20 0,04
30 2,19 2,14 2,24 1,95 2,40 0,45 0,01 0,12 0,02
30 2,23 2,19 2,27 2,00 2,50 0,50 0,01 0,10 0,02
30 2,18 2,12 2,24 1,55 2,50 0,95 0,03 0,16 0,03
30 2,13 2,01 2,25 0,55 2,50 1,95 0,10 0,32 0,06
30 2,23 2,17 2,30 1,80 2,50 0,70 0,03 0,17 0,03
30 2,10 2,00 2,20 1,25 2,45 1,20 0,07 0,27 0,05
30 2,13 2,09 2,18 1,85 2,35 0,50 0,01 0,12 0,02
30 2,09 2,03 2,15 1,70 2,40 0,70 0,02 0,15 0,03
30 2,12 2,01 2,23 0,85 2,50 1,65 0,09 0,29 0,05
30 2,17 2,12 2,21 1,85 2,40 0,55 0,02 0,12 0,02
 
Estatística descritiva (Pressão - T 50°C, 60°C, 70°C, 80°C)
Lote A3
NE Média (-) I.C. 95
%

(+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
50°C 7DIAS
50°C 14DIAS
50°C 28DIAS
50°C 42DIAS
50°C 56DIAS
50°C 70DIAS
50°C 84DIAS
50°C 97DIAS
50°C 140DIAS
50°C 182DIAS
60°C 14DIAS
60°C 28DIAS
60°C 42DIAS
60°C 56DIAS
60°C 70DIAS
60°C 84DIAS
70°C 2 DIAS
70°C 7DIAS
70°C 14DIAS
70°C 21DIAS
70°C 28DIAS
70°C 42 DIAS
80°C 3DIAS
80°C 7DIAS
80°C 9DIAS
80°C 14DIAS
40 2,25 2,21 2,29 1,90 2,45 0,55 0,02 0,13 0,02
40 2,20 2,17 2,24 1,90 2,45 0,55 0,01 0,11 0,02
40 2,20 2,16 2,24 1,85 2,45 0,60 0,01 0,11 0,02
40 2,09 1,99 2,19 0,90 2,40 1,50 0,10 0,31 0,05
40 2,13 2,09 2,16 1,90 2,30 0,40 0,01 0,10 0,02
40 2,12 2,07 2,16 1,85 2,40 0,55 0,02 0,13 0,02
40 2,07 2,00 2,14 1,10 2,30 1,20 0,05 0,22 0,03
40 2,05 2,00 2,09 1,55 2,25 0,70 0,02 0,14 0,02
40 2,12 2,08 2,15 1,90 2,35 0,45 0,01 0,11 0,02
40 2,06 2,02 2,10 1,55 2,25 0,70 0,02 0,13 0,02
40 2,13 2,09 2,16 1,85 2,30 0,45 0,01 0,11 0,02
40 1,91 1,80 2,01 0,90 2,15 1,25 0,10 0,32 0,05
40 1,99 1,96 2,03 1,75 2,15 0,40 0,01 0,11 0,02
40 1,90 1,83 1,96 0,80 2,15 1,35 0,04 0,21 0,03
40 1,74 1,63 1,85 0,75 2,15 1,40 0,13 0,35 0,06
31 1,84 1,75 1,92 0,75 2,05 1,30 0,05 0,23 0,04
40 2,16 2,12 2,19 1,90 2,45 0,55 0,01 0,12 0,02
40 1,99 1,91 2,07 1,15 2,25 1,10 0,06 0,25 0,04
39 1,89 1,80 1,98 0,85 2,15 1,30 0,08 0,28 0,04
40 2,09 1,99 2,19 0,90 2,40 1,50 0,10 0,31 0,05
40 1,72 1,62 1,83 0,75 2,00 1,25 0,10 0,32 0,05
40 1,69 1,61 1,77 0,66 1,88 1,22 0,06 0,24 0,04
40 2,01 1,97 2,05 1,70 2,25 0,55 0,02 0,13 0,02
40 1,84 1,78 1,89 0,90 2,05 1,15 0,03 0,17 0,03
40 1,79 1,69 1,89 0,75 2,10 1,35 0,10 0,32 0,05
40 1,65 1,61 1,68 1,35 1,80 0,45 0,01 0,12 0,02
 
Nota: M significa Meses 
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Planilha de resultados do volume do estouro, em dm
3
, Lote A3/ 27°C/ 
50°C/60°C/70°C/80°C 
Estatística descritiva (Volume - T 27°C)
Lote A3
NE Média (-) I.C.95
%

(+) I.C. 95% Mín Máx A
s
2
s ep
A

3 2M
A

3 7M
A

3 11M
A

3 15M
A

3 19M
A

3 23M
A

3 27M
A

3 31M
A

3 35M
A

3 39M
A

3 43M
A

3 47M
A

3 51M
A

3 55M
A

3 59M
30 43,9 42,4 45,4 36,0 49,5 13,5 16,1 4,0 0,73
30 42,6 41,9 43,4 38,0 46,5 8,5 4,3 2,1 0,38
30 41,8 40,5 43,1 32,0 47,0 15,0 12,4 3,5 0,64
30 43,0 42,1 44,0 37,5 48,5 11,0 6,3 2,5 0,46
30 41,3 39,7 42,8 27,5 48,0 20,5 16,3 4,0 0,74
30 44,8 43,6 45,9 37,5 49,0 11,5 8,8 3,0 0,54
30 43,8 43,0 44,5 39,5 47,0 7,5 4,4 2,1 0,38
30 41,8 40,5 43,2 28,0 46,5 18,5 12,4 3,5 0,64
30 42,7 41,4 44,0 35,0 50,0 15,0 12,1 3,5 0,63
30 37,3 35,3 39,3 24,5 47,0 22,5 28,3 5,3 0,97
30 36,7 33,5 39,8 0,0 47,5 47,5 71,5 8,5 1,54
30 40,8 39,8 41,8 34,0 45,5 11,5 7,4 2,7 0,49
30 41,4 39,5 43,3 31,5 51,0 19,5 25,1 5,0 0,92
30 37,9 35,4 40,4 7,0 45,0 38,0 45,2 6,7 1,23
30 40,5 39,6 41,4 34,5 45,0 10,5 5,5 2,3 0,43
 
Nota: M significa meses 
Estatística descritiva (Volume - T 50°C, 60°C,70°C,80°C)
Lote A3
NE Média (-) I.C. 95% (+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
50°C 7DIAS
50°C 14DIAS
50°C 28DIAS
50°C 42DIAS
50°C 56DIAS
50°C 70DIAS
50°C 84DIAS
50°C 97DIAS
50°C 140DIAS
50°C 182DIAS
60°C 14DIAS
60°C 28DIAS
60°C 42DIAS
60°C 56DIAS
60°C 70DIAS
60°C 84DIAS
70°C 2 DIAS
70°C 7DIAS
70°C 14DIAS
70°C 21DIAS
70°C 28DIAS
70°C 42 DIAS
80°C 3DIAS
80°C 7DIAS
80°C 9DIAS
80°C 14DIAS
40 44,6 43,9 45,4 38,0 47,5 9,5 5,4 2,3 0,37
40 43,5 42,7 44,3 38,0 48,0 10,0 5,8 2,4 0,38
40 43,5 42,7 44,2 37,5 47,5 10,0 5,3 2,3 0,36
40 41,0 38,7 43,4 11,0 47,5 36,5 53,3 7,3 1,15
40 42,9 42,2 43,6 37,5 47,0 9,5 4,7 2,2 0,34
40 42,2 41,2 43,1 33,0 47,5 14,5 8,9 3,0 0,47
40 41,8 40,3 43,4 20,0 47,5 27,5 24,3 4,9 0,78
40 42,6 41,4 43,8 30,5 52,0 21,5 14,1 3,8 0,59
40 42,2 41,4 42,9 35,0 47,5 12,5 5,5 2,3 0,37
40 42,1 41,2 42,9 31,5 45,5 14,0 6,9 2,6 0,41
40 43,7 42,9 44,4 37,5 47,5 10,0 5,8 2,4 0,38
40 40,9 38,9 43,0 18,5 48,0 29,5 42,5 6,5 1,03
40 43,3 42,6 43,9 38,5 47,5 9,0 4,4 2,1 0,33
40 43,1 41,5 44,7 16,5 49,0 32,5 24,9 5,0 0,79
40 40,2 37,0 43,3 9,0 47,5 38,5 95,5 9,8 1,55
38 38,1 35,0 41,2 0,0 46,5 46,5 88,0 9,4 1,52
40 43,0 42,2 43,9 35,0 48,0 13,0 7,2 2,7 0,42
40 42,0 40,2 43,8 24,0 49,5 25,5 31,7 5,6 0,89
40 43,3 39,7 46,9 17,0 102,0 85,0 129,9 11,4 1,80
40 41,0 38,7 43,4 11,0 47,5 36,5 53,3 7,3 1,15
40 39,3 36,4 42,3 12,0 49,0 37,0 85,1 9,2 1,46
40 42,6 39,7 45,5 2,8 49,5 46,7 82,1 9,1 1,43
40 42,7 41,5 43,8 32,0 48,0 16,0 13,1 3,6 0,57
40 42,9 41,4 44,5 18,5 50,0 31,5 22,4 4,7 0,75
40 41,2 38,5 44,0 11,0 48,5 37,5 75,8 8,7 1,38
40 43,1 41,3 44,9 30,5 50,5 20,0 32,1 5,7 0,90
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Planilha de resultados da pressão do estouro, em kPa, Lote B1/ 27°C 
Estatística descritiva (Pressão - T 27°C)
Lote B1
NE Média (-) I.C. 95% (+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
B1 7M
B1 13M
B1 17M
B1 21M
B1 25M
B1 29M
B1 33M
B1 37M
B1 41M
B1 45M
B1 49M
B1 53M
B1 57M
B1 61M
30 2,78 2,68 2,88 1,80 3,15 1,35 0,08 0,28 0,05
30 2,84 2,63 3,05 0,00 3,25 3,25 0,31 0,56 0,10
30 2,87 2,75 2,98 1,55 3,30 1,75 0,09 0,30 0,06
30 2,71 2,55 2,86 1,40 3,30 1,90 0,18 0,42 0,08
30 2,76 2,67 2,86 1,80 3,10 1,30 0,06 0,25 0,04
30 2,67 2,55 2,78 1,65 3,20 1,55 0,09 0,30 0,06
30 2,78 2,68 2,87 1,80 3,15 1,35 0,07 0,26 0,05
30 2,81 2,73 2,90 2,15 3,10 0,95 0,05 0,23 0,04
30 2,78 2,68 2,89 1,90 3,30 1,40 0,08 0,28 0,05
30 2,78 2,68 2,89 1,85 3,10 1,25 0,07 0,27 0,05
30 2,88 2,80 2,96 2,30 3,15 0,85 0,05 0,22 0,04
30 2,85 2,77 2,93 1,95 3,15 1,20 0,05 0,22 0,04
30 2,76 2,63 2,90 1,50 3,25 1,75 0,12 0,35 0,06
30 2,84 2,71 2,98 1,25 3,30 2,05 0,14 0,37 0,07
 
Planilha de resultados do volume do estouro, em dm
3
, Lote B1/ 27°C 
 
Estatística descritiva (Volume - T 27°C)
Lote B1
NE Média (-) IC 95% (+) IC 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
B1 7M
B1 13M
B1 17M
B1 21M
B1 25M
B1 29M
B1 33M
B1 37M
B1 41M
B1 45M
B1 49M
B1 53M
B1 57M
B1 61M
30 28,4 27,0 29,8 14,0 33,5 19,5 14,4 3,8 0,7
30 27,5 25,4 29,7 0,0 34,5 34,5 33,7 5,8 0,8
30 22,6 20,8 24,4 2,0 29,0 27,0 23,8 4,9 0,5
30 25,4 22,8 28,0 0,5 32,0 31,5 49,6 7,0 1,0
30 28,6 27,5 29,7 19,5 33,5 14,0 9,4 3,1 0,4
30 30,2 28,6 31,8 18,0 37,0 19,0 18,1 4,3 0,3
30 27,4 26,3 28,5 19,0 33,0 14,0 8,9 3,0 0,4
30 26,6 25,7 27,5 21,0 32,5 11,5 5,5 2,3 0,4
30 26,7 25,2 28,2 15,5 32,5 17,0 16,3 4,0 0,5
30 26,1 24,9 27,3 18,0 31,5 13,5 9,8 3,1 0,3
30 25,6 24,2 26,9 17,5 38,0 20,5 12,9 3,6 0,9
30 23,0 21,9 24,0 15,5 28,0 12,5 7,5 2,7 0,4
30 24,2 22,2 26,3 1,5 34,5 33,0 30,5 5,5 0,5
30 23,6 22,1 25,1 7,0 30,0 23,0 16,1 4,0
 
Nota: M significa meses 
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Planilha de resultados da pressão do estouro, em kPa, Lote B2/ 27°C/ 
50°C/60°C/70°C/80°C 
Estatística descritiva (Pressão - T 27°C)
Lote B2
NE Média (-) I.C. 95% (+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
B2 7M
B2 13M
B2 17M
B2 21M
B2 25M
B2 29M
B2 33M
B2 37M
B2 41M
B2 45M
B2 49M
B2 53M
B2 57M
B2 61M
30 2,29 2,23 2,35 1,85 2,55 0,70 0,03 0,17 0,03
30 2,34 2,26 2,42 1,80 2,80 1,00 0,04 0,21 0,04
30 2,21 2,11 2,31 1,45 2,70 1,25 0,07 0,26 0,05
30 2,22 2,11 2,33 1,05 2,55 1,50 0,08 0,29 0,05
30 2,14 2,07 2,21 1,75 2,55 0,80 0,04 0,19 0,03
30 2,09 2,02 2,17 1,50 2,50 1,00 0,04 0,20 0,04
30 2,23 2,16 2,29 1,75 2,50 0,75 0,03 0,18 0,03
30 2,21 2,15 2,27 1,85 2,50 0,65 0,02 0,16 0,03
30 2,24 2,16 2,32 1,85 2,65 0,80 0,05 0,23 0,04
30 2,26 2,19 2,33 1,75 2,55 0,80 0,03 0,18 0,03
30 2,10 1,98 2,22 1,05 2,55 1,50 0,11 0,33 0,06
30 2,13 2,03 2,23 1,30 2,55 1,25 0,08 0,27 0,05
30 2,16 2,04 2,29 1,10 2,70 1,60 0,11 0,34 0,06
30 2,31 2,25 2,38 1,75 2,60 0,85 0,03 0,18 0,03
 
Estatística descritiva (Pressão - T 50°C, 60°C, 70°C, 80°C
)

Lote B2
NE Média (-) I.C. 95% (+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
50°C 7DIAS
50°C 14DIAS
50°C 28DIAS
50°C 42DIAS
50°C 56DIAS
50°C 70DIAS
50°C 84DIAS
50°C 97DIAS
50°C 140DIAS
50°C 182DIAS
60°C 14DIAS
60°C 28DIAS
60°C 42DIAS
60°C 56DIAS
60°C 70DIAS
60°C 84DIAS
70°C 2 DIAS
70°C 7DIAS
70°C 14DIAS
70°C 21DIAS
70°C 28DIAS
70°C 42DIAS
80°C 3DIAS
80°C 7DIAS
80°C 9DIAS
80°C 14DIAS
41 2,25 2,19 2,31 1,75 2,59 0,84 0,03 0,18 0,03
41 2,26 2,19 2,32 1,66 2,56 0,90 0,04 0,20 0,03
41 2,25 2,20 2,30 2,02 2,56 0,55 0,03 0,16 0,03
41 2,19 2,08 2,29 0,98 2,47 1,49 0,12 0,34 0,05
40 2,01 1,84 2,17 0,00 2,44 2,44 0,25 0,50 0,08
41 2,16 2,09 2,24 1,61 2,59 0,99 0,06 0,24 0,04
40 2,04 1,87 2,20 0,00 2,49 2,49 0,26 0,51 0,08
41 2,06 1,95 2,17 1,13 2,44 1,31 0,12 0,34 0,05
40 2,01 1,83 2,19 0,00 2,52 2,52 0,31 0,56 0,09
41 2,19 2,13 2,25 1,89 2,68 0,79 0,03 0,18 0,03
41 2,06 1,98 2,14 1,29 2,50 1,21 0,07 0,26 0,04
41 2,03 1,95 2,11 1,39 2,42 1,04 0,06 0,25 0,04
41 2,08 2,00 2,16 1,35 2,50 1,15 0,06 0,24 0,04
41 1,94 1,89 1,99 1,60 2,32 0,72 0,02 0,15 0,02
41 1,93 1,88 1,99 1,62 2,31 0,69 0,03 0,18 0,03
41 1,96 1,91 2,01 1,62 2,20 0,58 0,02 0,15 0,02
40 2,08 1,90 2,26 0,00 2,60 2,60 0,32 0,56 0,09
40 2,00 1,84 2,16 0,00 2,52 2,52 0,26 0,51 0,08
41 2,06 2,01 2,12 1,77 2,36 0,59 0,03 0,17 0,03
41 1,87 1,77 1,98 0,80 2,35 1,55 0,12 0,34 0,05
41 1,85 1,78 1,92 1,35 2,44 1,09 0,05 0,22 0,03
41 1,72 1,55 1,88 0,00 2,33 2,33 0,28 0,53 0,08
41 1,94 1,84 2,04 0,98 2,22 1,24 0,09 0,31 0,05
41 1,91 1,85 1,97 1,37 2,29 0,92 0,04 0,19 0,03
41 1,87 1,81 1,92 1,51 2,15 0,65 0,03 0,17 0,03
41 1,80 1,74 1,86 1,34 2,18 0,84 0,03 0,19 0,03
 
Nota: M significa Meses 
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Planilha de resultados do volume do estouro, em dm
3
, Lote B2/ 27°C/ 
50°C/60°C/70°C/80°C 
Estatística descritiva (Volume - T 27°C)
Lote B2
NE Média (-) IC 95% (+) IC 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
B2 7M
B2 13M
B2 17M
B2 21M
B2 25M
B2 29M
B2 33M
B2 37M
B2 41M
B2 45M
B2 49M
B2 53M
B2 57M
B2 61M
30 38,12 37,13 39,10 32,00 44,00 12,00 6,93 2,63 0,48
30 34,83 33,46 36,20 24,00 41,50 17,50 13,45 3,67 0,67
30 35,18 33,05 37,32 21,50 43,50 22,00 32,77 5,72 1,05
30 35,78 33,86 37,71 15,50 43,00 27,50 26,51 5,15 0,94
30 37,92 36,82 39,02 29,50 43,00 13,50 8,67 2,95 0,54
30 39,20 37,59 40,81 25,00 46,00 21,00 18,49 4,30 0,79
30 37,12 35,66 38,57 28,00 44,00 16,00 15,13 3,89 0,71
30 37,38 36,31 38,45 32,00 43,50 11,50 8,24 2,87 0,52
30 35,13 33,99 36,28 27,50 41,00 13,50 9,36 3,06 0,56
30 34,75 33,46 36,04 24,50 42,00 17,50 12,00 3,46 0,63
30 30,93 28,91 32,96 12,00 37,50 25,50 29,39 5,42 0,99
30 31,50 29,73 33,27 19,50 39,00 19,50 22,47 4,74 0,87
30 32,43 30,27 34,59 16,00 41,00 25,00 33,51 5,79 1,06
30 33,13 31,94 34,33 27,00 40,50 13,50 10,26 3,20 0,58
 
Estatística descritiva (Volume - T 50°C, 60°C,70°C,80°C)
Lote B2
NE Média (-) I.C. 95% (+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
50°C 7DIAS
50°C 14DIAS
50°C 28DIAS
50°C 42DIAS
50°C 56DIAS
50°C 70DIAS
50°C 84DIAS
50°C 97DIAS
50°C 140DIAS
50°C 182DIAS
60°C 7DIAS
60°C 28DIAS
60°C 42DIAS
60°C 56DIAS
60°C 70DIAS
60°C 84DIAS
70°C 2 DIAS
70°C 7DIAS
70°C 14DIAS
70°C 21DIAS
70°C 28DIAS
70°C 42DIAS
80°C 3DIAS
80°C 7DIAS
80°C 9DIAS
80°C 14DIAS
40 37,5 36,3 38,8 28,1 44,4 16,3 15,6 3,9 0,65
40 35,2 33,9 36,6 21,8 41,1 19,3 17,7 4,2 0,73
40 34,7 33,6 35,9 26,7 42,7 16,1 13,1 3,6 0,59
40 33,5 31,3 35,6 3,4 41,5 38,0 44,9 6,7 1,27
39 34,2 32,0 36,4 0,0 41,4 41,4 46,1 6,8 1,36
40 33,3 32,1 34,4 23,7 39,9 16,1 13,4 3,7 0,61
39 33,3 31,3 35,4 0,0 39,3 39,3 40,8 6,4 1,30
40 33,6 31,6 35,5 8,9 41,0 32,1 36,6 6,0 1,11
39 31,5 29,1 33,9 0,0 38,4 38,4 55,4 7,4 1,40
40 32,6 31,8 33,3 26,6 37,0 10,4 5,7 2,4 0,40
40 35,9 34,4 37,3 19,0 42,5 23,5 20,3 4,5 0,81
40 33,5 32,4 34,7 24,7 43,6 18,9 13,4 3,7 0,60
40 33,2 32,1 34,4 22,1 40,0 17,9 12,9 3,6 0,62
40 36,5 35,5 37,4 28,6 41,5 12,9 7,9 2,8 0,47
40 36,9 36,0 37,8 31,8 42,4 10,6 8,3 2,9 0,46
40 37,3 36,4 38,3 29,4 42,7 13,3 8,7 3,0 0,49
39 32,4 29,7 35,1 0,0 45,3 45,3 69,1 8,3 1,53
39 34,4 32,2 36,6 0,0 41,4 41,4 45,9 6,8 1,36
40 35,5 34,5 36,4 28,3 41,3 13,0 9,5 3,1 0,51
40 33,1 30,8 35,3 6,4 43,3 36,9 49,2 7,0 1,26
40 35,1 33,5 36,6 22,8 46,9 24,1 22,5 4,7 0,79
40 33,7 31,0 36,4 0,9 43,3 42,4 69,5 8,3 1,51
40 35,0 33,3 36,8 17,7 42,4 24,7 30,0 5,5 0,94
40 36,4 35,4 37,4 27,8 45,9 18,1 10,1 3,2 0,53
40 35,5 34,3 36,6 28,7 41,3 12,6 13,0 3,6 0,58
40 35,5 34,2 36,8 22,8 42,1 19,3 16,4 4,1 0,70
 
