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RESUMO

Os compositos englobam uma classe de materiais com propriedades importantes para diversos
setores de aplicacdo, mas o que chama atengdo no compdsito é o seu potencial para combinar
variados tipos de materiais, e esse fator ganha maior valor quando se direciona ao
reaproveitamento de materiais que sdo descartados pelas indastrias e que interferem
diretamente no desenvolvimento sustentavel. Este trabalho consiste na producdo de materiais
compositos a partir da incorporacéo de residuo industrial de aluminio em matriz polimérica, 0s
quais foram testados conforme suas propriedades fisicas, mecanicas e de resisténcia a queima.
Dessa forma, realizou-se ensaios de caracterizagdo morfoldgica, quimica e mineraldgica do
residuo. A matriz utilizada foi a resina poliéster isoftalica insaturada com a adi¢éo do acelerador
de cobalto (1,5 % v/v) e catalisador butanox M-50 (1 % v/v). O residuo de aluminio foi obtido
junto a empresa Colorjato do estado de Sdo Paulo e, para a metodologia deste trabalho, foi
classificado em peneira de 100 mesh da série Tyler. Foi utilizado o método manual Hand lay-
up associado a compressao para fabricacbes dos compdésitos, com fragdes volumétricas de
residuo de 0 %, 10 %, 20 % e 30 %. Os resultados mostraram que o particulado de aluminio
tem tamanhos variados conforme a analise microestrutural das particulas, apresentando certas
impurezas como Silicio e Cromo em seus grdos. As propriedades fisicas mostraram que a
insercdo de residuo condicionou um aumento gradativo na massa especifica aparente, o que
teve influéncia direta na absorcdo de agua e porosidade aparente. No ensaio de resisténcia
mecanica do compadsito, as composicdes de 10 % apresentaram melhor desempenho mecanico
de tracdo e flexdo, com resisténcia mecanica de até 27,11 e 133,19 MPa, respectivamente. A
andlise das fraturas dos compoésitos mostrou que frages volumétricas menores que 30 %
apresentam melhor distribuicdo do particulado, com boa homogeneizacéo e dispersao das fases
presentes. O teste de flamabilidade horizontal permitiu avaliar que a resisténcia a chamas do
composito € proporcional a adicdo de residuo dentro da matriz, o que indica que o residuo de
aluminio de modo geral apresenta resisténcia devido sua estrutura e/ou seus constituintes. Os
resultados expressaram que o limite da composicao de 30 % mostrou uma menor taxa de queima
de 11,17 mm/min, com reducdo de até 49,42 % em comparativo com o poliéster. Dessa forma,
0 estudo descreve um potencial em relacdo a combinacdo das fases presentes para possiveis

aplicacdes, embora seja necessario um estudo mais especifico.

Palavras-chave: Resina poliéster, Aluminio, Polimero, Composito.



ABSTRACT

Composites encompass a class of materials with important properties for various application
sectors, but what draws attention to the composite is its potential to combine different types of
materials, and this factor gains greater value when directed towards the reuse of materials that
are discarded industries and that directly interfere in sustainable development. This work
consists of the production of composite materials from the incorporation of industrial aluminum
waste in a polymeric matrix, which were tested according to their physical, mechanical and
resistance to burning properties. Thus, tests of morphological, chemical and mineralogical
characterization of the waste were carried out. The matrix used was the unsaturated isophthalic
polyester resin with the addition of the cobalt accelerator (1.5 % v / v) and butanox M-50
catalyst (1 % v / v). The aluminum residue was obtained from the company Colorjato in the
state of Sdo Paulo and, for the methodology of this work, it was classified in a 100 mesh sieve
of the Tyler series. The manual method Hand lay-up associated with compression was used for
the manufacture of composites, with volumetric fractions of residue of 0 %, 10 %, 20 % and 30
%. The results showed that the aluminum particulate has different sizes according to the
microstructural analysis of the particles, presenting certain impurities such as Silicon and
Chromium in their grains. The physical properties showed that the insertion of waste led to a
gradual increase in the apparent density, which had a direct influence on water absorption and
apparent porosity. In the mechanical strength test of the composite, the 10 % compositions
showed better mechanical performance of traction and flexion, with mechanical strength of up
to 27.11 and 133.19 MPa, respectively. The analysis of the fractures of the composites showed
that volumetric fractions less than 30 % present a better distribution of the particulate, with
good homogenization and dispersion of the present phases. The horizontal flammability test
allowed to evaluate that the flame resistance of the composite is proportional to the addition of
residue within the matrix, which indicates that the aluminum residue in general presents
resistance due to its structure and / or its constituents. The results expressed that the composition
limit of 30 % showed a lower burning rate of 11.17 mm / min, with a reduction of up to 49.42
% compared to polyester. Thus, the study describes a potential in relation to the combination