Nota: M significa Meses 
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Planilha de resultados da pressão do estouro, em kPa, Lote B3/ 27°C/ 
50°C/60°C/70°C/80°C 
 
Estatística descritiva (Pressão - T 27°C)
Lote B3
NE Média (-) I.C. 95% (+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
B3 7M
B3 13M
B3 17M
B3 21M
B3 25M
B3 29M
B3 33M
B3 37M
B3 41M
B3 45M
B3 49M
B3 53M
B3 57M
B3 61M
30 2,36 2,26 2,46 1,35 2,70 1,35 0,07 0,27 0,05
30 2,39 2,28 2,51 1,20 2,65 1,45 0,10 0,31 0,06
30 2,33 2,27 2,39 1,95 2,70 0,75 0,03 0,16 0,03
30 2,29 2,19 2,39 1,10 2,55 1,45 0,07 0,26 0,05
30 2,29 2,24 2,35 1,90 2,60 0,70 0,02 0,14 0,03
30 2,28 2,22 2,34 1,85 2,60 0,75 0,03 0,16 0,03
30 2,30 2,24 2,36 2,00 2,55 0,55 0,03 0,16 0,03
30 2,28 2,24 2,33 1,85 2,45 0,60 0,02 0,13 0,02
30 2,27 2,20 2,34 1,65 2,60 0,95 0,04 0,19 0,03
30 2,28 2,23 2,33 2,00 2,55 0,55 0,02 0,14 0,03
30 2,27 2,16 2,39 1,25 2,65 1,40 0,09 0,31 0,06
30 2,41 2,33 2,48 1,90 2,95 1,05 0,04 0,20 0,04
30 2,42 2,35 2,48 2,00 2,75 0,75 0,03 0,17 0,03
30 2,33 2,28 2,38 2,00 2,60 0,60 0,02 0,14 0,03
 
 
Estatística descritiva (Pressão - T 50°C, 60°C, 70°C, 80°C)
Lote B3
NE Média (-) I.C.95% (+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
50°C 7DIAS
50°C 14DIAS
50°C 28DIAS
50°C 42DIAS
50°C 56DIAS
50°C 70DIAS
50°C 84DIAS
50°C 97DIAS
50°C 140DIAS
50°C 182DIAS
60°C 14DIAS
60°C 28DIAS
60°C 42DIAS
60°C 56DIAS
60°C 70DIAS
60°C 84DIAS
70°C 2 DIAS
70°C 7DIAS
70°C 14DIAS
70°C 21DIAS
70°C 28DIAS
70°C 42DIAS
80°C 3DIAS
80°C 7DIAS
80°C 9DIAS
80°C 14DIAS
41 2,33 2,27 2,39 1,94 2,88 0,94 0,03 0,18 0,03
41 2,30 2,24 2,36 1,96 2,72 0,76 0,04 0,19 0,03
41 2,26 2,18 2,35 1,35 2,69 1,34 0,07 0,26 0,04
41 2,25 2,20 2,29 2,00 2,57 0,57 0,02 0,14 0,02
41 2,17 2,13 2,21 1,84 2,37 0,53 0,02 0,13 0,02
41 2,19 2,14 2,24 1,87 2,52 0,65 0,02 0,15 0,02
41 2,13 2,01 2,25 1,07 2,64 1,57 0,14 0,38 0,06
41 2,13 2,08 2,17 1,83 2,52 0,68 0,02 0,16 0,02
41 2,18 2,10 2,25 1,35 2,67 1,32 0,06 0,25 0,04
41 2,07 2,01 2,14 1,43 2,45 1,02 0,04 0,20 0,03
41 2,24 2,19 2,29 1,89 2,49 0,60 0,02 0,16 0,02
41 1,99 1,93 2,06 1,53 2,31 0,79 0,04 0,20 0,03
41 2,14 2,07 2,20 1,66 2,46 0,80 0,04 0,19 0,03
41 1,89 1,82 1,96 1,09 2,28 1,19 0,05 0,23 0,04
41 1,85 1,80 1,91 1,31 2,14 0,83 0,03 0,18 0,03
41 1,82 1,76 1,88 1,31 2,17 0,86 0,04 0,19 0,03
41 2,13 2,02 2,25 1,13 2,56 1,43 0,13 0,36 0,06
41 2,14 2,07 2,22 1,43 2,61 1,18 0,06 0,24 0,04
41 1,91 1,83 1,99 1,15 2,36 1,20 0,06 0,24 0,04
41 1,96 1,90 2,02 1,51 2,26 0,75 0,03 0,19 0,03
41 1,85 1,79 1,91 1,46 2,36 0,90 0,04 0,19 0,03
41 1,68 1,57 1,79 0,46 2,12 1,66 0,12 0,35 0,05
41 1,97 1,88 2,07 1,04 2,26 1,22 0,09 0,29 0,05
41 1,81 1,74 1,88 1,22 2,26 1,03 0,05 0,22 0,03
41 1,85 1,80 1,89 1,49 2,09 0,60 0,02 0,15 0,02
41 1,65 1,59 1,72 1,21 2,00 0,79 0,05 0,21 0,03
 
Nota: M significa Meses 
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Planilha de resultados do volume do estouro, em dm
3
, Lote B3/ 27°C/ 
50°C/60°C/70°C/80°C 
 
Estatística descritiva (Volume - T 27°C)
Lote B3
N Média (-) IC 95% (+) IC 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
B3 7M
B3 13M
B3 17M
B3 21M
B3 25M
B3 29M
B3 33M
B3 37M
B3 41M
B3 45M
B3 49M
B3 53M
B3 57M
B3 61M
30 29,8 28,3 31,3 14,0 35,0 21,0 15,9 4,0 0,7
30 29,2 27,6 30,8 13,0 34,0 21,0 19,0 4,4 0,8
30 31,2 30,3 32,1 25,0 34,5 9,5 6,3 2,5 0,5
30 30,0 28,1 32,0 6,0 36,5 30,5 27,4 5,2 1,0
30 31,5 30,7 32,2 27,0 35,0 8,0 3,9 2,0 0,4
30 33,1 32,4 33,9 30,0 37,0 7,0 3,5 1,9 0,3
30 30,6 29,9 31,4 26,0 35,0 9,0 4,2 2,1 0,4
30 30,9 30,0 31,8 24,5 34,0 9,5 5,9 2,4 0,4
30 29,8 28,7 30,9 19,5 35,5 16,0 8,8 3,0 0,5
30 28,8 28,2 29,4 25,5 32,0 6,5 2,6 1,6 0,3
30 27,4 25,6 29,3 9,0 32,0 23,0 23,3 4,8 0,9
30 26,6 25,8 27,4 22,5 30,0 7,5 4,6 2,1 0,4
30 28,5 27,5 29,5 24,5 35,0 10,5 7,0 2,7 0,5
30 28,0 27,0 29,0 23,5 33,0 9,5 6,9 2,6
 
Estatística descritiva (Volume - T 50°C, 60°C,70°C,80°C)
Lote B3
NE Média (-) I.C. 95% (+) I.C.95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
50°C 7DIAS
50°C 14DIAS
50°C 28DIAS
50°C 42DIAS
50°C 56DIAS
50°C 70DIAS
50°C 84DIAS
50°C 97DIAS
50°C 140DIAS
50°C 182DIAS
60°C 7DIAS
60°C 28DIAS
60°C 42DIAS
60°C 56DIAS
60°C 70DIAS
60°C 84DIAS
70°C 2 DIAS
70°C 7DIAS
70°C 14DIAS
70°C 21DIAS
70°C 28DIAS
70°C 42DIAS
80°C 3DIAS
80°C 7DIAS
80°C 9DIAS
80°C 14DIAS
40 30,4 29,6 31,1 23,8 34,3 10,5 5,3 2,3 0,39
40 31,5 30,7 32,2 25,3 37,1 11,8 5,9 2,4 0,40
40 28,8 27,7 29,8 18,7 34,0 15,3 9,9 3,1 0,54
40 32,1 31,5 32,7 28,3 37,0 8,7 3,6 1,9 0,31
40 31,2 30,5 31,8 25,6 35,5 10,0 4,2 2,0 0,34
40 30,2 29,7 30,8 26,3 34,2 7,9 3,2 1,8 0,29
40 28,0 26,4 29,6 7,4 33,3 25,9 24,9 5,0 0,92
40 29,9 29,3 30,5 26,0 33,9 7,9 3,1 1,8 0,29
40 28,3 27,6 29,1 17,2 31,7 14,5 5,6 2,4 0,46
40 28,5 27,8 29,1 19,0 32,4 13,4 4,7 2,2 0,40
40 29,8 29,1 30,5 23,6 35,1 11,6 4,6 2,1 0,36
40 30,0 29,0 30,9 24,2 38,8 14,5 8,5 2,9 0,47
40 29,9 29,4 30,5 26,7 33,0 6,3 3,0 1,7 0,28
40 31,5 30,6 32,4 20,1 37,7 17,6 7,9 2,8 0,51
40 31,0 30,1 31,8 23,1 35,1 12,0 6,6 2,6 0,44
40 30,6 29,7 31,6 22,0 36,0 14,0 8,0 2,8 0,48
40 29,5 27,7 31,3 7,4 35,0 27,6 31,1 5,6 1,02
40 29,0 28,2 29,9 21,1 34,6 13,5 7,3 2,7 0,46
40 31,6 30,8 32,5 22,1 36,3 14,2 7,1 2,7 0,47
40 29,3 28,6 30,0 24,6 34,5 9,8 4,9 2,2 0,36
40 30,1 29,3 30,8 24,7 34,8 10,1 5,3 2,3 0,38
40 30,7 29,4 31,9 10,8 35,6 24,7 14,7 3,8 0,76
40 29,8 28,0 31,5 1,7 35,5 33,8 30,3 5,5 1,09
40 30,9 30,0 31,8 21,1 37,1 16,0 8,4 2,9 0,51
40 29,9 29,2 30,7 26,5 34,6 8,1 5,1 2,3 0,36
40 31,0 30,1 31,8 25,1 36,2 11,0 7,1 2,7 0,43
 
Nota: M significa Meses 
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Planilha de resultados da pressão do estouro, em kPa, Lote C1/ 27°C/ 
50°C/60°C/70°C/80°C 
 
Estatística descritiva (Pressão - T 27°C)
Lote C1
NE Média (-) IC 95% (+) IC 95% Min. Max. A
s
2
s ep
C1 1M
C1 6M
C1 10M
C1 14M
C1 18M
C1 22M
C1 26M
C1 30M
C1 34M
C1 38M
C1 42M
C1 46M
C1 50M
C1 54M
C1 58M
30 2,51 2,42 2,59 1,75 2,90 1,15 0,05 0,23 0,04
30 2,54 2,44 2,65 1,45 3,10 1,65 0,08 0,28 0,05
30 2,57 2,51 2,64 2,15 2,80 0,65 0,03 0,17 0,03
30 2,49 2,42 2,56 1,95 2,85 0,90 0,04 0,19 0,04
30 2,45 2,39 2,50 2,10 2,80 0,70 0,02 0,16 0,03
30 2,39 2,31 2,47 1,65 2,65 1,00 0,05 0,21 0,04
25 2,45 2,37 2,52 1,90 2,70 0,80 0,03 0,18 0,04
30 2,38 2,27 2,48 1,20 2,70 1,50 0,07 0,27 0,05
30 2,41 2,33 2,48 2,00 2,80 0,80 0,04 0,19 0,04
30 2,42 2,28 2,57 1,05 2,80 1,75 0,15 0,39 0,07
30 2,29 2,11 2,48 1,10 2,85 1,75 0,24 0,49 0,09
30 2,39 2,30 2,47 1,80 2,75 0,95 0,05 0,23 0,04
30 2,44 2,35 2,52 1,90 2,85 0,95 0,05 0,23 0,04
30 2,27 2,11 2,42 1,00 2,90 1,90 0,16 0,40 0,07
30 2,58 2,51 2,66 2,20 3,00 0,80 0,04 0,20 0,04
 
Estatística descritiva (Pressão - T 50°C, 60°C, 70°C, 80°C)
Lote C1
NE Média (-) I.C. 95% (+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
50°C 7DIAS
50°C 14DIAS
50°C 28DIAS
50°C 42DIAS
50°C 56DIAS
50°C 70DIAS
50°C 84DIAS
50°C 97DIAS
50°C 140DIAS
50°C 182DIAS
60°C 14DIAS
60°C 28DIAS
60°C 42DIAS
60°C 56DIAS
60°C 70DIAS
60°C 84DIAS
70°C 2 DIAS
70°C 7DIAS
70°C 14DIAS
70°C 21DIAS
70°C 28DIAS
70°C 42DIAS
80°C 3DIAS
80°C 7DIAS
80°C 9DIAS
80°C 14DIAS
41 2,40 2,32 2,47 1,68 2,87 1,19 0,06 0,24 0,04
41 2,39 2,30 2,49 1,31 2,82 1,51 0,09 0,31 0,05
41 2,43 2,36 2,50 1,87 2,84 0,97 0,05 0,23 0,04
41 2,25 2,20 2,29 2,00 2,57 0,57 0,02 0,14 0,02
41 2,41 2,36 2,47 2,11 2,74 0,62 0,03 0,17 0,03
41 2,41 2,35 2,46 2,01 2,67 0,65 0,03 0,17 0,03
41 2,51 2,47 2,56 2,19 2,78 0,59 0,02 0,14 0,02
41 2,34 2,27 2,40 1,76 2,67 0,91 0,04 0,20 0,03
41 2,37 2,30 2,44 1,81 2,77 0,96 0,05 0,22 0,03
41 2,29 2,19 2,38 1,31 2,81 1,50 0,09 0,30 0,05
41 2,41 2,35 2,47 1,99 2,77 0,78 0,04 0,20 0,03
41 1,72 1,57 1,86 0,00 2,11 2,11 0,22 0,47 0,07
41 2,11 2,02 2,20 1,22 2,57 1,35 0,08 0,29 0,05
41 2,29 2,23 2,36 1,77 2,61 0,84 0,04 0,20 0,03
41 1,94 1,86 2,03 0,94 2,31 1,38 0,08 0,28 0,04
41 1,94 1,86 2,03 0,97 2,35 1,38 0,07 0,27 0,04
41 2,42 2,36 2,47 1,98 2,70 0,73 0,03 0,17 0,03
41 2,28 2,23 2,33 1,98 2,67 0,69 0,02 0,15 0,02
41 2,01 1,95 2,07 1,45 2,26 0,81 0,03 0,19 0,03
41 2,07 1,97 2,17 0,96 2,58 1,62 0,10 0,32 0,05
41 1,76 1,67 1,85 0,88 2,21 1,33 0,08 0,29 0,04
41 1,71 1,64 1,77 1,12 2,05 0,93 0,04 0,21 0,03
41 2,04 1,97 2,11 1,53 2,39 0,86 0,05 0,21 0,03
41 1,84 1,75 1,94 0,91 2,30 1,39 0,09 0,30 0,05
41 1,48 1,29 1,66 0,00 2,10 2,10 0,35 0,59 0,09
41 1,37 1,21 1,53 0,00 1,85 1,85 0,26 0,51 0,08
 
Nota: M significa Meses 
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Planilha de resultados do volume do estouro, em dm
3
, Lote C1/ 27°C/ 
50°C/60°C/70°C/80°C 
Estatística descritiva (Volume - T 27°C)
Lote C1
NE Média (-) IC 95% (+) IC 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
C1 1M
C1 6M
C1 10M
C1 14M
C1 18M
C1 22M
C1 26M
C1 30M
C1 34M
C1 38M
C1 42M
C1 46M
C1 50M
C1 54M
C1 58M
30 39,5 38,4 40,7 27,5 44,0 16,5 10,2 3,2 0,04
30 38,0 36,5 39,5 21,0 41,5 20,5 15,7 4,0 0,05
30 38,4 37,3 39,6 30,0 45,0 15,0 9,9 3,2 0,03
30 37,0 35,9 38,1 27,5 41,0 13,5 9,1 3,0 0,04
30 38,1 37,3 38,9 34,0 41,0 7,0 4,6 2,1 0,03
30 38,3 37,2 39,5 27,5 42,0 14,5 9,6 3,1 0,04
25 35,4 34,4 36,4 30,0 39,5 9,5 5,9 2,4 0,04
30 35,7 34,0 37,4 15,0 41,0 26,0 20,6 4,5 0,05
30 36,0 35,1 36,9 28,5 40,5 12,0 5,7 2,4 0,04
30 33,5 31,1 35,8 3,5 38,5 35,0 39,6 6,3 0,07
30 32,7 30,1 35,3 5,5 44,0 38,5 49,3 7,0 0,09
30 34,1 33,1 35,0 25,5 39,0 13,5 6,9 2,6 0,04
30 33,9 32,7 35,1 27,0 43,0 16,0 9,9 3,1 0,04
30 31,7 29,7 33,6 14,5 36,0 21,5 26,2 5,1 0,07
30 32,1 31,2 33,1 27,5 36,0 8,5 6,3 2,5 0,04
 
Estatística descritiva (Volume - T 50°C, 60°C,70°C,80°C)
Lote C1
NE Média (-) I.C. 95% (+) I.C. 95% Mín. Max. A
s
2
s ep
50°C 7DIAS
50°C 14DIAS
50°C 28DIAS
50°C 42DIAS
50°C 56DIAS
50°C 70DIAS
50°C 84DIAS
50°C 97DIAS
50°C 140DIAS
50°C 182DIAS
60°C 7DIAS
60°C 28DIAS
60°C 42DIAS
60°C 56DIAS
60°C 70DIAS
60°C 84DIAS
70°C 2 DIAS
70°C 7DIAS
70°C 14DIAS
70°C 21DIAS
70°C 28DIAS
70°C 42DIAS
80°C 3DIAS
80°C 7DIAS
80°C 9DIAS
80°C 14DIAS
40 39,6 38,6 40,6 28,0 44,1 16,2 9,3 3,1 0,55
40 37,8 36,5 39,1 16,6 43,1 26,5 16,5 4,1 0,81
40 36,8 36,0 37,6 30,8 40,8 10,1 6,1 2,5 0,41
40 32,1 31,5 32,7 28,3 37,1 8,8 3,6 1,9 0,31
40 36,7 36,1 37,2 33,5 41,0 7,5 3,1 1,8 0,28
40 35,7 34,9 36,5 29,5 39,3 9,8 6,1 2,5 0,41
40 35,3 34,6 35,9 27,9 38,2 10,3 3,9 2,0 0,35
40 35,0 34,1 35,8 27,4 39,7 12,2 6,5 2,6 0,43
40 34,2 33,4 34,9 27,5 38,1 10,5 5,3 2,3 0,39
40 32,9 31,8 34,0 17,1 38,1 21,0 11,7 3,4 0,65
40 35,2 34,4 36,0 28,9 39,6 10,6 6,3 2,5 0,42
40 27,6 25,1 30,1 0,0 36,3 36,3 60,9 7,8 1,38
40 33,9 32,0 35,8 1,0 39,3 38,4 35,6 6,0 1,22
40 34,8 33,9 35,6 26,0 39,4 13,4 6,9 2,6 0,46
40 36,4 34,5 38,4 2,2 41,3 39,1 37,3 6,1 1,26
40 36,2 34,6 37,8 11,7 42,7 30,9 25,6 5,1 0,98
40 38,5 37,7 39,3 32,4 46,1 13,7 6,4 2,5 0,42
40 38,6 37,9 39,3 33,3 43,0 9,7 4,9 2,2 0,37
40 37,2 36,3 38,2 27,2 42,4 15,2 8,6 2,9 0,51
40 35,2 33,5 36,9 6,3 41,2 34,9 27,7 5,3 1,08
40 35,4 31,7 39,1 0,2 44,2 43,9 135,2 11,6 1,99
40 39,7 38,7 40,8 26,3 44,4 18,1 11,2 3,3 0,61
40 37,8 36,6 39,0 24,7 46,7 21,9 14,2 3,8 0,66
40 37,3 35,7 38,8 16,4 42,1 25,7 22,2 4,7 0,89
40 37,4 34,2 40,7 0,4 45,0 44,6 102,4 10,1 1,80
40 33,8 29,8 37,9 0,0 45,2 45,2 157,0 12,5 2,10
 
Nota: M significa Meses 
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Planilha de resultados da pressão do estouro, em kPa, Lote C2/ 27°C 
Estatística descritiva (Pressão - T 27°C)
Lote C2
NE Média (-) IC 95% (+) IC 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
C2 1M
C2 6M
C2 10M
C2 14M
C2 18M
C2 22M
C2 26M
C2 30M
C2 34M
C2 38M
C2 42M
C2 46M
C2 50M
C2 54M
C2 58M
30 2,52 2,44 2,61 1,65 2,90 1,25 0,05 0,22 0,04
30 2,49 2,38 2,60 1,20 2,90 1,70 0,09 0,29 0,05
30 2,55 2,44 2,65 1,55 3,05 1,50 0,07 0,27 0,05
30 2,39 2,33 2,44 2,10 2,65 0,55 0,02 0,14 0,03
30 2,28 2,22 2,34 1,95 2,55 0,60 0,02 0,16 0,03
30 2,37 2,29 2,44 1,90 2,90 1,00 0,04 0,20 0,04
30 2,20 2,06 2,34 1,15 2,65 1,50 0,14 0,38 0,07
30 2,36 2,30 2,43 2,00 2,80 0,80 0,03 0,17 0,03
30 2,48 2,43 2,52 2,25 2,75 0,50 0,02 0,13 0,02
30 2,48 2,41 2,54 2,10 2,75 0,65 0,03 0,17 0,03
30 2,44 2,33 2,54 1,70 2,75 1,05 0,07 0,27 0,05
30 2,41 2,32 2,50 1,70 2,80 1,10 0,06 0,24 0,04
30 2,47 2,41 2,54 2,20 2,90 0,70 0,03 0,17 0,03
30 2,36 2,25 2,47 1,40 2,70 1,30 0,09 0,30 0,05
30 2,56 2,49 2,64 2,20 3,05 0,85 0,04 0,19 0,04
 
 
 
Planilha de resultados do volume do estouro, em dm
3
, Lote C2/ 27°C 
 
Estatística descritiva (Volume - T 27°C)
Lote C1
NE Média (-) IC 95% (+) IC 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
C2 1M
C2 6M
C2 10M
C2 14M
C2 18M
C2 22M
C2 26M
C2 30M
C2 34M
C2 38M
C2 42M
C2 46M
C2 50M
C2 54M
C2 58M
30 40,2 38,9 41,5 25,5 44,0 18,5 12,2 3,5 0,04
30 38,7 36,7 40,6 14,0 45,0 31,0 27,0 5,2 0,05
30 34,5 32,4 36,6 20,5 41,5 21,0 32,1 5,7 0,05
30 37,6 36,7 38,6 31,5 42,0 10,5 6,4 2,5 0,03
30 37,4 36,4 38,3 31,0 41,5 10,5 6,6 2,6 0,03
30 39,9 38,8 40,9 33,0 44,0 11,0 7,7 2,8 0,04
30 33,5 31,2 35,8 13,5 39,5 26,0 36,4 6,0 0,07
30 36,5 35,6 37,4 32,0 43,0 11,0 6,0 2,4 0,03
30 35,4 34,5 36,3 31,0 40,5 9,5 5,7 2,4 0,02
30 34,8 33,9 35,6 30,0 38,0 8,0 5,2 2,3 0,03
30 33,4 32,2 34,6 24,5 37,5 13,0 10,8 3,3 0,05
30 31,8 30,7 32,9 23,0 35,5 12,5 9,4 3,1 0,04
30 33,5 32,7 34,4 29,5 39,0 9,5 5,6 2,4 0,03
30 31,6 30,2 33,0 19,5 37,5 18,0 13,4 3,7 0,05
30 31,4 30,5 32,2 27,5 37,0 9,5 5,2 2,3 0,04
 
Nota: M significa meses 
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Planilha de resultados da pressão do estouro, em kPa, Lote C3/ 27°C/ 
50°C/60°C/70°C/80°C 
Estatística descritiva (Pressão - T 27°C)
Lote C3
NE Média (-) IC 95% (+) IC 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
C3 1M
C3 6M
C3 10M
C3 14M
C3 18M
C3 22M
C3 26M
C3 30M
C3 34M
C3 28M
C3 42M
C3 46M
C3 50M
C3 54M
C3 58M
30 2,41 2,31 2,52 1,20 2,75 1,55 0,08 0,28 0,05
30 2,54 2,48 2,59 2,20 2,85 0,65 0,02 0,15 0,03
30 2,56 2,40 2,73 1,20 3,20 2,00 0,20 0,45 0,08
30 2,39 2,31 2,46 1,71 2,78 1,07 0,05 0,21 0,04
30 2,25 2,16 2,35 1,45 2,65 1,20 0,06 0,25 0,05
30 2,38 2,31 2,44 1,95 2,65 0,70 0,03 0,18 0,03
30 2,34 2,25 2,43 1,75 2,70 0,95 0,06 0,24 0,04
30 2,42 2,36 2,47 2,00 2,65 0,65 0,02 0,15 0,03
30 2,29 2,18 2,40 1,25 2,65 1,40 0,09 0,30 0,05
30 2,44 2,36 2,51 1,75 2,75 1,00 0,04 0,20 0,04
30 2,41 2,30 2,51 1,30 2,80 1,50 0,08 0,28 0,05
30 2,51 2,45 2,57 2,25 2,80 0,55 0,02 0,15 0,03
30 2,43 2,33 2,52 1,75 2,85 1,10 0,06 0,25 0,04
30 2,40 2,28 2,53 1,50 2,85 1,35 0,12 0,34 0,06
30 2,59 2,47 2,71 1,05 2,90 1,85 0,11 0,33 0,06
 
Estatística descritiva (Pressão - T 50°C, 60°C, 70°C, 80°C)
Lote C3
NE Média (-) I.C.95%  (+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
50°C 7DIAS
50°C 14DIAS
50°C 28DIAS
50°C 42DIAS
50°C 56DIAS
50°C 70DIAS
50°C 84DIAS
50°C 97DIAS
50°C 140DIAS
50°C 182DIAS
60°C 7DIAS
60°C 28DIAS
60°C 42DIAS
60°C 56DIAS
60°C 70DIAS
60°C 84DIAS
70°C 2 DIAS
70°C 7DIAS
70°C 14DIAS
70°C 21DIAS
70°C 28DIAS
70°C 42DIAS
80°C 3DIAS
80°C 7DIAS
80°C 9DIAS
80°C 14DIAS
40 2,50 2,44 2,56 1,91 2,80 0,89 0,04 0,19 0,03
40 2,47 2,41 2,52 1,76 2,71 0,95 0,03 0,18
0,03
40 2,47 2,43 2,50 2,23 2,69 0,46 0,01 0,11
0,02
40 2,42 2,36 2,48 1,89 2,75 0,86 0,04 0,19
0,03
40 2,51 2,45 2,57 1,79 2,97 1,18 0,04 0,19
0,03
40 2,42 2,36 2,47 2,01 2,67 0,65 0,03 0,16
0,03
40 2,52 2,48 2,56 2,19 2,78 0,59 0,02 0,13
0,02
40 2,48 2,43 2,53 2,10 2,80 0,70 0,02 0,15
0,02
40 2,53 2,44 2,62 1,32 2,87 1,55 0,08 0,29
0,05
40 2,58 2,49 2,67 1,19 2,92 1,73 0,08 0,28
0,05
40 2,42 2,36 2,48 1,99 2,77 0,78 0,03 0,19
0,03
40 2,37 2,33 2,42 1,84 2,57 0,73 0,02 0,14
0,03
40 2,30 2,23 2,37 1,73 2,71 0,98 0,05 0,22
0,04
40 2,31 2,25 2,37 1,77 2,61 0,84 0,04 0,19
0,03
40 2,20 2,08 2,32 1,08 2,57 1,50 0,14 0,37
0,06
40 2,25 2,21 2,30 1,85 2,46 0,61 0,02 0,13
0,02
40 2,37 2,28 2,47 1,21 2,87 1,66 0,09 0,31
0,05
40 2,30 2,24 2,35 1,91 2,62 0,71 0,03 0,17
0,03
40 2,24 2,17 2,32 1,19 2,59 1,40 0,06 0,24
0,04
40 2,09 2,01 2,18 0,96 2,58 1,62 0,07 0,26
0,05
40 2,03 1,98 2,09 1,60 2,37 0,77 0,03 0,16
0,03
40 1,95 1,87 2,03 1,03 2,29 1,26 0,07 0,26
0,05
40 2,07 2,02 2,13 1,52 2,40 0,87 0,03 0,18
0,03
40 1,91 1,86 1,96 1,28 2,16 0,88 0,03 0,17
0,03
40 1,78 1,72 1,84 1,09 2,02 0,93 0,03 0,18
0,03
40 1,59 1,54 1,65 0,87 1,81 0,94 0,03 0,17
0,03
 
Nota: M significa meses 
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Planilha de resultados do volume do estouro, em dm
3
, Lote C3/ 27°C/ 
50°C/60°C/70°C/80°C 
Estatística descritiva (Volume - T 27°C)
Lote C3
NE Média (-) IC 95% (+) IC 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
C3 1M
C3 6M
C3 10M
C3 14M
C3 18M
C3 22M
C3 26M
C3 30M
C3 34M
C3 28M
C3 42M
C3 46M
C3 50M
C3 54M
C3 58M
30 39,8 37,6 42,1 12,5 45,0 32,5 37,4 6,1 0,05
30 38,6 37,7 39,5 34,0 43,0 9,0 6,0 2,5 0,03
30 31,3 29,3 33,2 11,5 39,5 28,0 27,1 5,2 0,08
30 37,4 36,1 38,7 24,7 42,5 17,8 12,7 3,6 0,04
30 36,6 35,2 38,0 25,0 41,5 16,5 14,7 3,8 0,05
30 39,5 38,4 40,6 32,0 45,5 13,5 8,6 2,9 0,03
30 35,5 34,3 36,8 26,0 40,5 14,5 11,9 3,5 0,04
30 36,6 35,7 37,5 32,0 41,5 9,5 5,9 2,4 0,03
30 33,9 31,9 35,9 13,5 41,5 28,0 28,1 5,3 0,05
30 34,9 33,9 35,9 28,0 38,5 10,5 7,2 2,7 0,04
30 33,7 32,1 35,2 16,5 40,0 23,5 16,9 4,1 0,05
30 31,6 30,8 32,4 26,5 36,0 9,5 4,4 2,1 0,03
30 33,5 32,5 34,5 23,5 37,5 14,0 7,5 2,7 0,04
30 31,4 30,1 32,7 19,0 36,0 17,0 12,0 3,5 0,06
30 30,2 28,4 32,0 8,0 34,0 26,0 22,9 4,8 0,06
 
Estatística descritiva (Volume - T 50°C, 60°C,70°C,80°C)
LOTE C3
NE Média (-) C.I. 95% (+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
50°C 7DIAS
50°C 14DIAS
50°C 28DIAS
50°C 42DIAS
50°C 56DIAS
50°C 70DIAS
50°C 84DIAS
50°C 97DIAS
50°C 140DIAS
50°C 182DIAS
60°C 7DIAS
60°C 28DIAS
60°C 42DIAS
60°C 56DIAS
60°C 70DIAS
60°C 84DIAS
70°C 2 DIAS
70°C 7DIAS
70°C 14DIAS
70°C 21DIAS
70°C 28DIAS
70°C 42DIAS
80°C 3DIAS
80°C 7DIAS
80°C 9DIAS
80°C 14DIAS
40 40,5 39,5 41,4 27,9 44,3 16,4 8,1 2,8 0,53
40 37,4 36,5 38,2 29,7 43,0 13,3 7,4 2,7 0,46
40 36,9 36,3 37,5 32,9 41,2 8,3 3,6 1,9 0,31
40 36,1 35,3 37,0 29,8 40,5 10,7 7,4 2,7 0,45
40 36,3 35,5 37,1 28,3 42,5 14,2 6,3 2,5 0,43
40 35,7 34,9 36,5 29,5 39,3 9,8 6,1 2,5 0,41
40 35,3 34,6 35,9 27,9 38,2 10,3 3,9 2,0 0,35
40 34,8 34,1 35,5 28,8 38,9 10,1 4,7 2,2 0,36
40 31,3 29,9 32,6 10,6 36,6 26,0 17,7 4,2 0,82
40 31,1 29,6 32,6 4,0 35,5 31,5 22,1 4,7 0,98
40 35,2 34,4 36,0 28,9 39,6 10,6 6,3 2,5 0,42
40 33,8 32,9 34,7 24,3 38,2 13,9 7,8 2,8 0,49
40 34,3 33,4 35,2 25,8 40,0 14,2 7,9 2,8 0,48
40 34,8 33,9 35,6 26,0 39,4 13,4 6,9 2,6 0,46
40 32,8 31,0 34,5 13,5 37,8 24,3 31,4 5,6 0,98
40 35,1 34,5 35,8 27,9 39,2 11,4 4,0 2,0 0,36
40 36,6 35,0 38,2 12,1 43,2 31,1 25,4 5,0 0,98
40 35,7 34,8 36,6 28,7 43,3 14,6 7,6 2,8 0,46
40 34,1 32,9 35,3 17,8 40,7 22,9 14,6 3,8 0,71
40 35,2 33,5 36,9 6,3 41,2 34,9 27,7 5,3 1,08
40 35,4 34,5 36,2 28,4 40,7 12,3 7,0 2,7 0,44
40 35,7 33,7 37,6 3,5 41,1 37,6 36,5 6,0 1,22
40 37,5 36,7 38,4 31,4 42,7 11,4 7,4 2,7 0,44
40 38,7 37,6 39,7 28,5 43,3 14,8 11,0 3,3 0,57
40 38,4 37,1 39,7 21,1 45,8 24,7 17,1 4,1 0,77
40 39,5 37,3 41,7 1,7 45,0 43,3 48,5 7,0 1,41
 
Nota: M significa Meses 
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Planilha de resultados da pressão do estouro, em kPa, Lote D1/ 27°C/ 
50°C/60°C/70°C/80°C 
Estatística descritiva (Pressão - T 27°C)
Lote D1
NE Média (-) IC 95% (+) IC 95% Min. Max. A
s
2
s ep
D1 2M
D1 6M
D1 10M
D1 14M
D1 18M
D1 22M
D1 26M
D1 30M
D1 34M
D1 38M
D1 42M
D1 46M
D1 50M
D1 54M
30 2,39 2,29 2,49 1,70 2,85 1,15 0,07 0,26 0,05
30 2,33 2,23 2,43 1,75 2,95 1,20 0,07 0,26 0,05
30 2,48 2,36 2,60 1,60 3,25 1,65 0,11 0,33 0,06
30 2,39 2,28 2,50 1,25 2,80 1,55 0,08 0,29 0,05
30 2,32 2,22 2,41 1,65 2,75 1,10 0,07 0,27 0,05
30 2,25 2,17 2,34 1,55 2,60 1,05 0,06 0,24 0,04
30 2,31 2,22 2,41 1,65 2,80 1,15 0,07 0,26 0,05
30 2,33 2,22 2,44 1,25 2,75 1,50 0,09 0,30 0,05
30 2,34 2,23 2,45 1,55 2,75 1,20 0,08 0,29 0,05
30 2,34 2,22 2,47 1,15 2,80 1,65 0,11 0,33 0,06
30 2,39 2,29 2,48 1,80 2,80 1,00 0,07 0,26 0,05
30 2,34 2,26 2,42 1,90 2,70 0,80 0,04 0,20 0,04
30 2,29 2,18 2,40 1,10 2,60 1,50 0,08 0,28 0,05
30 2,27 2,09 2,45 0,10 2,75 2,65 0,23 0,48 0,09
 
Estatística descritiva (Pressão - T 50°C, 60°C, 70°C, 80°C)
Lote D1
NE Média (-) I.C. 95% (+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
50°C 7DIAS
50°C 14DIAS
50°C 28DIAS
50°C 42DIAS
50°C 56DIAS
50°C 70DIAS
50°C 84DIAS
50°C 97DIAS
50°C 140DIAS
50°C 182DIAS
60°C 14DIAS
60°C 28DIAS
60°C 42DIAS
60°C 56DIAS
60°C 70DIAS
60°C 84DIAS
70°C 2 DIAS
70°C 7DIAS
70°C 14DIAS
70°C 21DIAS
70°C 28DIAS
70°C 42DIAS
80°C 3DIAS
80°C 7DIAS
80°C 9DIAS
80°C 14DIAS
40 2,47 2,41 2,53 2,02 2,80 0,78 0,04 0,19 0,03
40 2,44 2,35 2,52 1,20 2,90 1,70 0,07 0,27 0,05
40 2,36 2,27 2,45 1,48 2,81 1,34 0,08 0,28 0,05
39 2,31 2,15 2,47 0,00 2,89 2,89 0,25 0,50 0,10
40 2,40 2,30 2,50 1,39 2,87 1,48 0,10 0,32 0,05
40 2,44 2,36 2,52 1,70 2,79 1,09 0,06 0,25 0,04
40 2,47 2,39 2,55 1,66 2,94 1,28 0,07 0,26 0,04
40 2,43 2,34 2,53 1,54 2,89 1,35 0,08 0,28 0,05
40 2,60 2,53 2,68 2,05 3,01 0,96 0,05 0,23 0,04
40 2,55 2,45 2,65 1,06 2,90 1,84 0,09 0,31 0,06
40 2,46 2,36 2,55 1,39 2,85 1,47 0,08 0,29 0,05
40 2,54 2,46 2,62 1,44 2,93 1,49 0,06 0,25 0,05
40 2,48 2,40 2,56 1,59 2,76 1,17 0,06 0,24 0,04
40 2,45 2,35 2,54 1,47 2,88 1,41 0,09 0,30 0,05
40 2,43 2,31 2,54 1,25 2,94 1,69 0,13 0,36 0,06
40 2,37 2,24 2,50 1,16 2,84 1,68 0,17 0,41 0,07
40 2,47 2,38 2,56 1,52 2,86 1,34 0,08 0,29 0,05
40 2,40 2,30 2,50 1,29 2,79 1,50 0,10 0,31 0,06
40 2,52 2,44 2,60 1,66 2,95 1,29 0,06 0,25 0,04
40 2,42 2,33 2,52 1,38 2,74 1,36 0,09 0,31 0,05
40 2,47 2,38 2,56 1,11 2,83 1,72 0,08 0,28 0,05
40 2,36 2,24 2,48 1,16 2,84 1,68 0,14 0,38 0,07
40 2,37 2,30 2,45 1,78 2,82 1,04 0,06 0,24 0,04
40 2,34 2,21 2,47 1,18 2,80 1,62 0,17 0,41 0,07
40 2,47 2,39 2,56 1,77 2,88 1,11 0,07 0,26 0,04
40 2,17 2,06 2,28 1,22 2,61 1,39 0,12 0,35 0,06
 
Nota: M significa Meses 
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Planilha de resultados do volume do estouro, em dm
3
, Lote D1/ 27°C/ 
50°C/60°C/70°C/80°C 
Estatística descritiva (Volume - T 27°C)
Lote D1
NE Média (-) IC 95% (+) IC 95% Min. Max. A
s
2
s ep
D1 2M
D1 6M
D1 10M
D1 14M
D1 18M
D1 22M
D1 26M
D1 30M
D1 34M
D1 38M
D1 42M
D1 46M
D1 50M
D1 54M
30 34,0 32,3 35,7 22,0 40,5 18,5 21,2 4,6 0,8
30 29,4 28,1 30,7 21,0 36,0 15,0 12,3 3,5 0,6
30 25,3 23,8 26,8 17,5 32,5 15,0 15,8 4,0 0,7
30 33,2 31,6 34,8 17,0 39,0 22,0 18,6 4,3 0,8
30 33,4 31,7 35,1 22,5 40,0 17,5 20,4 4,5 0,8
30 34,4 32,9 36,0 23,0 41,5 18,5 17,1 4,1 0,8
30 31,0 29,6 32,5 22,0 38,5 16,5 15,4 3,9 0,7
30 31,0 29,4 32,6 17,0 37,5 20,5 18,7 4,3 0,8
30 28,9 27,5 30,3 19,0 34,5 15,5 13,9 3,7 0,7
30 27,8 26,1 29,4 11,5 35,0 23,5 20,1 4,5 0,8
30 28,3 27,1 29,5 21,0 33,0 12,0 10,4 3,2 0,6
30 26,1 25,1 27,0 22,0 31,0 9,0 7,1 2,7 0,5
30 27,1 25,5 28,7 10,5 34,0 23,5 17,8 4,2 0,8
30 25,9 24,5 27,3 17,0 34,5 17,5 14,4 3,8 0,7
 
Estatística descritiva (Volume - T 50°C, 60°C,70°C,80°C)
Lote D1
NE Média (-) I.C. 95% (+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
50°C 7DIAS
50°C 14DIAS
50°C 28DIAS
50°C 42DIAS
50°C 56DIAS
50°C 70DIAS
50°C 84DIAS
50°C 97DIAS
50°C 140DIAS
50°C 182DIAS
60°C 7DIAS
60°C 28DIAS
60°C 42DIAS
60°C 56DIAS
60°C 70DIAS
60°C 84DIAS
70°C 2 DIAS
70°C 7DIAS
70°C 14DIAS
70°C 21DIAS
70°C 28DIAS
70°C 42DIAS
80°C 3DIAS
80°C 7DIAS
80°C 9DIAS
80°C 14DIAS
40 34,2 33,0 35,3 27,27 42,8 15,5 12,5 3,5 0,57
40 30,9 29,6 32,2 14,83 38,3 23,5 16,4 4,1 0,74
40 30,1 28,8 31,4 17,53 36,2 18,7 16,0 4,0 0,69
39 31,0 28,6 33,3 0,00 38,6 38,6 52,7 7,3 1,37
40 32,3 30,8 33,7 18,07 38,5 20,4 20,6 4,5 0,78
40 30,5 29,4 31,7 19,86 35,9 16,0 12,3 3,5 0,60
40 30,1 29,1 31,1 20,68 35,0 14,3 10,3 3,2 0,55
40 30,2 29,0 31,4 19,51 36,6 17,1 14,3 3,8 0,64
40 29,5 28,4 30,5 22,43 34,7 12,2 10,3 3,2 0,52
40 27,7 26,2 29,2 5,09 33,1 28,0 20,9 4,6 0,89
40 34,3 32,9 35,7 19,59 42,0 22,4 19,3 4,4 0,77
40 30,7 29,4 31,9 15,98 36,0 20,0 14,7 3,8 0,69
40 31,8 30,8 32,8 21,51 37,9 16,4 10,4 3,2 0,56
40 30,7 29,5 32,0 18,68 36,2 17,6 15,1 3,9 0,67
40 29,2 28,0 30,5 15,48 35,4 19,9 15,4 3,9 0,69
40 25,2 23,7 26,6 11,88 33,0 21,1 20,2 4,5 0,76
40 34,5 33,2 35,8 20,10 39,3 19,2 16,3 4,0 0,71
40 32,3 30,7 33,8 16,99 38,7 21,7 23,7 4,9 0,84
40 29,2 28,3 30,1 19,50 34,3 14,8 8,3 2,9 0,50
40 29,8 28,6 31,1 16,54 35,4 18,8 14,5 3,8 0,67
40 29,1 27,6 30,5 5,49 34,2 28,7 21,0 4,6 0,91
40 29,7 28,2 31,2 13,45 34,5 21,0 21,7 4,7 0,82
40 29,2 28,1 30,3 20,47 37,0 16,5 11,7 3,4 0,57
40 27,4 25,7 29,0 14,11 34,3 20,2 26,0 5,1 0,85
40 29,1 28,0 30,2 21,38 36,4 15,0 11,6 3,4 0,56
40 28,8 27,1 30,5 16,06 38,7 22,7 28,0 5,3 0,87
 