of the present phases for possible applications, although a more specific study is needed.

Keywords: Polyester resin, Aluminum, Polymer, Composite.
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1 INTRODUCAO

1.1  Considerac0es iniciais

A crescente producdo industrial resulta no aumento na geracao de residuos sélidos, que
por sua vez, pode ocasionar danos ao meio ambiente e prejudicar a qualidade de vida nos
sistemas urbanos. Em razao disso, justifica-se o reaproveitamento desses materiais, criando a
capacidade de atender novas formas de utilizacdo, seja para estudos cientificos ou na
combinagdo com outras materias primas ou derivados. Nesse contexto, o estudo de Mendes
(2019) descreve que os compositos sdo alternativas para utilizagdo de residuos industriais como
carga de enchimento, atribuindo um horizonte de possibilidades, uma vez que estes apresentam
grande flexibilidade de aplicacdo e podem proporcionar boas propriedades.

A interacdo entre dois ou mais tipos de materiais explica o conceito basico de um
compdsito, sendo que a homogeneizacao depende da relacdo matriz/carga, o que pode interferir
diretamente nas propriedades do produto. Um compdsito é projetado para apresentar uma
combinacdo dos melhores aspectos de cada um dos materiais que o compde, portanto, residuos
industriais podem agregar caracteristicas que formulam sinergia ao compésito, adequando as
exigéncias para o seu uso (CALLISTER Jr., 2016).

A indastria do aluminio é responsavel por descartar residuos solidos em grande
guantidade, de modo que no Brasil, essa propor¢do aumenta com relacao a outros materiais que
sdo inutilizaveis pelas industrias produtoras. A leveza é uma das principais caracteristicas do
aluminio, sendo sua massa especifica de 2,70 g/cm?, com um valor bem inferior ao peso do aco,
além disso, possui alto grau de condutibilidade elétrica e térmica (ABAL, 2020). Nesse sentido,
fundamenta-se estudar o potencial do aluminio combinado a outros materiais, buscando
também dar um destino adequado a esse residuo industrial, minimizando o impacto que este
pode causar ao meio ambiente. 1sso pode reduzir custos de processamento para as industrias e
potencializar o desempenho desse material.

Conforme os estudos realizados por Saloméo et al. (2008), o aluminio em forma de p6
pode ser facilmente combinado com outras materias primas, destacando sua baixa
permeabilidade. Os autores ainda descrevem que as caracteristicas fisicas e quimicas deste
material permitem sua utilizacdo em compdsitos e, pode atribuir suas propriedades como
reforco em matrizes poliméricas, embora a interacdo das fases possa apresentar resultados

diferentes dependendo da distribuicdo das particulas e/ou natureza dos constituintes.



17

Dessa forma, o presente trabalho tem como proposta obter compdsitos poliméricos
através do reaproveitamento de residuos industriais de aluminio em vista da grande geracgao de
residuos solidos por parte dos setores industriais, e avaliar seu comportamento de acordo com

as caracterizacdes propostas para este trabalho.

1.2 Objetivos

1.2.1 Objetivo geral

Estudar o potencial dos compositos poliméricos com adicdo de residuo industrial de
aluminio em relacdo a combinacéo das fases presentes e investigar o seu comportamento fisico,

mecanico e de resisténcia a chama.

1.2.2  Obijetivos especificos

- Descrever as caracteristicas estruturais do residuo de aluminio através da analise
morfoldgica, composi¢cdo quimica e mineraldgica.

- Determinar os limites de saturacdo e identificar a fragdo com melhor potencial em
relacdo a combinacdo das fases presentes para 0 desempenho mecanico maximo.

- Avaliar as propriedades fisicas (absorcdo de agua, porosidade e massa especifica),
mecanicas de tracdo e flexdo e de resisténcia a chama (flamabilidade) dos compoésitos
formulados.

- Analisar os mecanismos de falhas presentes na interacdo entre as particulas da fase
dispersa e fase continua através da analise fractografica em Microscopio Eletrbnico de

Varredura.
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1.2.3 Sintese do trabalho

A secdo 1 enfatiza a parte introdutoria, através das consideragdes iniciais, justificando
a utilizacdo dos residuos industriais de aluminio como alternativa para formulagdo de novos
materiais, e da proposi¢do dos objetivos que levaram a utilizacdo em compositos poliméricos.

A secdo 2 apresenta o estudo tedrico acerca dos materiais compdsitos de matriz
polimérica, destacando a descri¢do da relagdo matriz e reforco.

A secdo 3 apresenta os materiais e métodos utilizados na produc¢do do trabalho, com
especificacfes dos principais mecanismos com representacgdes ilustrativas e esquematicas.

A secdo 4 descreve os resultados e discussdo do trabalho, priorizando apresentar por
meio de gréaficos e tabelas os dados obtidos, acentuando o embasamento estatistico. Além disso,
ainda nesta secdo sdo apresentadas discussdes e comparagdes para melhor explicar a sintese dos
resultados.

A secdo 5 mostra as conclusdes obtidas, salientando os melhores resultados e propostas

para trabalhos futuros. Apresentam-se no fim da secdo as referéncias utilizadas no trabalho.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1  Materiais compdsitos

A superoferta das novas tecnologias necessita de materiais ainda mais capacitados, que
sejam atuantes e alternativos para diversas aplicacfes. A partir disso, existe a necessidade de
aprimorar 0s compositos, justamente por oferecerem combinagdes que podem qualificar o
material e consequentemente justificar sua utilizacao.

Os compdsitos podem ser classificados em metalicos, ceramicos e poliméricos, com
combinacéo de duas ou mais fases. De modo geral, pode-se considerar como sendo um material
multifasico que expresse uma proporc¢ao significativa das caracteristicas de ambas as fases que
0 constituem, de tal maneira que pode ser obtida uma melhor combinagdo de propriedades.
Assim, a ampla diversidade desses materiais explica suas aplicacGes nos setores aeroespaciais,
subaquaticas e de transporte, que buscam estruturas que possuam baixa densidade, rigidez e
gue apresentem resisténcia a abrasdo e ao impacto (CALLISTER Jr., 2016).

Os compdsitos geralmente sdo constituidos de duas fases: matriz e fase dispersa,
classificada geralmente como reforco. A configuracédo destes considera a transferéncia de carga
aos componentes mais resistentes, compreendidos como reforcos, os quais, frequentemente,
estdo dispostos em uma matriz menos resistente, que os envolve (FERRANTE, 2002). Desse
modo, a fase continua atua ainda como uma base que permite ductilidade e mantém a estrutura
coesa e que, em resumo, se caracteriza por boas condicGes de fabricacdo e por apresentar
flexibilidade. A combinacdo dos componentes no processo de homogeneizacdo permite
investigar o desempenho do produto final, ou seja, 0 comportamento dos elementos de acordo
com sua distribuicdo (PIMENTEL, 2015).

De acordo com Callister Jr. (2016) os materiais compdsitos sdo confeccionados em sua
grande maioria com o propdsito de combinar aspectos visando melhorar o desempenho
mecanico, fisico e de resisténcia a queima. Estes materiais sdo classificados conforme os tipos
de reforcos estruturais, tendo uma divisdo agrupada pelas fases dispersas: particulas, fibras e
estruturais, e geralmente tem outras subdivisdes, o que depende da fase reforco e da distribuigéo
desses componentes dentro da matriz. O sistema simplificado para a classificacdo dos

compositos é apresentado na Figura 1.
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Figura 1 — Classificacdo dos compositos

Compositos
|
Reforgado com Reforcado com Estrutural
particulas fibras
| | | | | |
Particulas Reforcado Continuo Descontinuo  Alinhados Painéis em
Grandes por dispersédo (alinhado) (curto) Sanduiche
Alinhado Orientado

aleatoriamente

Fonte: Callister Jr., 2016, adaptado.