Nota: M significa Meses 
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Planilha de resultados da pressão do estouro, em kPa, Lote D2/ 27°C 
Estatística descritiva (Pressão - T 27°C)
Lote D2
NE Média (-) IC 95% (+) IC 95% Min. Max. A
s
2
s ep
D2 2M
D2 6M
D2 10M
D2 14M
D2 18M
D2 22M
D2 26M
D2 30M
D2 34M
D2 38M
D2 42M
D2 46M
D2 50M
D2 
5

4M
30 2,33 2,23 2,43 1,30 2,70 1,40 0,07 0,27 0,05
30 2,42 2,34 2,50 1,95 2,80 0,85 0,05 0,22 0,04
30 2,49 2,44 2,55 2,15 2,75 0,60 0,02 0,14 0,03
30 2,32 2,25 2,40 1,75 2,75 1,00 0,04 0,20 0,04
30 2,19 2,08 2,31 1,05 2,45 1,40 0,09 0,31 0,06
30 2,29 2,22 2,37 1,90 2,55 0,65 0,04 0,19 0,04
30 2,30 2,21 2,40 1,40 2,65 1,25 0,07 0,26 0,05
30 2,28 2,18 2,38 1,30 2,80 1,50 0,08 0,28 0,05
30 2,30 2,22 2,38 1,85 2,75 0,90 0,05 0,21 0,04
30 2,26 2,09 2,44 0,10 2,70 2,60 0,22 0,47 0,09
30 2,40 2,32 2,49 1,80 2,80 1,00 0,05 0,23 0,04
30 2,34 2,23 2,45 1,10 2,70 1,60 0,09 0,29 0,05
30 2,25 2,13 2,36 1,05 2,65 1,60 0,10 0,31 0,06
30

2
,33

2
,

2
5

2
,

42 1
,65

2
,

7
0

1
,05

0,05

0,

2
3

0,0
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Planilha de resultados do volume do estouro, em dm
3
, Lote D2/ 27°C 
Estatística descritiva (Volume - T 27°C)
Lote D2
NE Média (-) IC 95% (+) IC 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
D2 2M
D2 6M
D2 10M
D2 14M
D2 18M
D2 22M
D2 26M
D2 30M
D2 34M
D2 38M
D2 42M
D2 46M
D2 50M
D2 54M
D2 58M
30 35,8 34,2 37,4 19,5 41,5 22,0 18,8 4,3 0,8
30 33,6 32,3 35,0 26,5 41,0 14,5 13,5 3,7 0,7
30 27,1 25,6 28,7 20,5 36,0 15,5 16,5 4,1 0,7
30 35,3 33,9 36,7 26,0 41,5 15,5 13,6 3,7 0,7
30 32,6 30,5 34,8 9,5 38,5 29,0 32,9 5,7 1,0
30 36,7 35,4 38,1 30,0 42,5 12,5 12,7 3,6 0,6
30 32,6 31,2 34,0 20,5 39,5 19,0 13,4 3,7 0,7
30 31,1 29,7 32,5 18,0 36,0 18,0 14,6 3,8 0,7
30 29,8 27,6 32,1 3,5 39,0 35,5 36,5 6,0 1,1
30 30,8 29,4 32,3 18,5 38,0 19,5 15,0 3,9 0,7
30 29,0 27,9 30,1 24,0 34,0 10,0 8,2 2,9 0,5
30 25,9 24,3 27,4 9,5 31,0 21,5 17,6 4,2 0,8
30 26,3 23,6 29,1 0,5 38,0 37,5 53,9 7,3 1,3
30 26,4 25,2 27,6 18,5 32,0 13,5 10,1 3,2 0,6
30 29,6 27,1 32,1 0,0 37,5 37,5 45,1 6,7 1,2
 
Nota: M significa meses 
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Planilha de resultados da pressão do estouro, em kPa, Lote E1/ 27°C/ 
50°C/60°C/70°C/80°C 
Estatística descritiva (Pressão - T 27°C)
Lote E1
NE Média (-) IC 95% (+) IC 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
E1 3M
E1 9M
E1 13M
E1 17M
E1 21M
E1 25M
E1 29M
E1 33M
E1 37M
E1 41M
E1 45M
E1 49M
E1 53M
E1 57M
E1 61M
30 2,00 1,95 2,06 1,70 2,35 0,65 0,02 0,16 0,03
30 2,18 2,12 2,24 1,85 2,50 0,65 0,02 0,16 0,03
30 2,10 2,04 2,16 1,60 2,40 0,80 0,02 0,16 0,03
30 1,93 1,81 2,04 0,90 2,45 1,55 0,09 0,31 0,06
30 1,99 1,93 2,05 1,45 2,25 0,80 0,03 0,16 0,03
30 1,98 1,91 2,04 1,45 2,20 0,75 0,03 0,17 0,03
30 1,91 1,81 2,00 0,85 2,25 1,40 0,07 0,26 0,05
30 1,81 1,63 2,00 0,00 2,25 2,25 0,25 0,50 0,09
30 1,89 1,83 1,95 1,65 2,20 0,55 0,02 0,15 0,03
30 1,86 1,75 1,97 1,00 2,30 1,30 0,08 0,29 0,05
30 1,92 1,81 2,02 0,95 2,35 1,40 0,08 0,28 0,05
30 1,85 1,76 1,94 1,35 2,35 1,00 0,06 0,24 0,04
30 1,87 1,78 1,96 0,90 2,25 1,35 0,06 0,25 0,05
30 1,86 1,76 1,96 0,80 2,15 1,35 0,07 0,26 0,05
30 1,84 1,74 1,94 0,90 2,10 1,20 0,07 0,27 0,05
 
Estatística descritiva (Pressão - T 50°C, 60°C, 70°C, 80°C)
Lote E1
NE Média (-) I.C. 95% (+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
50°C 7DIAS
50°C 14DIAS
50°C 28DIAS
50°C 42DIAS
50°C 56DIAS
50°C 70DIAS
50°C 84DIAS
50°C 97DIAS
50°C 140DIAS
50°C 182DIAS
60°C 14DIAS
60°C 28DIAS
60°C 42DIAS
60°C 56DIAS
60°C 70DIAS
60°C 84DIAS
70°C 2 DIAS
70°C 7DIAS
70°C 14DIAS
70°C 21DIAS
70°C 28DIAS
70°C 42DIAS
80°C 3DIAS
80°C 7DIAS
80°C 9DIAS
80°C 14DIAS
40 2,00 1,94 2,05 1,35 2,29 0,93 0,03 0,18 0,03
40 2,01 1,96 2,06 1,50 2,34 0,84 0,03 0,17 0,03
40 1,95 1,87 2,03 1,30 2,50 1,21 0,06 0,24 0,04
40 1,88 1,78 1,99 0,79 2,20 1,41 0,11 0,33 0,06
39 1,90 1,79 2,01 0,00 2,19 2,19 0,12 0,34 0,07
40 1,87 1,80 1,95 1,12 2,27 1,15 0,05 0,23 0,04
40 1,98 1,93 2,02 1,72 2,31 0,59 0,02 0,13 0,02
40 1,94 1,90 1,98 1,64 2,22 0,58 0,02 0,12 0,02
40 1,90 1,82 1,98 1,15 2,26 1,11 0,06 0,24 0,04
40 1,77 1,69 1,86 0,83 2,14 1,31 0,07 0,27 0,05
40 1,94 1,85 2,04 0,91 2,29 1,38 0,08 0,29 0,05
40 1,76 1,64 1,88 0,00 2,11 2,11 0,15 0,38 0,07
40 1,86 1,81 1,91 1,45 2,14 0,69 0,03 0,17 0,03
40 1,79 1,70 1,88 0,73 2,53 1,80 0,08 0,28 0,05
40 1,73 1,67 1,80 0,96 2,08 1,12 0,04 0,20 0,04
40 1,64 1,56 1,71 0,76 1,95 1,19 0,06 0,24 0,04
40 2,02 1,94 2,11 0,85 2,37 1,52 0,07 0,26 0,05
40 1,92 1,87 1,97 1,45 2,23 0,78 0,02 0,15 0,03
40 1,80 1,73 1,86 1,07 2,05 0,98 0,04 0,19 0,03
40 1,70 1,63 1,78 1,04 2,14 1,10 0,05 0,23 0,04
40 1,57 1,51 1,63 1,00 1,87 0,87 0,03 0,19 0,03
40 1,51 1,45 1,57 0,68 1,79 1,11 0,04 0,20 0,04
40 1,84 1,78 1,90 1,19 2,21 1,02 0,03 0,18 0,03
40 1,59 1,53 1,66 0,89 1,84 0,94 0,04 0,20 0,04
40 1,51 1,45 1,58 0,85 1,79 0,94 0,04 0,20 0,04
40 1,48 1,40 1,55 0,76 1,90 1,14 0,06 0,24 0,04
 
Nota: M significa Meses 
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Planilha de resultados do volume do estouro, em dm
3
, Lote E1/ 27°C/ 
50°C/60°C/70°C/80°C 
Estatística descritiva (Volume - T 27°C)
Lote E1
NE Média (-) IC 95% (+) IC 95% Min. Max. A
s
2
s
ep
E1 3M
E1 9M
E1 13M
E1 17M
E1 21M
E1 25M
E1 29M
E1 33M
E1 37M
E1 41M
E1 45M
E1 49M
E1 53M
E1 57M
E1 61M
30 31,0 30,1 32,0 23,5 36,5 13,0 6,8 2,6 0,5
30 29,8 29,0 30,6 26,5 35,5 9,0 4,8 2,2 0,4
30 30,7 29,9 31,4 25,5 34,5 9,0 4,5 2,1 0,4
30 28,5 26,9 30,1 15,0 35,5 20,5 18,7 4,3 0,8
30 29,4 28,5 30,3 24,5 34,5 10,0 5,9 2,4 0,4
30 30,2 29,2 31,2 23,5 36,0 12,5 7,8 2,8 0,5
30 27,8 26,3 29,3 10,5 32,5 22,0 16,1 4,0 0,7
30 26,1 23,5 28,6 0,0 31,0 31,0 47,8 6,9 1,3
30 28,4 27,4 29,3 24,5 34,5 10,0 6,7 2,6 0,5
30 26,7 25,2 28,2 16,0 33,0 17,0 15,9 4,0 0,7
30 26,0 24,5 27,6 10,5 30,5 20,0 16,6 4,1 0,7
30 25,2 24,2 26,1 17,5 29,5 12,0 6,4 2,5 0,5
30 26,6 24,7 28,5 3,5 33,5 30,0 26,2 5,1 0,9
30 24,8 23,1 26,4 7,5 32,5 25,0 19,1 4,4 0,8
30 26,9 24,9 28,8 2,5 33,0 30,5 27,4 5,2 1,0
 
Estatística descritiva (Volume - T 50°C, 60°C,70°C,80°C)
Lote E1
NE Média (-) I.C. (+) I.C. 95% Mím. Máx. A
s
2
s ep
50°C 7DIAS
50°C 14DIAS
50°C 28DIAS
50°C 42DIAS
50°C 56DIAS
50°C 70DIAS
50°C 84DIAS
50°C 97DIAS
50°C 140DIAS
50°C 182DIAS
60°C 14DIAS
60°C 28DIAS
60°C 42DIAS
60°C 56DIAS
60°C 70DIAS
60°C 84DIAS
70°C 2 DIAS
70°C 7DIAS
70°C 14DIAS
70°C 21DIAS
70°C 28DIAS
70°C 42DIAS
80°C 3DIAS
80°C 7DIAS
80°C 9DIAS
80°C 14DIAS
40 30,9 30,0 31,9 19,8 36,0 16,2 9,4 3,1 0,55
40 30,0 29,2 30,8 22,2 33,8 11,6 6,0 2,4 0,42
40 29,0 27,9 30,1 17,9 37,7 19,7 11,9 3,4 0,60
40 27,8 25,6 30,0 5,7 36,6 30,9 47,2 6,9 1,19
39 28,8 27,0 30,6 0,0 36,5 36,5 29,9 5,5 1,12
40 29,0 27,9 30,2 16,6 37,0 20,3 12,7 3,6 0,63
40 28,0 27,2 28,7 23,4 34,4 11,0 5,5 2,3 0,38
40 30,2 29,5 30,9 25,6 38,0 12,4 4,7 2,2 0,35
40 27,2 26,0 28,3 17,2 35,5 18,3 13,1 3,6 0,61
40 27,2 25,4 29,1 3,9 33,8 29,9 33,6 5,8 1,06
40 26,7 25,7 27,7 12,8 32,5 19,7 10,0 3,2 0,59
40 27,6 25,1 30,1 0,0 36,3 36,3 60,9 7,8 1,38
40 30,0 29,3 30,8 23,9 34,5 10,6 5,6 2,4 0,39
40 29,2 27,7 30,7 4,5 33,9 29,4 22,0 4,7 0,94
40 29,7 28,8 30,6 20,0 35,8 15,7 8,2 2,9 0,50
40 31,0 29,9 32,1 22,0 36,7 14,8 11,7 3,4 0,57
40 27,3 26,0 28,6 7,2 32,3 25,1 16,1 4,0 0,79
40 30,8 30,1 31,5 26,5 36,8 10,3 4,8 2,2 0,35
40 29,7 28,1 31,3 4,3 36,3 32,0 24,8 5,0 0,99
40 28,9 27,6 30,1 17,7 37,7 20,0 15,0 3,9 0,66
40 31,9 31,2 32,7 26,5 37,8 11,3 5,6 2,4 0,39
40 31,6 30,6 32,7 18,1 37,0 18,9 11,1 3,3 0,61
40 28,9 28,1 29,8 20,6 34,3 13,6 7,3 2,7 0,46
40 30,6 29,2 32,1 13,8 41,6 27,9 21,0 4,6 0,82
40 30,0 28,8 31,3 14,4 35,8 21,3 15,5 3,9 0,72
40 31,3 29,4 33,3 5,9 41,7 35,8 37,5 6,1 1,13
 
Nota: M significa Meses 
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Planilha de resultados da pressão do estouro, em kPa, Lote E2/ 27°C/ 
50°C/60°C/70°C/80°C 
Estatística descritiva (Pressão - T 27°C)
Lote E2
NE Médi
a

(

-) IC 95
%

(+) IC 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
E2 3M
E2 9M
E2 13M
E2 17M
E2 21M
E2 25M
E2 29M
E2 33M
E2 37M
E2 41M
E2 45M
E2 49M
E2 53M
E2 57M
E2 61M
30 1,99 1,94 2,04 1,65 2,15 0,50 0,02 0,14 0,03
30 1,97 1,89 2,04 1,25 2,25 1,00 0,04 0,20 0,04
30 1,92 1,83 2,01 0,90 2,15 1,25 0,06 0,24 0,04
30 1,90 1,80 2,00 1,05 2,20 1,15 0,07 0,27 0,05
30 1,83 1,76 1,90 1,15 2,10 0,95 0,03 0,18 0,03
30 1,84 1,76 1,93 0,95 2,30 1,35 0,05 0,23 0,04
30 1,83 1,77 1,89 1,55 2,05 0,50 0,02 0,15 0,03
30 1,83 1,76 1,90 1,50 2,35 0,85 0,04 0,20 0,04
30 1,73 1,59 1,86 0,75 2,10 1,35 0,14 0,37 0,07
30 1,71 1,59 1,82 0,75 2,05 1,30 0,10 0,31 0,06
30 1,65 1,52 1,78 0,70 2,15 1,45 0,12 0,35 0,06
30 1,62 1,49 1,76 0,55 2,05 1,50 0,13 0,36 0,07
30 1,68 1,58 1,77 1,10 2,10 1,00 0,06 0,25 0,05
30 1,60 1,48 1,71 0,80 2,00 1,20 0,09 0,31 0,06
30 1,56 1,42 1,70 0,75 2,00 1,25 0,14 0,38 0,07
 
Estatística descritiva (Pressão - T 50°C, 60°C, 70°C, 80°C)
Lote E2
NE Média (-) I.C. 95% (+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
50°C 7DIAS
50°C 14DIAS
50°C 28DIAS
50°C 42DIAS
50°C 56DIAS
50°C 70DIAS
50°C 84DIAS
50°C 97DIAS
50°C 140DIAS
50°C 182DIAS
60°C 14DIAS
60°C 28DIAS
60°C 42DIAS
60°C 56DIAS
60°C 70DIAS
60°C 84DIAS
70°C 2 DIAS
70°C 7DIAS
70°C 14DIAS
70°C 21DIAS
70°C 28DIAS
70°C 42DIAS
80°C 3DIAS
80°C 7DIAS
80°C 9DIAS
80°C 14DIAS
40 1,95 1,89 2,01 1,12 2,29 1,17 0,04 0,19 0,04
40 1,94 1,89 1,99 1,42 2,22 0,80 0,02 0,16 0,03
40 1,89 1,84 1,94 1,33 2,16 0,82 0,03 0,17 0,03
40 1,91 1,85 1,97 0,91 2,17 1,26 0,04 0,19 0,04
40 1,84 1,78 1,90 1,21 2,15 0,94 0,03 0,18 0,03
40 1,84 1,79 1,89 1,37 2,16 0,79 0,02 0,15 0,03
40 1,77 1,72 1,82 1,45 2,09 0,64 0,02 0,15 0,02
40 1,76 1,70 1,83 0,80 2,11 1,31 0,04 0,20 0,04
40 1,73 1,68 1,78 1,39 1,97 0,58 0,02 0,15 0,03
40 1,60 1,50 1,70 0,79 2,13 1,34 0,10 0,31 0,05
40 1,88 1,83 1,93 1,49 2,27 0,78 0,03 0,17 0,03
40 1,81 1,74 1,88 0,89 2,17 1,27 0,04 0,21 0,04
40 1,62 1,52 1,72 0,00 1,92 1,92 0,10 0,32 0,06
40 1,59 1,52 1,65 0,94 1,96 1,02 0,04 0,21 0,04
40 1,53 1,48 1,59 1,14 1,79 0,65 0,03 0,17 0,03
40 1,45 1,38 1,52 1,05 1,86 0,81 0,05 0,22 0,04
40 1,85 1,74 1,96 0,00 2,47 2,47 0,11 0,34 0,07
40 1,78 1,74 1,82 1,49 1,96 0,48 0,01 0,12 0,02
40 1,65 1,55 1,76 0,00 2,19 2,19 0,11 0,33 0,07
40 1,50 1,42 1,58 0,82 1,88 1,06 0,06 0,25 0,04
40 1,44 1,38 1,50 0,90 1,76 0,86 0,04 0,20 0,03
40 1,10 1,00 1,20 0,36 1,58 1,22 0,10 0,32 0,05
40 1,68 1,62 1,74 0,84 2,04 1,20 0,04 0,20 0,04
40 1,53 1,49 1,58 1,29 1,76 0,47 0,02 0,13 0,02
40 1,54 1,50 1,59 1,25 1,88 0,63 0,02 0,14 0,02
40 1,19 1,11 1,27 0,61 1,53 0,92 0,06 0,24 0,04
 
Nota: M significa Meses 
 




[image: alt] 
 
260
 
Planilha de resultados do volume do estouro, em dm
3
, Lote E2/ 27°C/ 
50°C/60°C/70°C/80°C 
Estatística descritiva (Volume - T 27°C)
Lote E2
NE Média (-) IC 95% (+) IC 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
E2 3M
E2 9M
E2 13M
E2 17M
E2 21M
E2 25M
E2 29M
E2 33M
E2 37M
E2 41M
E2 45M
E2 49M
E2 53M
E2 57M
E2 61M
30 33,6 32,4 34,8 27,5 39,5 12,0 10,2 3,2 0,6
30 28,7 26,5 31,0 1,0 36,5 35,5 35,7 6,0 1,1
30 30,5 28,8 32,2 13,0 36,5 23,5 20,6 4,5 0,8
30 31,2 29,6 32,8 16,0 38,5 22,5 18,7 4,3 0,8
30 31,6 30,4 32,9 21,5 37,5 16,0 11,4 3,4 0,6
30 31,9 29,6 34,3 2,0 41,0 39,0 40,5 6,4 1,2
30 30,1 29,1 31,1 25,0 36,5 11,5 7,1 2,7 0,5
30 28,3 27,2 29,5 22,0 34,5 12,5 9,6 3,1 0,6
30 29,8 27,0 32,5 2,0 38,0 36,0 52,8 7,3 1,3
30 26,6 24,0 29,3 0,5 36,0 35,5 50,9 7,1 1,3
30 25,3 22,7 28,0 0,5 34,0 33,5 51,3 7,2 1,3
30 22,6 19,8 25,3 0,5 29,0 28,5 53,2 7,3 1,3
30 28,0 26,6 29,3 19,0 35,5 16,5 13,3 3,6 0,7
30 25,1 22,6 27,5 1,5 34,0 32,5 42,2 6,5 1,2
30 25,0 21,9 28,0 1,5 33,0 31,5 65,8 8,1 1,5
 
Estatistica descritiva (Volume - T 50°C, 60°C,70°C,80°C)
Lote E2
NE Média (-) I.C. 95
%

(

+) I.C. 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
50°C 7DIAS
50°C 14DIAS
50°C 28DIAS
50°C 42DIAS
50°C 56DIAS
50°C 70DIAS
50°C 84DIAS
50°C 97DIAS
50°C 140DIAS
50°C 182DIAS
60°C 14DIAS
60°C 28DIAS
60°C 42DIAS
60°C 56DIAS
60°C 70DIAS
60°C 84DIAS
70°C 2 DIAS
70°C 7DIAS
70°C 14DIAS
70°C 21DIAS
70°C 28DIAS
70°C 42DIAS
80°C 3DIAS
80°C 7DIAS
80°C 9DIAS
80°C 14DIAS
40 29,1 28,0 30,3 17,1 39,9 22,8 13,0 3,6 0,63
40 29,8 28,9 30,6 24,1 35,6 11,5 7,4 2,7 0,44
40 30,8 29,8 31,9 23,4 38,1 14,7 11,3 3,4 0,55
40 30,2 28,6 31,8 6,6 39,2 32,5 24,6 5,0 0,96
40 30,4 29,3 31,6 21,1 38,3 17,3 12,1 3,5 0,58
40 30,1 29,0 31,2 21,8 36,9 15,1 11,6 3,4 0,56
40 29,3 28,1 30,5 22,9 36,7 13,8 14,5 3,8 0,61
40 29,2 28,1 30,3 21,5 40,0 18,5 11,5 3,4 0,56
40 29,3 28,1 30,5 21,5 40,0 18,5 13,5 3,7 0,60
40 27,2 25,5 29,0 3,1 34,5 31,4 31,5 5,6 1,05
40 28,3 27,2 29,4 20,7 35,3 14,5 12,1 3,5 0,57
40 29,6 27,8 31,3 1,9 36,8 34,9 30,5 5,5 1,09
40 29,9 27,7 32,1 0,0 40,9 40,9 46,3 6,8 1,28
40 30,4 29,4 31,3 21,8 36,1 14,3 9,0 3,0 0,51
40 28,4 27,4 29,4 23,1 36,2 13,2 9,2 3,0 0,49
40 28,2 27,0 29,4 22,0 37,6 15,6 13,8 3,7 0,59
39 31,3 29,1 33,5 0,0 39,9 39,9 46,4 6,8 1,32
40 33,3 32,3 34,3 27,4 41,0 13,5 9,6 3,1 0,50
39 32,2 30,2 34,2 0,0 39,1 39,1 38,1 6,2 1,26
40 30,0 28,5 31,5 14,0 37,8 23,8 21,7 4,7 0,82
40 28,6 27,5 29,8 23,2 36,6 13,5 12,6 3,5 0,56
40 29,9 28,2 31,7 13,2 45,1 32,0 29,6 5,4 0,93
40 31,1 29,5 32,6 11,3 38,7 27,4 23,4 4,8 0,89
40 31,7 30,6 32,7 24,9 38,8 13,9 10,7 3,3 0,53
40 30,0 28,9 31,1 22,1 40,1 18,0 12,0 3,5 0,57
40 32,4 30,4 34,4 10,0 44,6 34,6 40,7 6,4 1,12
 
Nota: M significa Meses 
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Planilha de resultados da pressão do estouro, em kPa, Lote F1/ 27°C 
Estatística descritiva (Pressão - T 27°C)
Lote F1
NE Média (-) IC 95% (+) IC 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
F1 7M
F1 20M
F1 24M
F1 28M
F1 32M
F1 36M
F1 40M
F1 44M
F1 48M
F1 52M
30 2,11 2,07 2,16 1,80 2,30 0,50 0,02 0,13 0,02
30 2,14 2,10 2,18 1,95 2,30 0,35 0,01 0,10 0,02
30 2,11 2,06 2,15 1,70 2,30 0,60 0,01 0,12 0,02
30 2,13 2,08 2,18 1,90 2,40 0,50 0,02 0,12 0,02
30 2,14 2,10 2,18 1,75 2,35 0,60 0,01 0,12 0,02
30 2,17 2,09 2,24 1,65 2,45 0,80 0,04 0,20 0,04
30 2,20 2,14 2,25 1,95 2,40 0,45 0,02 0,14 0,03
30 2,13 2,07 2,19 1,60 2,40 0,80 0,03 0,16 0,03
30 2,20 2,15 2,25 1,75 2,40 0,65 0,02 0,14 0,03
30 2,12 2,02 2,21 0,95 2,40 1,45 0,06 0,25 0,05
 
 
Planilha de resultados do volume do estouro, em dm
3
, Lote F1/ 27°C 
Estatística descritiva (Volume - T 27°C)
Lote F1
NE Média (-) IC 95% (+) IC 95% Min. Max. A
s
2
s ep
F1 7M
F1 20M
F1 24M
F1 28M
F1 32M
F1 36M
F1 40M
F1 44M
F1 48M
F1 52M
30 32,4 31,5 33,3 28,0 38,0 10,0 5,7 2,4 0,4
30 33,1 32,5 33,8 29,0 36,5 7,5 3,4 1,9 0,3
30 32,3 31,6 33,1 25,0 36,0 11,0 4,4 2,1 0,4
30 31,9 31,3 32,5 29,0 36,0 7,0 3,0 1,7 0,3
30 30,7 29,8 31,5 25,5 34,5 9,0 5,3 2,3 0,4
30 30,5 29,5 31,5 23,0 35,0 12,0 7,1 2,7 0,5
30 30,2 29,5 31,0 26,5 34,0 7,5 3,8 1,9 0,4
30 28,7 26,4 31,0 0,0 36,5 36,5 38,1 6,2 1,1
30 28,6 28,0 29,1 25,5 32,5 7,0 2,4 1,5 0,3
30 29,3 27,8 30,8 12,5 33,5 21,0 16,4 4,1 0,7
07

 
Planilha de resultados da pressão do estouro, em kPa, Lote F2/ 27°C 
Estatística descritiva (Pressão - T 27°C)
Lote F2
NE Média (-) IC 95% (+) IC 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
F2 7M
F2 20M
F2 24M
F2 28M
F2 32M
F2 36M
F2 40M
F2 44M
F2 48M
F2 52M
30 2,08 2,03 2,12 1,80 2,30 0,50 0,01 0,11 0,02
30 2,02 1,92 2,12 1,15 2,40 1,25 0,07 0,26 0,05
30 2,08 2,02 2,14 1,45 2,30 0,85 0,03 0,17 0,03
30 2,10 2,06 2,14 1,85 2,35 0,50 0,01 0,11 0,02
30 2,12 2,06 2,19 1,40 2,40 1,00 0,03 0,17 0,03
30 2,10 2,05 2,14 1,70 2,30 0,60 0,02 0,13 0,02
30 2,17 2,12 2,22 1,80 2,40 0,60 0,02 0,13 0,02
30 2,05 1,94 2,16 0,90 2,40 1,50 0,08 0,28 0,05
30 2,13 2,08 2,18 1,90 2,40 0,50 0,02 0,12 0,02
30 2,08 2,03 2,12 1,75 2,30 0,55 0,01 0,12 0,02
004

 
Nota: M significa meses 
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Planilha de resultados do volume do estouro, em dm
3
, Lote F2/ 27°C 
Estatística descritiva (Volume - T 27°C)
Lote F2
NE Média (-) IC 95% (+) IC 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
F2 7M
F2 20M
F2 24M
F2 28M
F2 32M
F2 36M
F2 40M
F2 44M
F2 48M
F2 52M
30 31,6 30,8 32,4 26,5 36,0 9,5 4,7 2,2 0,4
30 30,1 28,9 31,4 21,5 40,0 18,5 11,2 3,3 0,6
30 31,1 30,1 32,1 21,5 38,5 17,0 7,0 2,6 0,5
30 31,0 30,2 31,8 26,0 36,5 10,5 4,5 2,1 0,4
30 29,8 28,8 30,7 22,0 33,5 11,5 5,8 2,4 0,4
30 29,4 28,5 30,3 23,0 34,0 11,0 5,7 2,4 0,4
30 28,9 28,2 29,7 25,0 33,0 8,0 3,8 1,9 0,4
30 28,8 27,0 30,5 10,0 35,5 25,5 22,0 4,7 0,9
30 27,4 26,6 28,3 23,0 31,5 8,5 4,9 2,2 0,4
30 29,3 28,6 29,9 24,0 32,0 8,0 2,7 1,6 0,3
 
Planilha de resultados da pressão do estouro, em kPa, Lote F3/ 27°C 
Estatística descritiva (Pressão - T 27°C)
Lote F3
NE Média (-) IC 95% (+) IC 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
F3 7M
F3 20M
F3 24M
F3 28M
F3 32M
F3 36M
F3 40M
F3 44M
F3 48M
F3 52M
30 2,07 2,02 2,13 1,80 2,40 0,60 0,02 0,15 0,03
25 2,14 2,10 2,19 1,95 2,40 0,45 0,01 0,11 0,02
30 2,10 2,02 2,18 1,25 2,35 1,10 0,04 0,21 0,04
30 2,12 2,07 2,16 1,80 2,30 0,50 0,01 0,12 0,02
30 2,13 2,04 2,23 0,85 2,35 1,50 0,07 0,26 0,05
30 2,14 2,07 2,21 1,65 2,40 0,75 0,04 0,19 0,04
30 2,21 2,16 2,26 1,95 2,50 0,55 0,02 0,13 0,02
30 2,17 2,12 2,22 1,65 2,40 0,75 0,02 0,14 0,03
30 2,24 2,15 2,32 1,30 2,45 1,15 0,05 0,22 0,04
30 2,15 2,07 2,23 1,70 2,75 1,05 0,04 0,21 0,04
004

 
Planilha de resultados do volume do estouro, em dm
3
, Lote F3/ 27°C 
 
Estatística descritiva (Pressão - T 27°C)
Lote F3
NE Média (-) IC 95% (+) IC 95% Mín. Máx. A
s
2
s ep
F3 7M
F3 20M
F3 24M
F3 28M
F3 32M
F3 36M
F3 40M
F3 44M
F3 48M
F3 52M
30 2,07 2,02 2,13 1,80 2,40 0,60 0,02 0,15 0,03
25 2,14 2,10 2,19 1,95 2,40 0,45 0,01 0,11 0,02
30 2,10 2,02 2,18 1,25 2,35 1,10 0,04 0,21 0,04
30 2,12 2,07 2,16 1,80 2,30 0,50 0,01 0,12 0,02
30 2,13 2,04 2,23 0,85 2,35 1,50 0,07 0,26 0,05
30 2,14 2,07 2,21 1,65 2,40 0,75 0,04 0,19 0,04
30 2,21 2,16 2,26 1,95 2,50 0,55 0,02 0,13 0,02
30 2,17 2,12 2,22 1,65 2,40 0,75 0,02 0,14 0,03
30 2,24 2,15 2,32 1,30 2,45 1,15 0,05 0,22 0,04
30 2,15 2,07 2,23 1,70 2,75 1,05 0,04 0,21 0,04
004

 
Nota: M significa meses 
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ANEXO C - GRÁFICOS DA DISTRIBUIÇÃO NORMAL 
Variável Pressão 
Normal P-Plot: A3 27M
39 40 41 42 43 44 45 46 47 48
Valor observado
-2,5
-2,0
-1,5
-1,0
-0,5
0,0
0,5
1,0
1,5
2,0
Valor esperado normal
 
 
Normal P-Plot: B3 53M
1,8 2,0 2,2 2,4 2,6 2,8 3,0
Valor observado
-3
-2
-1
0
1
2
3
Valor esperado normal
 
Nota: M significa meses 
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Normal P-Plot: C1 10M
2,1 2,2 2,3 2,4 2,5 2,6 2,7 2,8 2,9
Valor observado
-2,5
-2,0
-1,5
-1,0
-0,5
0,0
0,5
1,0
1,5
2,0
Valor esperado normal
 
 
Normal P-Plot: C2 50M
2,1 2,2 2,3 2,4 2,5 2,6 2,7 2,8 2,9 3,0
Valor observado
-2,5
-2,0
-1,5
-1,0
-0,5
0,0
0,5
1,0
1,5
2,0
2,5
3,0
Valor esperado normal
 
Nota: M significa meses 
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Normal P-Plot: D2 10M
2,1 2,2 2,3 2,4 2,5 2,6 2,7 2,8
Valor observado
-2,5
-2,0
-1,5
-1,0
-0,5
0,0
0,5
1,0
1,5
2,0
Valor esperado normal
 
 
 
Normal P-Plot: E1 9M
1,8 1,9 2,0 2,1 2,2 2,3 2,4 2,5 2,6
Valor observado
-2,5
-2,0
-1,5
-1,0
-0,5
0,0
0,5
1,0
1,5
2,0
2,5
Valor esperado normal
 
Nota: M significa meses 
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Normal P-Plot: F1 20M
1,90 1,95 2,00 2,05 2,10 2,15 2,20 2,25 2,30 2,35
Valor observado
-2,0
-1,5
-1,0
-0,5
0,0
0,5
1,0
1,5
2,0
Valor esperado normal
 
 
 
Normal P-Plot: F1 40M
1,9 2,0 2,1 2,2 2,3 2,4 2,5
Valor observado
-2,0
-1,5
-1,0
-0,5
0,0
0,5
1,0
1,5
2,0
Valor esperado normal
 
Nota: M significa meses 
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Variável Volume 
 
Normal P-Plot: A1 47M
26 28 30 32 34 36 38 40
Valor observado
-2,5
-2,0
-1,5
-1,0
-0,5
0,0
0,5
1,0
1,5
2,0
2,5
Valor esperado normal
 
 
Normal P-Plot: B1 53M
14 16 18 20 22 24 26 28 30
Valor observado
-3
-2
-1
0
1
2
3
Valor esperado normal
 
Nota: M significa meses 
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Normal P-Plot: C3 46M
26 28 30 32 34 36 38
Valor observado
-2,5
-2,0
-1,5
-1,0
-0,5
0,0
0,5
1,0
1,5
2,0
2,5
Valor esperado normal
 
 
 
Normal P-Plot: C1 10M
28 30 32 34 36 38 40 42 44 46
Valor observado
-3
-2
-1
0
1
2
3
Valor esperado normal
 
Nota: M significa meses 
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Normal P-Plot: D3 26M
28 30 32 34 36 38
Valor observado
-2,5
-2,0
-1,5
-1,0
-0,5
0,0
0,5
1,0
1,5
2,0
2,5
Valor esperado normal
 
 
Normal P-Plot: D3 54M
18 20 22 24 26 28 30 32
Valor observado
-3
-2
-1
0
1
2
3
Valor esperado normal
 
Nota: M significa meses 
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Normal P-Plot: E1 49M
16 18 20 22 24 26 28 30
Valor observado
-3
-2
-1
0
1
2
3
Valor esperado normal
 
Normal P-Plot: F2 52M
23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 33
Valor observado
-4
-3
-2
-1
0
1
2
3
Valor esperado normal
 
Nota: M significa meses 
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ANEXO D - RESULTADOS DO TESTE t DA EQUIVALÊNCIA DOS LOTES DE 
TODOS OS FABRICANTES AO LONGO DO TEMPO DE ARMAZENAMENTO 
Os pares em vermelho não são estatisticamente equivalentes. Nesses grupos a hipótese 
nula foi rejeitada. 
Fabricante A 
A
1
 vs A
2 
(variável P) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N 1 N 2 s1  s2  F-ratio  p 
A1 2M vs. A2 2M  2,146667 2,126667 0,44362 58 0,658970 30  30 0,099076 0,226188 5,211944 0,000028
A1 7M vs. A2 7M  2,133333 2,218333 -2,90648 58 0,005169 30  30 0,114721 0,111791 1,053116 0,890125
A1 11M vs. A2 11M  2,045000 2,136667 -1,86961 58 0,066589 30  30 0,115482 0,242449 4,407671 0,000145
A1 15M vs. A2 15M  2,088333 2,165000 -2,33343 58 0,023114 30  30 0,139385 0,113828 1,499446 0,281141
A1 19M vs. A2 19M  2,096667 2,110000 -0,47118 58 0,639280 30  30 0,087033 0,128251 2,171472 0,040849
A1 23M vs. A2 23M  2,056667 2,148333 -4,24291 58 0,000080 30  30 0,091664 0,074837 1,500257 0,280503
A1 27M vs. A2 27M  2,046667 2,085000 -0,93085 58 0,355791 30  30 0,170159 0,148062 1,320750 0,458412
A1 31M vs. A2 31M  2,085000 2,035000 1,28534 58 0,203781 30  30 0,117554 0,177701 2,285090 0,029548
A1 35M vs. A2 35M  2,061667 2,085000 -0,85420 58 0,396510 30  30 0,111945 0,099265 1,271799 0,521480
A1 39M vs. A2 39M  2,135000 2,061000 2,39290 58 0,019974 30  30 0,113828 0,125433 1,214291 0,604525
A1 43M vs. A2 43M  2,030000 1,991667 1,17662 58 0,244153 30  30 0,109545 0,140861 1,653496 0,181698
A1 47M vs. A2 47M  2,090000 2,058333 1,01765 58 0,313071 30  30 0,136078 0,102624 1,758254 0,134469
A1 51M vs. A2 51M  2,078333 2,063333 0,47350 58 0,637632 30  30 0,097983 0,143198 2,135887 0,045234
A1 59M vs. A2 59M  2,056667 2,080000 -0,78094 58 0,438012 30  30 0,132440 0,096132 1,898010 0,089804
Análise: 4 em 15 são diferentes – lotes diferentes 
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Fabricante A 
A
1
 vs A
2 
 (variável V) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N 1 N 2 s1  s2  F-ratio  p 
A1 2M vs. A2 2M  37,68333 38,18333 -0,4957 58 0,621945 30  30 2,708490 4,814639 3,159897 0,002762
A1 7M vs. A2 7M  35,73333 38,63333 -4,3351 58 0,000059 30  30 2,377094 2,788317 1,375915 0,395270
A1 11M vs. A2 11M  37,65000 39,33333 -1,6525 58 0,103832 30  30 2,616756 4,927637 3,546099 0,001051
A1 15M vs. A2 15M  38,33333 39,55000 -1,6374 58 0,106961 30  30 3,211867 2,499483 1,651258 0,182866
A1 19M vs. A2 19M  40,41667 40,43333 -0,0254 58 0,979818 30  30 2,330766 2,734623 1,376567 0,394572
A1 23M vs. A2 23M  42,53333 42,78333 -0,5824 58 0,562554 30  30 1,569831 1,750287 1,243120 0,561661
A1 27M vs. A2 27M  38,00000 38,61667 -0,6943 58 0,490273 30  30 3,713907 3,142268 1,396933 0,373303
A1 31M vs. A2 31M  39,81667 37,73333 2,7023 58 0,009017 30  30 2,098782 3,664210 3,048079 0,003687
A1 35M vs. A2 35M  38,55000 38,46667 0,1252 58 0,900825 30  30 2,801939 2,333908 1,441285 0,330496
A1 39M vs. A2 39M  35,32667 37,20000 -2,9517 58 0,004555 30  30 2,695070 2,195607 1,506714 0,275476
A1 43M vs. A2 43M  36,21667 35,90000 0,5296 58 0,598407 30  30 1,878569 2,682639 2,039248 0,059725
A1 47M vs. A2 47M  34,38333 35,96667 -2,4269 58 0,018356 30  30 2,686760 2,355966 1,300528 0,483638
A1 51M vs. A2 51M  37,40000 36,13333 1,4109 58 0,163601 30  30 3,259998 3,681111 1,275038 0,517095
A1 55M vs. A2 55M  35,20000 35,26667 -0,0984 58 0,921937 30  30 2,734202 2,507689 1,188814 0,644500
A1 59M vs. A2 59M  36,73333 37,26667 -0,7873 58 0,434307 30  30 2,961632 2,235040 1,755867 0,135398
Análise: 4 em 15 são diferentes – lotes diferentes 
 