Levy Neto e Pardini (2006) justifica que o material de reforco geralmente é mais
resistente, isso garante que a fase dispersa tenha atuacédo efetiva no composito. A forma em que
esta fase atua depende principalmente de fatores como tamanho da particula, distribuicdo e
quantidade.

Lorandi et al. (2016) investigam que as matrizes poliméricas podem ser combinadas
com diferentes tipos de refor¢cos como fibras naturais e sintéticas e/ou particulados, onde a

influéncia dos resultados dependem das naturezas fisico-quimicas destes materiais.

2.1.1 Compositos poliméricos

O estudo de Moura et al. (2011) descreve que 0s materiais compdsitos poliméricos sao
constituidos conforme a combinacdo de particulados e/ou fibras geralmente resistentes
envolvidas numa matriz polimérica, cujo o comportamento varia de acordo com as direces
preferenciais das fibras ou até mesmo a variacdo granulométrica e a quantidade de particulado,
que sdo responsaveis pelo reforco estrutural. Estes comportamentos podem ser especificados
como anisotrépico, ortotrépico ou quase isotropico.

Keller (2002) descreve gque as resinas necessitam de uma protecdo como aditivos ou
projecdo de fibras aleatdrias para atender caracteristicas especificas, pois de certa forma, as
matrizes poliméricas sofrem influencias constantes da propria temperatura ambiente. Por outro
lado, Carneiro (2008) cita que a resina atuando como matriz desenvolve um aspecto
preponderante no material, adequando-se conforme o tipo de ambiente no qual o composito

sera submetido. As fibras, em contrapartida, devem ser designadas em funcdo da resisténcia,
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rigidez e durabilidade requeridas, assim como a natureza do particulado.

Segundo Costa (2016) os compdsitos poliméricos possuem caracteristicas compativeis
com a sua utilizacdo em diversos setores, justamente por apresentarem baixa densidade devido
ao peso especifico das resinas e das fibras de reforco e, resisténcia quimica e mecanica, embora
esses fatores sejam dependentes das combinagdes das fases que o constituem. Outro fator a ser
levado em consideracéo é a adequagdo do processamento, onde Nogueira (2004) descreve que
essa funcao pode proporcionar propriedades importantes como a massa especifica reduzida, alta
tenacidade e boa resisténcia a corrosdo. Além disso, estes materiais apresentam alta
durabilidade, proveniente de sua composicéao e a reticulacdo do polimero formado durante o
processo de moldagem.

Lionetto et al. (2004) ao estudarem as transformacdes de fases durante a cura de uma
matriz polimérica relatam que o ambiente de processamento pode afetar algumas propriedades
fisicas, reduzindo seu desempenho efetivo por causar alteracdes geométricas, bem como a
distribuicdo dos elementos, que relaciona diretamente a apari¢cdo de micro trincas em todas as

regides da estrutura.

2.1.1.1 Resinas poliméricas

Os polimeros sdo bastante versateis e acessiveis para qualquer tipo de moldagem,
contudo, é de se esperar grande variacdo em suas propriedades, devido estes materiais
normalmente envolverem uma larga faixa de valores de massa molar. A matéria prima principal
de um polimero é o mondémero, ou seja, uma molécula com uma (mono) unidade de repeticéo.
Assim, dependendo do tipo de estrutura quimica, os polimeros podem ser divididos em trés
grandes classes: plasticos, borrachas e fibras (CANEVAROLO Jr., 2010).

As resinas homologadas na classe dos plasticos podem ser divididas em termoplasticas
e termofixas, e geralmente sdo utilizadas em compdsitos em razdo do baixo custo, estabilidade
térmica e facilidade para moldagem. Contudo, Sanchez et al. (2010) relata que as resinas
necessitam da utilizacdo de um material de reforco, devido a sua baixa resisténcia a fratura.