Conclusão: A1 ≠ A2 
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A
1
 vs A
3 
(variável P) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N 1 N 2 s1  s2  F-ratio  p 
A1 2M vs. A3 2M  2,146667 2,255000 -3,07274 58 0,003229 30 30 0,099076 0,165753 2,79889 0,007130
A1 7M vs. A3 7M  2,133333 2,315000 -5,57919 58 0,000001 30 30 0,114721 0,136552 1,41681 0,353535
A1 11M vs. A3 11M  2,045000 2,223333 -4,72290 58 0,000015 30 30 0,115482 0,171572 2,20728 0,036874
A1 15M vs. A3 15M  2,088333 2,220000 -4,00262 58 0,000180 30 30 0,139385 0,114169 1,49052 0,288244
A1 19M vs. A3 19M  2,096667 2,090000 0,17008 58 0,865538 30 30 0,087033 0,196258 5,08498 0,000036
A1 23M vs. A3 23M  2,056667 2,190000 -4,78445 58 0,000012 30 30 0,091664 0,122051 1,77291 0,128903
A1 27M vs. A3 27M  2,046667 2,228333 -5,02282 58 0,000005 30 30 0,170159 0,101441 2,81374 0,006851
A1 31M vs. A3 31M  2,085000 2,178333 -2,52450 58 0,014345 30 30 0,117554 0,164884 1,96735 0,073494
A1 35M vs. A3 35M  2,061667 2,131667 -1,12208 58 0,266451 30 30 0,111945 0,322833 8,31667 0,000000
A1 39M vs. A3 39M  2,135000 2,233333 -2,64504 58 0,010493 30 30 0,113828 0,168836 2,20004 0,037645
A1 43M vs. A3 43M  2,030000 2,101667 -1,35873 58 0,179494 30 30 0,109545 0,267325 5,95522 0,000007
A1 47M vs. A3 47M  2,090000 2,133333 -1,29866 58 0,199201 30 30 0,136078 0,122004 1,24402 0,560370
A1 51M vs. A3 51M  2,078333 2,090000 -0,35298 58 0,725384 30 30 0,097983 0,152225 2,41365 0,020557
A1 55M vs. A3 55M  2,073333 2,120000 -0,83977 58 0,404487 30  30 0,080658 0,293493 13,24028 0,000000
A1 59M vs. A3 59M  2,056667 2,166667 -3,31086 58 0,001604 30 30 0,132440 0,124799 1,12620 0,751114
Análise: 9 em 15 são diferentes – lotes diferentes 
(variável V) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N 1 N 2 s1  s2  F-ratio  p 
A1 2M vs. A3 2M  37,68333 43,91667 -7,0543 58 0,000000 30 30 2,708490 4,010940 2,19300 0,038410
A1 7M vs. A3 7M  35,73333 42,63333 -11,9856 58 0,000000 30 30 2,377094 2,071703 1,31655 0,463556
A1 11M vs. A3 11M  37,65000 41,81667 -5,2036 58 0,000003 30 30 2,616756 3,519608 1,80910 0,116118
A1 15M vs. A3 15M  38,33333 43,03333 -6,3234 58 0,000000 30 30 3,211867 2,501494 1,64860 0,184259
A1 19M vs. A3 19M  40,41667 41,25000 -0,9797 58 0,331285 30 30 2,330766 4,033801 2,99524 0,004233
A1 23M vs. A3 23M  42,53333 44,75000 -3,6138 58 0,000632 30 30 1,569831 2,970400 3,58034 0,000967
A1 27M vs. A3 27M  38,00000 43,75000 -7,3923 58 0,000000 30 30 3,713907 2,087525 3,16518 0,002724
A1 31M vs. A3 31M  39,81667 41,84667 -2,7130 58 0,008763 30 30 2,098782 3,520162 2,81314 0,006862
A1 35M vs. A3 35M  38,55000 42,68333 -5,0692 58 0,000004 30 30 2,801939 3,477721 1,54054 0,250490
A1 39M vs. A3 39M  35,32667 37,30000 -1,8123 58 0,075112 30 30 2,695070 5,320099 3,89672 0,000457
A1 43M vs. A3 43M  36,21667 36,68333 -0,2951  58 0,768992 30  30 1,878569 8,456260 20,26293 0,000000
A1 47M vs. A3 47M  34,38333 40,83333 -9,2555 58 0,000000 30 30 2,686760 2,711194 1,01827 0,961449
A1 51M vs. A3 51M  37,40000 41,40000 -3,6640 58 0,000540 30 30 3,259998 5,012742 2,36437 0,023612
A1 55M vs. A3 55M  35,20000 37,91667 -2,0497 58 0,044927 30 30 2,734202 6,724996 6,04955 0,000006
A1 59M vs. A3 59M  36,73333 40,48333 -5,4387 58 0,000001 30 30 2,961632 2,343308 1,59736 0,213255
Análise: 11 em 15 são diferentes – lotes diferentes Conclusão: A1 ≠ A3 
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A
2
 vs A
3 
(variável P) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N 1 N 2 s1  s2  F-ratio  p 
A2 2M vs. A3 2M  2,126667 2,255000 -2,50664 58 0,015013 30 30 0,226188 0,165753 1,86215 0,099614
A2 7M vs. A3 7M  2,218333 2,315000 -3,00022 58 0,003972 30 30 0,111791 0,136552 1,49207 0,287001
A2 11M vs. A3 11M  2,136667 2,223333 -1,59821 58 0,115431 30 30 0,242449 0,171572 1,99688 0,067489
A2 15M vs. A3 15M  2,165000 2,220000 -1,86857 58 0,066736 30 30 0,113828 0,114169 1,00599 0,987285
A2 19M vs. A3 19M  2,110000 2,090000 0,46725 58 0,642075 30 30 0,128251 0,196258 2,34172 0,025171
A2 23M vs. A3 23M  2,148333 2,190000 -1,59405 58 0,116360 30 30 0,074837 0,122051 2,65983 0,010394
A2 27M vs. A3 27M  2,085000 2,228333 -4,37416 58 0,000051 30 30 0,148062 0,101441 2,13041 0,045950
A2 31M vs. A3 31M  2,035000 2,178333 -3,23855 58 0,001990 30 30 0,177701 0,164884 1,16151 0,689539
A2 35M vs. A3 35M  2,085000 2,131667 -0,75679 58 0,452242 30  30 0,099265 0,322833 10,57714 0,000000
A2 39M vs. A3 39M  2,061000 2,233333 -4,48773 58 0,000035 30 30 0,125433 0,168836 1,81179 0,115218
A2 43M vs. A3 43M  1,991667 2,101667 -1,99392 58 0,050870 30 30 0,140861 0,267325 3,60159 0,000919
A2 47M vs. A3 47M  2,058333 2,133333 -2,57669 58 0,012542 30 30 0,102624 0,122004 1,41337 0,356889
A2 51M vs. A3 51M  2,063333 2,090000 -0,69887 58 0,487426 30 30 0,143198 0,152225 1,13004 0,744226
A2 55M vs. A3 55M  2,068333 2,120000 -0,92737 58 0,357576 30  30 0,083546 0,293493 12,34088 0,000000
A2 59M vs. A3 59M  2,080000 2,166667 -3,01333 58 0,003827 30 30 0,096132 0,124799 1,68532 0,165860
Análise: 7 em 15 são diferentes – lotes diferentes 
(variável V) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N 1 N 2 s1  s2  F-ratio  p 
A2 2M vs. A3 2M  38,18333 43,91667 -5,0113 58 0,000005 30  30 4,814639 4,010940 1,44090 0,330845
A2 7M vs. A3 7M  38,63333 42,63333 -6,3071 58 0,000000 30  30 2,788317 2,071703 1,81146 0,115328
A2 11M vs. A3 11M  39,33333 41,81667 -2,2462 58 0,028516 30  30 4,927637 3,519608 1,96015 0,075040
A2 15M vs. A3 15M  39,55000 43,03333 -5,3953 58 0,000001 30  30 2,499483 2,501494 1,00161 0,996574
A2 19M vs. A3 19M  40,43333 41,25000 -0,9179 58 0,362494 30  30 2,734623 4,033801 2,17588 0,040338
A2 23M vs. A3 23M  42,78333 44,75000 -3,1243 58 0,002781 30  30 1,750287 2,970400 2,88012 0,005738
A2 27M vs. A3 27M  38,61667 43,75000 -7,4530 58 0,000000 30  30 3,142268 2,087525 2,26581 0,031211
A2 31M vs. A3 31M  37,73333 41,84667 -4,4340 58 0,000042 30  30 3,664210 3,520162 1,08352 0,830473
A2 35M vs. A3 35M  38,46667 42,68333 -5,5144 58 0,000001 30  30 2,333908 3,477721 2,22035 0,035524
A2 39M vs. A3 39M  37,20000 37,30000 -0,0952 58 0,924510 30  30 2,195607 5,320099 5,87124 0,000008
A2 43M vs. A3 43M  35,90000 36,68333 -0,4836 58 0,630475 30  30 2,682639 8,456260 9,93647 0,000000
A2 47M vs. A3 47M  35,96667 40,83333 -7,4213 58 0,000000 30  30 2,355966 2,711194 1,32429 0,454112
A2 51M vs. A3 51M  36,13333 41,40000 -4,6384 58 0,000020 30  30 3,681111 5,012742 1,85436 0,101884
A2 55M vs. A3 55M  35,26667 37,91667 -2,0223 58 0,047766 30  30 2,507689 6,724996 7,19178 0,000001
A2 59M vs. A3 59M  37,26667 40,48333 -5,4407 58 0,000001 30  30 2,235040 2,343308 1,09923 0,800647
Análise: 12 em 15 são diferentes – lotes diferentes Conclusão:  A
2
 ≠A
3 
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Fabricante B 
B
2
 vs B
3 
(variável P) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N 1 N 2 s1  s2  F-ratio  p 
B2 7M vs. B3 7M  2,290000 2,360000 -1,21056 58 0,230975 30  30 0,166298 0,269546 2,627182 0,011366
B2 13M vs. B3 13M  2,343333 2,393333 -0,72593 58 0,470801 30  30 0,210800 0,312866 2,202794 0,037350
B2 17M vs. B3 17M  2,210000 2,328333 -2,11228 58 0,038979 30  30 0,261098 0,161183 2,624046 0,011464
B2 21M vs. B3 21M  2,221667 2,290000 -0,96028 58 0,340900 30  30 0,286382 0,264380 1,173368 0,669696
B2 25M vs. B3 25M  2,143333 2,291667 -3,40189 58 0,001218 30  30 0,190160 0,144487 1,732140 0,144976
B2 29M vs. B3 29M  2,093333 2,279667 -4,03493 58 0,000162 30  30 0,197280 0,158299 1,553147 0,241731
B2 33M vs. B3 33M  2,228333 2,296667 -1,57962 58 0,119632 30  30 0,175521 0,159164 1,216084 0,601786
B2 37M vs. B3 37M  2,213333 2,283333 -1,88769 58 0,064073 30  30 0,157531 0,128206 1,509790 0,273111
B2 41M vs. B3 41M  2,240000 2,268333 -0,52443 58 0,601976 30  30 0,226442 0,190500 1,412938 0,357312
B2 45M vs. B3 45M  2,260000 2,280000 -0,48573 58 0,628990 30  30 0,177337 0,139333 1,619893 0,200004
B2 49M vs. B3 49M  2,100000 2,271667 -2,09286 58 0,040746 30  30 0,329838 0,305039 1,169204 0,676612
B2 53M vs. B3 53M  2,128333 2,408333 -4,49631 58 0,000034 30  30 0,274705 0,202179 1,846116 0,104339
B2 57M vs. B3 57M  2,161667 2,418333 -3,72036 58 0,000451 30  30 0,335714 0,173445 3,746394 0,000650
B2 61M vs. B3 61M  2,315000 2,330000 -0,35437 58 0,724343 30  30 0,183899 0,141177 1,696799 0,160484
Análise: 6 em 14 são diferentes – lotes diferentes 
(variável V) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N 1 N 2 s1  s2  F-ratio  p 
B2 7M vs. B3 7M  38,11667 29,81667 9,50722 58 0,000000 30  30 2,631649 3,992414 2,30152 0,028203
B2 13M vs. B3 13M  34,83333 29,20000 5,41243 58 0,000001 30  30 3,667973 4,364038 1,41555 0,354763
B2 17M vs. B3 17M  35,18333 31,20000 3,49201 58 0,000924 30  30 5,724243 2,503790 5,22685 0,000027
B2 21M vs. B3 21M  35,78333 30,01667 4,30223 58 0,000066 30  30 5,148959 5,233321 1,03304 0,930860
B2 25M vs. B3 25M  37,91667 31,45000 9,97396 58 0,000000 30  30 2,945140 1,984205 2,20312 0,037315
B2 29M vs. B3 29M  39,20000 33,15000 7,06280 58 0,000000 30  30 4,300361 1,876120 5,25398 0,000026
B2 33M vs. B3 33M  37,11667 30,63333 8,06796 58 0,000000 30  30 3,890048 2,059182 3,56879 0,000995
B2 37M vs. B3 37M  37,38333 30,91667 9,40981 58 0,000000 30  30 2,869829 2,435666 1,38828 0,382214
B2 41M vs. B3 41M  35,13333 29,76667 6,89321 58 0,000000 30  30 3,059562 2,970352 1,06097 0,874476
B2 45M vs. B3 45M  34,75000 28,76667 8,57845 58 0,000000 30  30 3,463479 1,612095 4,61577 0,000093
B2 49M vs. B3 49M  30,93333 27,45000 2,62880 58 0,010950 30  30 5,421435 4,825132 1,26244 0,534329
B2 53M vs. B3 53M  31,50000 26,58333 5,17423 58 0,000003 30  30 4,739780 2,149913 4,86043 0,000056
B2 57M vs. B3 57M  32,43333 28,51667 3,36934 58 0,001345 30  30 5,789011 2,650580 4,77009 0,000067
B2 61M vs. B3 61M  33,13333 28,01667 6,77167 58 0,000000 30  30 3,202729 2,621145 1,49299 0,286259
Análise: 14 em 14 são diferentes – lotes diferentes 
Conclusão: B
2
 ≠B
3 
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B
2
 vs B
4 
(variável P) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N 1 N 2 s1  s2  F-ratio  p 
B2 7M vs. B4 7M  2,290000 2,780000 -8,2622  58 0,000000 30  30 0,166298 0,279038 2,81546 0,006820
B2 13M vs. B4 13M  2,343333 2,841667 -4,5936  58 0,000024 30  30  0,210800 0,555549 6,94549 0,000001
B2 17M vs. B4 17M  2,210000 2,866667 -8,9737  58 0,000000 30  30  0,261098 0,304091 1,35643 0,416644
B2 21M vs. B4 21M  2,221667 2,706667 -5,2351  58 0,000002 30  30  0,286382 0,418893 2,13952 0,044765
B2 25M vs. B4 25M  2,143333 2,763333 -10,9126 58 0,000000 30  30 0,190160 0,246329 1,67800 0,169379
B2 29M vs. B4 29M  2,093333 2,666667 -8,7150  58 0,000000 30  30  0,197280 0,301529 2,33609 0,025574
B2 33M vs. B4 33M  2,228333 2,776667 -9,5853  58 0,000000 30  30  0,175521 0,259553 2,18674 0,039104
B2 37M vs. B4 37M  2,213333 2,813333 -11,6332 58 0,000000 30  30 0,157531 0,234496 2,21584 0,035985
B2 41M vs. B4 41M  2,240000 2,781667 -8,2183  58 0,000000 30  30  0,226442 0,281156 1,54164 0,249713
B2 45M vs. B4 45M  2,260000 2,783333 -8,7903  58 0,000000 30  30  0,177337 0,273651 2,38121 0,022518
B2 49M vs. B4 49M  2,100000 2,878333 -10,7058 58 0,000000 30  30 0,329838 0,223099 2,18579 0,039210
B2 53M vs. B4 53M  2,128333 2,848333 -11,1529 58 0,000000 30  30 0,274705 0,222634 1,52247 0,263563
B2 57M vs. B4 57M  2,161667 2,765000 -6,8248  58 0,000000 30  30  0,335714 0,348927 1,08026 0,836736
B2 61M vs. B4 61M  2,315000 2,843333 -7,0189  58 0,000000 30  30  0,183899 0,369000 4,02617 0,000339
Análise: 14 em 14 são diferentes – lotes diferentes 
(variável V) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N 1 N 2 s1  s2  F-ratio  p 
B2 7M vs. B4 7M  38,11667 28,43333 11,49658 58 0,000000 30  30  2,631649 3,789125 2,073109 0,054175
B2 13M vs. B4 13M  34,83333 27,55000 5,81179  58 0,000000 30  30  3,667973 5,801828 2,501944 0,016063
B2 17M vs. B4 17M  35,18333 22,58333 9,17916  58 0,000000 30  30  5,724243 4,874429 1,379077 0,391894
B2 21M vs. B4 21M  35,78333 25,40000 6,51989  58 0,000000 30  30  5,148959 7,041013 1,869956 0,097391
B2 25M vs. B4 25M  37,91667 28,60000 11,99059 58 0,000000 30  30  2,945140 3,072122 1,088090 0,821719
B2 29M vs. B4 29M  39,20000 30,23333 8,11511  58 0,000000 30  30  4,300361 4,258325 1,019840 0,958175
B2 33M vs. B4 33M  37,11667 27,36667 10,89451 58 0,000000 30  30  3,890048 2,982516 1,701156 0,158488
B2 37M vs. B4 37M  37,38333 26,58333 15,97002 58 0,000000 30  30  2,869829 2,341836 1,501755 0,279329
B2 41M vs. B4 41M  35,13333 26,73333 9,09061  58 0,000000 30  30  3,059562 4,031628 1,736370 0,143221
B2 45M vs. B4 45M  34,75000 26,11667 10,11957 58 0,000000 30  30  3,463479 3,136777 1,219152 0,597122
B2 49M vs. B4 49M  30,93333 25,58333 4,50789  58 0,000032 30  30  5,421435 3,586573 2,284910 0,029563
B2 53M vs. B4 53M  31,50000 22,95000 8,54914  58 0,000000 30  30  4,739780 2,746000 2,979307 0,004414
B2 57M vs. B4 57M  32,43333 24,21667 5,62677  58 0,000001 30  30  5,789011 5,519063 1,100216 0,798797
B2 61M vs. B4 61M  33,13333 23,60000 10,16877 58 0,000000 30  30  3,202729 4,013769 1,570596 0,230088
Análise: 14 em 14 são diferentes – lotes diferentes 
Conclusão: B
2
 ≠B
4 
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B
3
 vs B
4 
(variável P) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N 1 N 2 s1  s2  F-ratio  p 
B3 7M vs. B4 7M  2,360000 2,780000 -5,9295  58 0,000000 30  30 0,269546 0,279038 1,07167 0,853427
B3 13M vs. B4 13M  2,393333 2,841667 -3,8514  58 0,000296 30  30  0,312866 0,555549 3,15304 0,002811
B3 17M vs. B4 17M  2,328333 2,866667 -8,5673  58 0,000000 30  30  0,161183 0,304091 3,55934 0,001018
B3 21M vs. B4 21M  2,290000 2,706667 -4,6072  58 0,000023 30  30  0,264380 0,418893 2,51044 0,015688
B3 25M vs. B4 25M  2,291667 2,763333 -9,0463  58 0,000000 30  30  0,144487 0,246329 2,90654 0,005349
B3 29M vs. B4 29M  2,279667 2,666667 -6,2242  58 0,000000 30  30  0,158299 0,301529 3,62829 0,000862
B3 33M vs. B4 33M  2,296667 2,776667 -8,6349  58 0,000000 30  30  0,159164 0,259553 2,65926 0,010410
B3 37M vs. B4 37M  2,283333 2,813333 -10,8620 58 0,000000 30  30 0,128206 0,234496 3,34545 0,001725
B3 41M vs. B4 41M  2,268333 2,781667 -8,2789  58 0,000000 30  30  0,190500 0,281156 2,17824 0,040066
B3 45M vs. B4 45M  2,280000 2,783333 -8,9777  58 0,000000 30  30  0,139333 0,273651 3,85731 0,000501
B3 49M vs. B4 49M  2,271667 2,878333 -8,7925  58 0,000000 30  30  0,305039 0,223099 1,86946 0,097529
B3 53M vs. B4 53M  2,408333 2,848333 -8,0136  58 0,000000 30  30  0,202179 0,222634 1,21258 0,607143
B3 57M vs. B4 57M  2,418333 2,765000 -4,8729  58 0,000009 30  30  0,173445 0,348927 4,04709 0,000323
B3 61M vs. B4 61M  2,330000 2,843333 -7,1166  58 0,000000 30  30  0,141177 0,369000 6,83160 0,000002
Análise: 14 em 14 são diferentes – lotes diferentes 
(variável V) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N 1 N 2 s1  s2  F-ratio  p 
B3 7M vs. B4 7M  29,81667 28,43333 1,37654 58 0,173946 30  30 3,992414 3,789125 1,11018 0,780280
B3 13M vs. B4 13M  29,20000 27,55000 1,24484 58 0,218196 30  30 4,364038 5,801828 1,76747 0,130942
B3 17M vs. B4 17M  31,20000 22,58333 8,61250 58 0,000000 30  30 2,503790 4,874429 3,79011 0,000586
B3 21M vs. B4 21M  30,01667 25,40000 2,88235 58 0,005527 30  30 5,233321 7,041013 1,81015 0,115765
B3 25M vs. B4 25M  31,45000 28,60000 4,26834 58 0,000074 30  30 1,984205 3,072122 2,39720 0,021529
B3 29M vs. B4 29M  33,15000 30,23333 3,43310 58 0,001107 30  30 1,876120 4,258325 5,15177 0,000031
B3 33M vs. B4 33M  30,63333 27,36667 4,93674 58 0,000007 30  30 2,059182 2,982516 2,09786 0,050453
B3 37M vs. B4 37M  30,91667 26,58333 7,02446 58 0,000000 30  30 2,435666 2,341836 1,08174 0,833890
B3 41M vs. B4 41M  29,76667 26,73333 3,31774 58 0,001571 30  30 2,970352 4,031628 1,84224 0,105516
B3 45M vs. B4 45M  28,76667 26,11667 4,11555 58 0,000124 30  30 1,612095 3,136777 3,78605 0,000592
B3 49M vs. B4 49M  27,45000 25,58333 1,70059 58 0,094376 30  30 4,825132 3,586573 1,80992 0,115844
B3 53M vs. B4 53M  26,58333 22,95000 5,70626 58 0,000000 30  30 2,149913 2,746000 1,63140 0,193546
B3 57M vs. B4 57M  28,51667 24,21667 3,84677 58 0,000300 30  30 2,650580 5,519063 4,33560 0,000170
B3 61M vs. B4 61M  28,01667 23,60000 5,04630 58 0,000005 30  30 2,621145 4,013769 2,34489 0,024946
Análise: 11 em 14 são diferentes – lotes diferentes 
Conclusão: B
3 
≠ B
4 
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Fabricante C 
C
1
 vs C
2 
(variável P) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N 1 N 2 s1  s2  F-ratio  p 
C1 1M vs. C2 1M  2,506667 2,525000 -0,31879 58 0,751034 30  30 0,225042 0,220403 1,04253 0,911469
C1 6M vs. C2 6M  2,543333 2,488333 0,73838 58 0,463261 30  30 0,284282 0,292635 1,05963 0,877135
C1 10M vs. C2 10M  2,575000 2,546667 0,47944 58 0,633429 30  30 0,174074 0,272894 2,45766 0,018174
C1 14M vs. C2 14M  2,488333 2,385000 2,39158 58 0,020040 30  30 0,192391 0,137809 1,94901 0,077494
C1 18M vs. C2 18M  2,446667 2,278333 4,19917 58 0,000093 30  30 0,155327 0,155188 1,00179 0,996191
C1 22M vs. C2 22M  2,388333 2,365000 0,43666 58 0,663977 30  30 0,214429 0,199201 1,15874 0,694231
C1 26M vs. C2 26M  2,448000 2,203333 2,97840 53 0,004363 25  30 0,180555 0,375760 4,33115 0,000483
C1 30M vs. C2 30M  2,376667 2,365000 0,19870 58 0,843196 30  30 0,273147 0,169761 2,58889 0,012627
C1 34M vs. C2 34M  2,406667 2,475000 -1,60479 58 0,113971 30  30 0,192861 0,131142 2,16274 0,041883
C1 38M vs. C2 38M  2,421667 2,476667 -0,71264 58 0,478926 30  30 0,389005 0,165432 5,52929 0,000015
C1 42M vs. C2 42M  2,293333 2,436667 -1,39853 58 0,167277 30  30 0,490027 0,273840 3,20218 0,002478
C1 46M vs. C2 46M  2,385000 2,406667 -0,35290 58 0,725442 30  30 0,232360 0,243088 1,09447 0,809606
C1 50M vs. C2 50M  2,436667 2,473333 -0,69982 58 0,486840 30  30 0,233021 0,167504 1,93527 0,080633
C1 54M vs. C2 54M  2,265000 2,358333 -1,02410 58 0,310040 30  30 0,402182 0,295683 1,85009 0,103148
C1 58M vs. C2 58M  2,583333 2,563333 0,39625 58 0,693373 30  30 0,197542 0,193397 1,04333 0,909847
Análise: 3 em 15 são diferentes – lotes diferentes 
(variável V) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N 1 N 2 s1  s2  F-ratio  p 
C1 1M vs. C2 1M  39,55000 40,18333 -0,7319 58 0,467166 30  30 3,201158 3,495029 1,192031 0,639344
C1 6M vs. C2 6M  38,00000 38,68333 -0,5730 58 0,568850 30  30 3,963193 5,191975 1,716228 0,151769
C1 10M vs. C2 10M  38,43333 34,46667 3,3506 58 0,001423 30  30 3,150625 5,667410 3,235757 0,002275
C1 14M vs. C2 14M  36,98333 37,63333 -0,9046 58 0,369428 30  30 3,012856 2,532320 1,415531 0,354780
C1 18M vs. C2 18M  38,11667 37,35000 1,2555 58 0,214334 30  30 2,148309 2,563504 1,423884 0,346733
C1 22M vs. C2 22M  38,31667 39,85000 -2,0189 58 0,048124 30  30 3,097505 2,776596 1,244512 0,559655
C1 26M vs. C2 26M  35,40000 33,50000 1,4757 53 0,145928 25  30 2,436699 6,032955 6,129946 0,000024
C1 30M vs. C2 30M  35,70000 36,46667 -0,8140 58 0,418976 30  30 4,540242 2,449255 3,436290 0,001377
C1 34M vs. C2 34M  35,98333 35,40000 0,9451 58 0,348534 30  30 2,397856 2,383130 1,012396 0,973764
C1 38M vs. C2 38M  33,45000 34,76667 -1,0773 58 0,285803 30  30 6,290866 2,288402 7,557122 0,000001
C1 42M vs. C2 42M  32,68333 33,41667 -0,5184 58 0,606183 30  30 7,020270 3,280253 4,580291 0,000100
C1 46M vs. C2 46M  34,06667 31,80000 3,0719 58 0,003236 30  30 2,631812 3,067066 1,358115 0,414759
C1 50M vs. C2 50M  33,91667 33,55000 0,5111 58 0,611202 30  30 3,143366 2,357490 1,777829 0,127088
C1 54M vs. C2 54M  31,65000 31,61667 0,0290 58 0,976969 30  30 5,121203 3,664093 1,953490 0,076498
C1 58M vs. C2 58M  32,11667 31,38333 1,1806 58 0,242588 30  30 2,517810 2,288213 1,210746 0,609970
Análise: 3 em 15 são diferentes – lotes diferentes Conclusão: C
1
 ≠C
2 
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C
1
 vs C
3 
(variável P) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N 1 N 2 s1  s2  F-ratio  p 
C1 1M vs. C3 1M  2,506667 2,411667 1,44660  58 0,153393 30  30 0,225042 0,280604  1,55475  0,240635
C1 6M vs. C3 6M  2,543333 2,536667 0,11281  58 0,910570 30  30 0,284282 0,154771  3,37380  0,001608
C1 10M vs. C3 10M  2,575000 2,563333 0,13336  58 0,894371 30  30  0,174074 0,446429  6,57715  0,000002
C1 14M vs. C3 14M  2,488333 2,385667 1,96285  58 0,054466 30  30  0,192391 0,212273  1,21736  0,599840
C1 18M vs. C3 18M  2,446667 2,253333 3,60707  58 0,000646 30  30  0,155327 0,249113  2,57218  0,013223
C1 22M vs. C3 22M  2,388333 2,378333 0,19634  58 0,845030 30  30  0,214429 0,178443  1,44400  0,328023
C1 26M vs. C3 26M  2,448000 2,341667 1,81237  53 0,075595 25  30  0,180555 0,242503  1,80391  0,143924
C1 30M vs. C3 30M  2,376667 2,416667 -0,70694 58 0,482436 30  30  0,273147 0,146413  3,48043  0,001235
C1 34M vs. C3 34M  2,406667 2,293333 1,75157  58 0,085134 30  30  0,192861 0,297325  2,37670  0,022806
C1 38M vs. C3 38M  2,421667 2,436667 -0,18852 58 0,851129 30  30  0,389005 0,196492  3,91940  0,000433
C1 42M vs. C3 42M  2,293333 2,408333 -1,11595 58 0,269048 30  30  0,490027 0,280112  3,06039  0,003571
C1 46M vs. C3 46M  2,385000 2,510000 -2,48703 58 0,015780 30  30  0,232360 0,147625  2,47745  0,017197
C1 50M vs. C3 50M  2,436667  2,426667 0,161555 58 0,872218 30  30  0,233021  0,246259  1,116850 0,768043 
C1 54M vs. C3 54M  2,265000 2,403333 -1,43273 58 0,157303 30  30  0,402182 0,343394  1,37170  0,399813
C1 58M vs. C3 58M  2,583333 2,590000 -0,09446 58 0,925071 30  30  0,197542 0,332286  2,82946  0,006569
Análise: 2 em 15 são diferentes – lotes diferentes 
(variável V) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N 1 N 2 s1  s2  F-ratio  p 
C1 1M vs. C3 1M  39,55000 39,85000 -0,2380 58 0,812715 30 30 3,201158 6,116893 3,65130 0,000815
C1 6M vs. C3 6M  38,00000 38,58333 -0,6855 58 0,495775 30 30 3,963193 2,453299 2,60969 0,011925
C1 10M vs. C3 10M  38,43333 31,26667 6,4495 58 0,000000 30 30 3,150625 5,207311 2,73170 0,008547
C1 14M vs. C3 14M  36,98333 37,39267 -0,4801 58 0,632996 30 30 3,012856 3,568588 1,40293 0,367237
C1 18M vs. C3 18M  38,11667 36,60000 1,8887 58 0,063942 30 30 2,148309 3,838103 3,19183 0,002545
C1 22M vs. C3 22M  38,31667 39,51667 -1,5426 58 0,128371 30 30 3,097505 2,925758 1,12085 0,760769
C1 26M vs. C3 26M  35,40000 35,55000 -0,1826 53 0,855804 25 30 2,436699 3,450012 2,00465 0,085867
C1 30M vs. C3 30M  35,70000 36,60000 -0,9579 58 0,342088 30 30 4,540242 2,422595 3,51234 0,001142
C1 34M vs. C3 34M  35,98333 33,90000 1,9615 58 0,054628 30 30 2,397856 5,300293 4,88600 0,000053
C1 38M vs. C3 38M  33,45000 34,90000 -1,16085 58 0,250457 30  30 6,290866 2,689058 5,472938 0,000017
C1 42M vs. C3 42M  32,68333 33,66667 -0,66229 58 0,510410 30  30 7,020270 4,104945 2,924778 0,005096
C1 46M vs. C3 46M  34,06667 31,58333 4,0358 58 0,000161 30 30 2,631812 2,105344 1,56266 0,235317
C1 50M vs. C3 50M  33,91667 33,51667 0,5251 58 0,601494 30 30 3,143366 2,743278 1,31296 0,467999
C1 54M vs. C3 54M  31,65000 31,38333 0,2361 58 0,814192 30 30 5,121203 3,470773 2,17717 0,040189
C1 58M vs. C3 58M  32,11667 30,18333 1,95873 58 0,054958 30  30 2,517810 4,784103 3,610398 0,000900
Análise: 2 em 15 são diferentes – lotes diferentes 
Conclusão: C
1 
≠ C
3 




[image: alt] 
 
280
C
2
 vs C
3 
(variável P) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N 1 N 2 s1  s2  F-ratio  p 
C2 1M vs. C3 1M  2,525000 2,411667 1,73971  58 0,087215 30  30 0,220403 0,280604  1,62088  0,199441
C2 6M vs. C3 6M  2,488333 2,536667 -0,79969 58 0,427151 30  30  0,292635 0,154771  3,57498  0,000980
C2 10M vs. C3 10M  2,546667 2,563333 -0,17447 58 0,862105 30  30  0,272894 0,446429  2,67618  0,009940
C2 14M vs. C3 14M  2,385000 2,385667 -0,01443 58 0,988538 30  30  0,137809 0,212273  2,37265  0,023068
C2 18M vs. C3 18M  2,278333 2,253333 0,46655  58 0,642571 30  30  0,155188 0,249113  2,57678  0,013056
C2 22M vs. C3 22M  2,365000 2,378333 -0,27307 58 0,785768 30  30  0,199201 0,178443  1,24619  0,557247
C2 26M vs. C3 26M  2,203333 2,341667 -1,69422 58 0,095588 30  30  0,375760 0,242503  2,40098  0,021301
C2 30M vs. C3 30M  2,365000 2,416667 -1,26235 58 0,211877 30  30  0,169761 0,146413  1,34437  0,430379
C2 34M vs. C3 34M  2,475000  2,293333 3,061983 58 0,003330 30  30  0,131142  0,297325  5,140184 0,000032 
C2 38M vs. C3 38M  2,476667 2,436667 0,85295  58 0,397195 30  30  0,165432 0,196492  1,41075  0,359460
C2 42M vs. C3 42M  2,436667 2,408333 0,39616  58 0,693439 30  30  0,273840 0,280112  1,04633  0,903779
C2 46M vs. C3 46M  2,406667 2,510000 -1,99006 58 0,051305 30  30  0,243088 0,147625  2,71150  0,009029
C2 50M vs. C3 50M  2,473333 2,426667 0,85823  58 0,394299 30  30  0,167504 0,246259  2,16141  0,042043
C2 54M vs. C3 54M  2,358333 2,403333 -0,54391 58 0,588587 30  30  0,295683 0,343394  1,34876  0,425336
C2 58M vs. C3 58M  2,563333 2,590000 -0,37990 58 0,705408 30  30  0,193397 0,332286  2,95206  0,004742
Análise: 1 em 15 é diferente – lotes diferentes 
(variável V) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df  p  N 1 N 2 s1  s2  F-ratio  p 
C2 1M vs. C3 1M  40,18333 39,85000 0,2592 58 0,796433 30  30 3,495029 6,116893 3,063093 0,003546 
C2 6M vs. C3 6M  38,68333 38,58333 0,0954 58 0,924340 30  30 5,191975 2,453299 4,478825 0,000125 
C2 10M vs. C3 10M  34,46667 31,26667 2,2773 58 0,026473 30  30 5,667410 5,207311 1,184520 0,651432 
C2 14M vs. C3 14M  37,63333 37,39267 0,3012 58 0,764304 30  30 2,532320 3,568588 1,985892 0,069663 
C2 18M vs. C3 18M  37,35000 36,60000 0,8900 58 0,377126 30  30 2,563504 3,838103 2,241637 0,033433 
C2 22M vs. C3 22M  39,85000 39,51667 0,4526 58 0,652498 30  30 2,776596 2,925758 1,110328 0,780005 
C2 26M vs. C3 26M  33,50000 35,55000 -1,6156 58 0,111599 30  30 6,032955 3,450012 3,057869 0,003594 
C2 30M vs. C3 30M  36,46667 36,60000 -0,2120 58 0,832859 30  30 2,449255 2,422595 1,022131 0,953404 
C2 34M vs. C3 34M  35,40000 33,90000 1,4137 58 0,162782 30  30 2,383130 5,300293 4,946570 0,000047 
C2 38M vs. C3 38M  34,76667  34,90000  -0,2068 58 0,836870  30  30  2,288402  2,689058  1,380817  0,390047 
C2 42M vs. C3 42M  33,41667 33,66667 -0,2606 58 0,795330 30  30 3,280253 4,104945 1,566030 0,233082 
C2 46M vs. C3 46M  31,80000 31,58333 0,3190 58 0,750870 30  30 3,067066 2,105344 2,122269 0,047036 
C2 50M vs. C3 50M  33,55000 33,51667 0,0505 58 0,959917 30  30 2,357490 2,743278 1,354066 0,419308 
C2 54M vs. C3 54M  31,61667 31,38333 0,2532 58 0,800989 30  30 3,664093 3,470773 1,114501 0,772337 
C2 58M vs. C3 58M  31,38333 30,18333 1,2394 58 0,220194 30  30 2,288213 4,784103 4,371275 0,000157 
Análise: 1 em 15 é diferente – lotes diferentes Conclusão: C
2 
≠ C
3 
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Fabricante D 
D
1 
vs
 
D
2 
(variável P) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N 1 N 2 s1  s2  F-ratio  p 
D1 2M vs. D2 2M  2,390000  2,33167  0,8620  58 0,392252 30  30  0,257441 0,266679  1,073  0,850711 
D1 6M vs. D2 6M  2,330000  2,42167  -1,4858 58 0,142744 30  30  0,258177 0,218017  1,402  0,367837 
D1 10M vs. D2 10M  2,478333  2,49333  -0,2286 58 0,820013 30  30  0,330017 0,142474  5,365  0,000021 
D1 14M vs. D2 14M  2,391667  2,32333  1,0661  58 0,290783 30  30  0,286201 0,203306  1,982  0,070508 
D1 18M vs. D2 18M  2,315000  2,19333  1,6424  58 0,105925 30  30  0,266248 0,306182  1,322  0,456319 
D1 22M vs. D2 22M  2,255000  2,29333  -0,6855 58 0,495748 30  30  0,236843 0,194197  1,487  0,290744 
D1 26M vs. D2 26M  2,313333  2,30333  0,1504  58 0,880943 30  30  0,256614 0,258288  1,013  0,972303 
D1 30M vs. D2 30M  2,328333  2,27833  0,6727  58 0,503830 30  30  0,299909 0,275332  1,186  0,648231 
D1 38M vs. D2 38M  2,343333  2,26500  0,7411  58 0,461613 30  30  0,333408 0,473277  2,015  0,064046 
D1 42M vs. D2 42M  2,386667  2,40333  -0,2628 58 0,793640 30  30  0,262919 0,227025  1,341  0,434037 
D1 46M vs. D2 46M  2,340000  2,34000  0,0000  58 1,000000 30  30  0,201032 0,293140  2,126  0,046498 
D1 50M vs. D2 50M  2,290000  2,24833  0,5426  58 0,589455 30  30  0,281743 0,312245  1,228  0,583468 
D1 54M vs. D2 54M  2,271667  2,33333  -0,6323 58 0,529675 30  30  0,483287 0,227556  4,511  0,000116 
Análise: 0 diferente em 14 – lotes iguais 
(variável V) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t df p  N N S  S  F-ratio  p 
D1 2M vs. D2 2M  33,98333  35,81667  -1,5877 58 0,117786 30 30 4,600381 4,340037  1,123572  0,755846
D1 6M vs. D2 6M  29,40000  33,63333  -4,5620 58 0,000027 30 30 3,509593 3,676424  1,097331  0,804212
D1 10M vs. D2 10M  25,30000  27,15000  -1,7813 58 0,080096 30 30 3,979690 4,064459  1,043055  0,910408
D1 14M vs. D2 14M  33,23333  35,31667  -2,0111 58 0,048969 30 30 4,310639 3,689415  1,365112  0,407000
D1 18M vs. D2 18M  33,40000  32,65000  0,5630 58 0,575587 30 30 4,511289 5,734274  1,615681  0,202420
D1 22M vs. D2 22M  34,41667  36,73333  -2,3275 58 0,023449 30 30 4,129547 3,559188  1,346180  0,428293
D1 26M vs. D2 26M  31,01667  32,61667  -1,6336 58 0,107761 30 30 3,918311 3,664093  1,143576  0,720341
D1 30M vs. D2 30M  31,01667  31,11667  -0,0949 58 0,924724 30 30 4,328103 3,818474  1,284740  0,504140
D1 34M vs. D2 34M  28,91667  29,83333  -0,7068 58 0,482499 30 30 3,732623 6,043425  2,621429  0,011547
D1 38M vs. D2 38M  27,76667  30,81667  -2,8187 58 0,006584 30 30 4,481251 3,878507  1,334963  0,441360
D1 42M vs. D2 42M  28,28333  29,00000  -0,9102 58 0,366475 30 30 3,231535 2,855726  1,280514  0,509749
D1 46M vs. D2 46M  26,05000  25,88333  0,1837 58 0,854927 30 30 2,672820 4,190884  2,458509  0,018131
D1 50M vs. D2 50M  27,08333  26,35000  0,4743 58 0,637054 30 30 4,224484 7,339254  3,018259  0,003986
D1 54M vs. D2 54M  25,88333  26,40000  -0,5715 58 0,569863 30 30 3,793559 3,182387  1,420979  0,349512
Análise: 3 diferentes em 14 – lotes diferentes 
Conclusão: D
1 
≠ D
2 
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D
1 
vs
 
D
3 
(variável P) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2 valor t  df p  N  N  S  S  F-ratio  p 
D1 2M vs. D3 2M  2,390000  2,42500  -0,6270 58 0,533105  30 30 0,257441  0,164919  2,4368  0,019267 
D1 6M vs. D3 6M  2,330000  2,37833  -0,8168 58 0,417389  30 30 0,258177  0,195943  1,7361  0,143333 
D1 10M vs. D3 10M  2,478333  2,43833  0,4941  58 0,623104  30 30 0,330017  0,296149  1,2418  0,563568 
D1 14M vs. D3 14M  2,391667  2,38333  0,1389  58 0,890021  30 30 0,286201  0,161530  3,1393  0,002912 
D1 18M vs. D3 18M  2,315000  2,34667  -0,5149 58 0,608568  30 30 0,266248  0,206336  1,6650  0,175799 
D1 22M vs. D3 22M  2,255000  2,31167  -1,1294 58 0,263378  30 30 0,236843  0,139385  2,8873  0,005629 
D1 26M vs. D3 26M  2,313333  2,32000  -0,1195 58 0,905292  30 30 0,256614  0,165883  2,3931  0,021780 
D1 30M vs. D3 30M  2,328333  2,33333  -0,0817 58 0,935182  30 30 0,299909  0,149904  4,0027  0,000358 
D1 34M vs. D3 34M  2,338333  2,24500  1,3377  58 0,186214  30 30 0,291454  0,247174  1,3904  0,380026 
D1 38M vs. D3 38M  2,343333  2,23833  1,3294  58 0,188911  30 30 0,333408  0,275644  1,4630  0,311180 
D1 42M vs. D3 42M  2,386667  2,26000  1,5864  58 0,118092  30 30 0,262919  0,349482  1,7669  0,131167 
D1 46M vs. D3 46M  2,340000  2,28167  0,8386  58 0,405125  30 30 0,201032  0,323633  2,5917  0,012532 
D1 50M vs. D3 50M  2,290000  2,26833  0,3350  58 0,738839  30 30 0,281743  0,214751  1,7212  0,149601 
D1 54M vs. D3 54M  2,271667  2,37667  -1,1116 58 0,270885  30 30 0,483287  0,184640  6,8511  0,000002 
Análise: 0 diferente em 14 – lotes iguais 
(variável V) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N  N  S  S  F-ratio  p 
D1 2M vs. D3 2M  33,98333  36,08333  -2,1003 58 0,040065 30 30 4,600381 2,971367  2,397038 0,021538 
D1 6M vs. D3 6M  29,40000  31,98333  -3,0480 58 0,003466 30 30 3,509593 3,038498  1,334122 0,442354 
D1 10M vs. D3 10M  25,30000  25,08333  0,1810  58 0,857038 30 30 3,979690 5,212854  1,715745 0,151979 
D1 14M vs. D3 14M  33,23333  34,85000  -1,6876 58 0,096868 30 30 4,310639 2,991799  2,075957 0,053733 
D1 18M vs. D3 18M  33,40000  35,31667  -1,8459 58 0,070006 30 30 4,511289 3,462816  1,697237 0,160283 
D1 22M vs. D3 22M  34,41667  36,60000  -2,4774 58 0,016171 30 30 4,129547 2,499655  2,729259 0,008604 
D1 26M vs. D3 26M  31,01667  32,40000  -1,6638 58 0,101556 30 30 3,918311 2,320820  2,850459 0,006210 
D1 30M vs. D3 30M  31,01667  31,58333  -0,6567 58 0,513966 30 30 4,328103 1,898653  5,196413 0,000029 
D1 34M vs. D3 34M  28,91667  29,91667  -1,1108 58 0,271234 30 30 3,732623 3,221917  1,342145 0,432954 
D1 38M vs. D3 38M  27,76667  29,16667  -1,3685 58 0,176438 30 30 4,481251 3,363940  1,774606 0,128275 
D1 42M vs. D3 42M  28,28333  26,96667  1,3421  58 0,184786 30 30 3,231535 4,293004  1,764839 0,131940 
D1 46M vs. D3 46M  26,05000  26,60000  -0,5608 58 0,577108 30 30 2,672820 4,659806  3,039459 0,003771 
D1 50M vs. D3 50M  27,08333  27,86667  -0,8437 58 0,402319 30 30 4,224484 2,831270  2,226305 0,034927 
D1 54M vs. D3 54M  25,88333  25,90000  -0,0203 58 0,983854 30 30 3,793559 2,404737  2,488621 0,016670 
Análise: 3 diferentes em 14 – lotes diferentes 
Conclusão: D
1
 ≠ D
3 
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D
2 
vs
 
D
3 
(variável P) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N  N  S  S  F-ratio  p 
D2 2M vs. D3 2M  2,33167  2,42500  -1,6304  58 0,108443  30 30 0,266679  0,164919  2,615  0,011759 
D2 6M vs. D3 6M  2,42167  2,37833  0,8097  58 0,421424  30 30 0,218017  0,195943  1,238  0,569082 
D2 10M vs. D3 10M  2,49333  2,43833  0,9167  58 0,363120  30 30 0,142474  0,296149  4,321  0,000176 
D2 14M vs. D3 14M  2,32333  2,38333  -1,2656  58 0,210713  30 30 0,203306  0,161530  1,584  0,221418 
D2 18M vs. D3 18M  2,19333  2,34667  -2,2746  58 0,026642  30 30 0,306182  0,206336  2,202  0,037441 
D2 22M vs. D3 22M  2,29333  2,31167  -0,4201  58 0,675981  30 30 0,194197  0,139385  1,941  0,079279 
D2 26M vs. D3 26M  2,30333  2,32000  -0,2974  58 0,767237  30 30 0,258288  0,165883  2,424  0,019947 
D2 30M vs. D3 30M  2,27833  2,33333  -0,9609  58 0,340574  30 30 0,275332  0,149904  3,374  0,001609 
D2 34M vs. D3 34M  2,30000  2,24500  0,9249  58 0,358871  30 30 0,212132  0,247174  1,358  0,415265 
D2 38M vs. D3 38M  2,26500  2,23833  0,2667  58 0,790662  30 30 0,473277  0,275644  2,948  0,004793 
D2 42M vs. D3 42M  2,40333  2,26000  1,8838  58 0,064608  30 30 0,227025  0,349482  2,370  0,023256 
D2 46M vs. D3 46M  2,34000  2,28167  0,7317  58 0,467294  30 30 0,293140  0,323633  1,219  0,597554 
D2 50M vs. D3 50M  2,24833  2,26833  -0,2891  58 0,773565  30 30 0,312245  0,214751  2,114  0,048154 
D2 54M vs. D3 54M  2,33333  2,37667  -0,8099  58 0,421285  30 30 0,227556  0,184640  1,519  0,266231 
D2 58M vs. D3 58M  2,27167  2,33500  -0,6875  58 0,494539  30 30 0,482394  0,148062  10,615  0,000000 
Análise: 1 diferente em 14 – lotes diferentes 
(variável V) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N N S  S  F-ratio  p 
D2 2M vs. D3 2M  35,81667 36,08333 -0,2777 58 0,782236 30 30 4,340037 2,971367 2,13341 0,045556 
D2 6M vs. D3 6M  33,63333 31,98333 1,8948 58 0,063105 30 30 3,676424 3,038498 1,46397 0,310366 
D2 10M vs. D3 10M  27,15000 25,08333 1,7125 58 0,092153 30 30 4,064459 5,212854 1,64492 0,186209 
D2 14M vs. D3 14M  35,31667 34,85000 0,5381 58 0,592559 30 30 3,689415 2,991799 1,52072 0,264857 
D2 18M vs. D3 18M  32,65000 35,31667 -2,1804 58 0,033298 30 30 5,734274 3,462816 2,74219 0,008308 
D2 22M vs. D3 22M  36,73333 36,60000 0,1679 58 0,867236 30 30 3,559188 2,499655 2,02741 0,061798 
D2 26M vs. D3 26M  32,61667 32,40000 0,2736 58 0,785354 30 30 3,664093 2,320820 2,49258 0,016487 
D2 30M vs. D3 30M  31,11667 31,58333 -0,5994 58 0,551253 30 30 3,818474 1,898653 4,04472 0,000325 
D2 34M vs. D3 34M  29,83333 29,91667 -0,0666 58 0,947093 30 30 6,043425 3,221917 3,51834 0,001125 
D2 38M vs. D3 38M  30,81667 29,16667 1,7603 58 0,083633 30 30 3,878507 3,363940 1,32933 0,448052 
D2 42M vs. D3 42M  29,00000 26,96667 2,1600 58 0,034920 30 30 2,855726 4,293004 2,25990 0,031740 
D2 46M vs. D3 46M  25,88333 26,60000 -0,6263 58 0,533552 30 30 4,190884 4,659806 1,23630 0,571573 
D2 50M vs. D3 50M  26,35000 27,86667 -1,0560 58 0,295337 30 30 7,339254 2,831270 6,71957 0,000002 
D2 54M vs. D3 54M  26,40000 25,90000 0,6866 58 0,495084 30 30 3,182387 2,404737 1,75134 0,137175 
D2 58M vs. D3 58M  29,56667 29,46667 0,0765 58 0,939289 30 30 6,715568 2,484203 7,30788 0,000001 
Análise: 2 diferentes em 14 – lotes diferentes 
Conclusão: D
2
 ≠ D
3 
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Fabricante E 
E
1 
vs
 
E
2 
(variável P) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N N S  S  F-ratio  p 
E1 3M vs. E2 3M  2,003333  1,986667  0,43981 58 0,661706 30 30 0,155327 0,137674  1,27289  0,519996
E1 9M vs. E2 9M  2,178333  1,965000  4,62109 58 0,000022 30 30 0,155188 0,199633  1,65481  0,181014
E1 13M vs. E2 13M  2,103333  1,918333  3,53923 58 0,000798 30 30 0,156433 0,239786  2,34958  0,024618
E1 17M vs. E2 17M  1,925000  1,896667  0,38311 58 0,703037 30 30 0,305905 0,265529  1,32723  0,450564
E1 21M vs. E2 21M  1,988333  1,830000  3,52386 58 0,000837 30 30 0,163835 0,183641  1,25640  0,542758
E1 25M vs. E2 25M  1,975000  1,841667  2,53376 58 0,014009 30 30 0,174568 0,229348  1,72607  0,147530
E1 29M vs. E2 29M  1,906667  1,830000  1,41843 58 0,161417 30 30 0,256210 0,148324  2,98380  0,004362
E1 33M vs. E2 33M  1,813333  1,830000  -0,16834 58 0,866900 30 30 0,503939 0,200258  6,33247  0,000004
E1 37M vs. E2 37M  1,890000  1,725000  2,27392 58 0,026688 30 30 0,149943 0,368068  6,02569  0,000006
E1 41M vs. E2 41M  1,860000  1,706667  1,97186 58 0,053401 30 30 0,287198 0,314515  1,19928  0,627846
E1 45M vs. E2 45M  1,916667  1,648333  3,26283 58 0,001851 30 30 0,280803 0,352206  1,57321  0,228387
E1 49M vs. E2 49M  1,848333  1,623333  2,84773 58 0,006081 30 30 0,240504 0,359773  2,23777  0,033804
E1 53M vs. E2 53M  1,868333  1,675000  3,00709 58 0,003895 30 30 0,246522 0,251461  1,04047  0,915651
E1 57M vs. E2 57M  1,860000  1,595000  3,60399 58 0,000652 30 30 0,261428 0,306355  1,37323  0,398153
E1 61M vs. E2 61M  1,838333  1,558333  3,31713 58 0,001574 30 30 0,269956 0,375335  1,93309  0,081144
Análise: 10 em 15 são diferentes – lotes diferentes 
(variável V) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N  N  S  S  F-ratio  P 
E1 3M vs. E2 3M  31,03333  33,63333  -3,4576  58 0,001027 30 30 2,599514 3,194644  1,51029  0,272727 
E1 9M vs. E2 9M  29,78333  28,73333  0,9036  58 0,369937 30 30 2,192005 5,975140  7,43042  0,000001 
E1 13M vs. E2 13M  30,65000  30,48333  0,1822  58 0,856094 30 30 2,130040 4,536221  4,53537  0,000110 
E1 17M vs. E2 17M  28,46667  31,18333  -2,4313  58 0,018155 30 30 4,325014 4,330094  1,00235  0,995000 
E1 21M vs. E2 21M  29,43333  31,63333  -2,8981  58 0,005290 30 30 2,423781 3,378260  1,94267  0,078927 
E1 25M vs. E2 25M  30,20000  31,95000  -1,3781  58 0,173474 30 30 2,799631 6,367144  5,17235  0,000030 
E1 29M vs. E2 29M  27,80000  30,06667  -2,5778  58 0,012506 30 30 4,012051 2,664367  2,26749  0,031063 
E1 33M vs. E2 33M  26,06667  28,31667  -1,62686 58 0,109187 30 30 6,910429 3,103067  4,959384 0,000046 
E1 37M vs. E2 37M  28,36667  29,75000  -0,9823  58 0,330027 30 30 2,582879 7,267962  7,91803  0,000000 
E1 41M vs. E2 41M  26,66667  26,63333  0,0223  58 0,982254 30 30 3,985606 7,135310  3,20507  0,002460 
E1 45M vs. E2 45M  26,05000  25,33333  0,4762  58 0,635751 30 30 4,077588 7,164728  3,08740  0,003329 
E1 49M vs. E2 49M  25,16667  22,56667  1,8448  58 0,070170 30 30 2,520035 7,296354  8,38299  0,000000 
E1 53M vs. E2 53M  26,56667  27,98333  -1,2346  58 0,221976 30 30 5,122185 3,642383  1,97760  0,071350 
E1 57M vs. E2 57M  24,76667  25,06667  -0,2099  58 0,834506 30 30 4,370223 6,496330  2,20968  0,036623 
E1 61M vs. E2 61M  26,88333  24,95000  1,0968  58 0,277246 30 30 5,232003 8,113792  2,40498  0,021063 
Análise: 4 em 15 são diferentes – lotes diferentes Conclusão: E
1
≠E
2 
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Fabricante F 
F
1 
vs
 
F
2 
(variável P) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N  N  S  S  F-ratio  p 
F1 7M vs. F2 7M  2,113333  2,076667 1,18831 58 0,239556 30 30 0,125212 0,113512  1,216771 0,600740 
F1 20M vs. F2 20M  2,138333  2,020000 2,33656 58 0,022938 30 30 0,098858 0,259176  6,873273 0,000001 
F1 24M vs. F2 24M  2,105000  2,080000 0,66905 58 0,506120 30 30 0,120595 0,165363  1,880261 0,094532 
F1 28M vs. F2 28M  2,130000  2,101667 0,92833 58 0,357083 30 30 0,123596 0,112559  1,205716 0,617760 
F1 32M vs. F2 32M  2,140000  2,123333 0,44958 58 0,654692 30 30 0,115520 0,166988  2,089578 0,051668 
F1 36M vs. F2 36M  2,166667  2,096667 1,59708 58 0,115683 30 30 0,203136 0,127937  2,521067 0,015232 
F1 40M vs. F2 40M  2,196667  2,168333 0,80339 58 0,425029 30 30 0,139539 0,133574  1,091319 0,815574 
F1 44M vs. F2 44M  2,133333  2,050000 1,41052 58 0,163727 30 30 0,158296 0,282232  3,178899 0,002630 
F1 48M vs. F2 48M  2,201667  2,130000 2,09261 58 0,040770 30 30 0,139879 0,124983  1,252575 0,548145 
F1 52M vs. F2 52M  2,118333  2,075000 0,85569 58 0,395691 30 30 0,250683 0,118722  4,458512 0,000130 
F1 56M vs. F2 56M  2,153333  2,061667 1,56545 58 0,122918 30 30 0,210882 0,241648  1,313065 0,467863 
Análise: 2 em 11 diferentes - lotes diferentes 
(variável V) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N N S  S  F-ratio  p 
F1 7M vs. F2 7M  32,41667 31,56667 1,44893 58 0,152743 30 30 2,381985 2,156519 1,22003 0,595790
F1 20M vs. F2 20M  33,15000 30,13333 4,31844 58 0,000062 30 30 1,853003 3,347499 3,26354 0,002121
F1 24M vs. F2 24M  32,33333 31,08333 2,03205 58 0,046737 30 30 2,094053 2,639499 1,58879 0,218512
F1 28M vs. F2 28M  31,90000 31,00000 1,80749 58 0,075872 30 30 1,724069 2,113177 1,50232 0,278887
F1 32M vs. F2 32M  30,66667 29,75000 1,50549 58 0,137625 30 30 2,298175 2,416716 1,10582 0,788343
F1 36M vs. F2 36M  30,51667 29,36667 1,75583 58 0,084397 30 30 2,670023 2,395878 1,24194 0,563366
F1 40M vs. F2 40M  30,23333 28,93333 2,59563 58 0,011941 30 30 1,941974 1,937530 1,00459 0,990240
F1 44M vs. F2 44M  28,73333 28,78333 -0,03533 58 0,971940 30 30 6,173823 4,687995 1,73434 0,144061
F1 48M vs. F2 48M  28,56667 27,45000 2,26994 58 0,026944 30 30 1,546594 2,206378 2,03520 0,060426
F1 52M vs. F2 52M  29,31667 29,25000 0,08353 58 0,933714 30 30 4,050294 1,643954 6,07007 0,000006
F1 56M vs. F2 56M  27,86667  27,03333 1,07693  58 0,285971 30 30 3,657617 2,141275  2,917774 0,005192 
Análise: 5 em 11 são diferentes - lotes diferentes 
Conclusão: F
1
≠ F
2 
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F
1 
vs
 
F
3 
(variável P) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N  N  S  S  F-ratio  p 
F1 7M vs. F3 7M  2,113333  2,073333  1,13881  58 0,259463 30 30 0,125212 0,146059  1,360704 0,411873 
F1 20M vs. F3 20M  2,138333  2,142000  -0,13270 53 0,894936 30 25 0,098858 0,105751  1,144310 0,722514 
F1 24M vs. F3 24M  2,105000  2,100000  0,11272  58 0,910640 30 30 0,120595 0,210909  3,058684 0,003587 
F1 28M vs. F3 28M  2,130000  2,118333  0,36991  58 0,712798 30 30 0,123596 0,120690  1,048728 0,898939 
F1 32M vs. F3 32M  2,140000  2,131667  0,16157  58 0,872207 30 30 0,115520 0,257803  4,980405 0,000044 
F1 36M vs. F3 36M  2,166667  2,141667  0,48974  58 0,626165 30 30 0,203136 0,192122  1,117945 0,766048 
F1 40M vs. F3 40M  2,196667  2,213333  -0,47428 58 0,637078 30 30 0,139539 0,132570  1,107914 0,784465 
F1 44M vs. F3 44M  2,133333  2,170000  -0,93968 58 0,351281 30 30 0,158296 0,143599  1,215162 0,603194 
F1 48M vs. F3 48M  2,201667  2,235000  -0,69209 58 0,491645 30 30 0,139879 0,223665  2,556763 0,013798 
F1 52M vs. F3 52M  2,118333  2,148333  -0,50669 58 0,614293 30 30 0,250683 0,205730  1,484758 0,292919 
F1 56M vs. F3 56M  2,153333  2,041667  1,92089  58 0,059665 30 30 0,210882 0,238560  1,279723 0,510804 
Análise: 0 em 11 - lotes iguais 
(variável V) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N N S  S  F-ratio  p 
F1 7M vs. F3 7M  32,41667 34,80000 -3,6579 58 0,000550 30 30 2,381985 2,657455 1,24467 0,559428
F1 20M vs. F3 20M  33,15000 32,82000 0,6181 53 0,539163 30 25 1,853003 2,105944 1,29164 0,506915
F1 24M vs. F3 24M  32,33333 31,98333 0,4867 58 0,628302 30 30 2,094053 3,336019 2,53794 0,014536
F1 28M vs. F3 28M  31,90000 32,96667 -2,2266 58 0,029874 30 30 1,724069 1,978040 1,31632 0,463841
F1 32M vs. F3 32M  30,66667 30,38333 0,2574 58 0,797816 30 30 2,298175 5,575011 5,88471 0,000008
F1 36M vs. F3 36M  30,51667 30,48333 0,0469 58 0,962733 30 30 2,670023 2,829900 1,12334 0,756260
F1 40M vs. F3 40M  30,23333 30,00000 0,4241 58 0,673070 30 30 1,941974 2,304419 1,40811 0,362073
F1 44M vs. F3 44M  28,73333 30,11667 -1,1057 58 0,273414 30 30 6,173823 2,973107 4,31208 0,000179
F1 48M vs. F3 48M  28,56667 27,66667 1,5978 58 0,115523 30 30 1,546594 2,669539 2,97934 0,004414
F1 52M vs. F3 52M  29,31667 29,53333 -0,2067 58 0,836950 30 30 4,050294 4,068240 1,00888 0,981170
F1 56M vs. F3 56M  27,86667  28,03333  -0,22546 58 0,822416 30 30 3,657617 1,736690  4,435595 0,000137 
Análise: 2 diferentes em 11 - lotes diferentes 
 
Conclusão: F
1 
= F
2
 para a variável P 
F
1 
≠  F
2 
para a variável V 
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F
2 
vs
 
F
3 
(variável P) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N  N  S  S  F-ratio  p 
F2 7M vs. F3 7M  2,076667  2,073333  0,09870  58 0,921718 30 30 0,113512 0,146059  1,655665 0,180574 
F2 20M vs. F3 20M  2,020000  2,142000  -2,20304 53 0,031961 30 25 0,259176 0,105751  6,006475 0,000029 
F2 24M vs. F3 24M  2,080000  2,100000  -0,40874 58 0,684237 30 30 0,165363 0,210909  1,626734 0,196139 
F2 28M vs. F3 28M  2,101667  2,118333  -0,55315 58 0,582289 30 30 0,112559 0,120690  1,149694 0,709721 
F2 32M vs. F3 32M  2,123333  2,131667  -0,14860 58 0,882386 30 30 0,166988 0,257803  2,383450 0,022377 
F2 36M vs. F3 36M  2,096667  2,141667  -1,06782 58 0,290028 30 30 0,127937 0,192122  2,255091 0,032177 
F2 40M vs. F3 40M  2,168333  2,213333  -1,30969 58 0,195464 30 30 0,133574 0,132570  1,015206 0,967865 
F2 44M vs. F3 44M  2,050000  2,170000  -2,07560 58 0,042375 30 30 0,282232 0,143599  3,862876 0,000494 
F2 48M vs. F3 48M  2,130000  2,235000  -2,24463 58 0,028622 30 30 0,124983 0,223665  3,202539 0,002476 
F2 52M vs. F3 52M  2,075000  2,148333  -1,69101 58 0,096202 30 30 0,118722 0,205730  3,002854 0,004149 
F2 56M vs. F3 56M  2,061667  2,041667  0,32260  58 0,748157 30 30 0,241648 0,238560  1,026054 0,945261 
Análise: 3 em 11 são diferentes - lotes diferentes 
(variável V) 
Grupo 1 vs. Grupo 2  Média 1  Média 2  valor t  df p  N N S  S  F-ratio  p 
F2 7M vs. F3 7M  31,56667 34,80000 -5,1747 58 0,000003 30 30 2,156519 2,657455 1,51854 0,266488
F2 20M vs. F3 20M  30,13333 32,82000 -3,4774 53 0,001019 30 25 3,347499 2,105944 2,52666 0,023248
F2 24M vs. F3 24M  31,08333 31,98333 -1,1588 58 0,251283 30 30 2,639499 3,336019 1,59740 0,213232
F2 28M vs. F3 28M  31,00000 32,96667 -3,7215 58 0,000449 30 30 2,113177 1,978040 1,14130 0,724312
F2 32M vs. F3 32M  29,75000 30,38333 -0,5709 58 0,570278 30 30 2,416716 5,575011 5,32157 0,000022
F2 36M vs. F3 36M  29,36667 30,48333 -1,6495 58 0,104449 30 30 2,395878 2,829900 1,39512 0,375150
F2 40M vs. F3 40M  28,93333 30,00000 -1,9405 58 0,057181 30 30 1,937530 2,304419 1,41457 0,355712
F2 44M vs. F3 44M  28,78333 30,11667 -1,3155 58 0,193503 30 30 4,687995 2,973107 2,48630 0,016778
F2 48M vs. F3 48M  27,45000 27,66667 -0,3427 58 0,733094 30 30 2,206378 2,669539 1,46390 0,310426
F2 52M vs. F3 52M  29,25000 29,53333 -0,3537 58 0,724863 30 30 1,643954 4,068240 6,12398 0,000005
F2 56M vs. F3 56M  27,03333  28,03333 -1,98665 58 0,051693 30 30 2,141275 1,736690 1,520198 0,265248 
Análise: 3 em 11 são diferentes - lotes diferentes 
Conclusão: F
2 
≠  F
3 
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Milhares de Livros para Download:
 
Baixar livros de Administração
Baixar livros de Agronomia
Baixar livros de Arquitetura
Baixar livros de Artes
Baixar livros de Astronomia
Baixar livros de Biologia Geral
Baixar livros de Ciência da Computação
Baixar livros de Ciência da Informação
Baixar livros de Ciência Política
Baixar livros de Ciências da Saúde
Baixar livros de Comunicação
Baixar livros do Conselho Nacional de Educação - CNE
Baixar livros de Defesa civil
Baixar livros de Direito
Baixar livros de Direitos humanos
Baixar livros de Economia
Baixar livros de Economia Doméstica
Baixar livros de Educação
Baixar livros de Educação - Trânsito
Baixar livros de Educação Física
Baixar livros de Engenharia Aeroespacial
Baixar livros de Farmácia
Baixar livros de Filosofia
Baixar livros de Física
Baixar livros de Geociências
Baixar livros de Geografia
Baixar livros de História
Baixar livros de Línguas
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Baixar livros de Literatura de Cordel
Baixar livros de Literatura Infantil
Baixar livros de Matemática
Baixar livros de Medicina
Baixar livros de Medicina Veterinária
Baixar livros de Meio Ambiente
Baixar livros de Meteorologia
Baixar Monografias e TCC
Baixar livros Multidisciplinar
Baixar livros de Música
Baixar livros de Psicologia
Baixar livros de Química
Baixar livros de Saúde Coletiva
Baixar livros de Serviço Social
Baixar livros de Sociologia
Baixar livros de Teologia
Baixar livros de Trabalho
Baixar livros de Turismo
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