Com base neste contexto, Bosze et al. (2006) descreve que a temperatura tem efeito
significativo nas propriedades mecanicas da resina pura, devido principalmente a desordem das
cadeias poliméricas, que foi verificado com base na andlise de algumas reacOes de
polimerizagé&o realizada pelo autor.

O estudo de Pimentel (2015) descreve que os polimeros podem ser sintetizados por dois

tipos principais de polimerizacdo, que se divide em reacdo em cadeias (reacao por adicdo) e a
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reacdo em etapas (reacdo por condensacgéo).

Conforme Fernandes e Lona (2004) na polimerizacdo em cadeia, 0 processo ocorre
através de cada radical livre, e possui trés passos importantes: iniciacdo, crescimento e término
da reacdo. A principio ocorre a formacdo de radicais reativos, que requer maior energia de
ativacdo do que o subsequente passo, dessa forma, a taxa de crescimento é muito maior do que
a taxa de inicializagdo. Com isso, as liga¢des duplas dos mondmeros sdo abertas para formagéo
de novas ligacdes de modo a saturar outros mondmeros que serdo reagidos. Ou seja, o radical
monomérico se propaga e ao ser terminado ird gerar uma molécula de polimero com uma

ligacdo dupla terminal, como é mostrado na Figura 2.

Figura 2 — Reagdo de transferéncia de cadeia
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Fonte: Fernandes, 2004.

As resinas termorrigidas sdo as mais utilizadas em compasitos, classificadas por ampla
utilidade em variados setores, 0s quais necessitam das suas propriedades. Justifica-se 0 uso
deste material pelo baixo custo relativo, facilidade de processamento, boa molhabilidade e sua
rigidez ndo se alterada com a temperatura. As resinas poliéster e epOxi sdo exemplos desta
classe de resinas (HERTER, 2010).

2.1.1.2 Resina poliéster

As resinas de poliéster sdo classificadas como saturadas e insaturadas. Dentre estes
grupos os poliésteres insaturados sdo atuantes na fabricacdo de materiais compositos devido
suas principais caracteristicas como facilidade de processamento e por ter condi¢des favoraveis
para as propriedades mecanicas, elétricas e quimicas. A cura do material pode ser auxiliada
através da adigdo de catalisadores, por exemplo, a base de cobalto. Este processo é definido por
duas etapas: na primeira, a resina liquida se transforma em um material com alta viscosidade,
etapa que se designa por “ponto de gel”; a segunda fase conduz ao endurecimento final,

dependente da forma de processamento e os teores dos componentes utilizados como acelerador



23

e catalisador. Essas resinas insaturadas sdo divididas em ortoftalicas, isoftalicas e bisfendolicas
(MOURA et al, 2011).

Os poliésteres sdo da categoria dos plasticos termoestaveis, em outras palavras, sao
oriundos de uma reacdo quimica (reacdo do acido tereftalico (TPA) com um diol (EG)),
formando um liquido com alta viscosidade, sélido fragil e suas caracteristicas dependem do
grau de preparacdo e uso recomendado (SALINAS, 2012; SOLOMONS, 2008, SOARES
JUNIOR, 2010). A Figura 3 apresenta a sintese do Poli (tereftalato de etileno).

Figura 3- Representacéo da sintese do Poli (tereftalato de etileno)
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Fonte: Soares Jinior, 2010.

2.2  Reforgos de compdsito

De acordo com os estudos de Paula (2011) os compdsitos normalmente sdo compostos
por fibras ou particulados de geometria variada, geralmente responsaveis pela obtencdo de um
produto de maior qualidade. Os refor¢cos comumente séo conhecidos como fase dispersa, onde
depende das estruturas de processamento e da compatibilidade dos constituintes.

Os materiais que atuam como reforco devem proporcionar elevada resisténcia e rigidez,
baixa densidade, alta resisténcia a fadiga, alto amortecimento e baixo coeficiente térmico,
caracteristicas estas superiores a matriz a qual o material é envolvido. Em geral os compdsitos
com incorporacdo de particulas tendem a ser mais fracos e menos ducteis do que 0os compdsitos
de fibras continuas, embora sejam normalmente menos dispendiosos (HOLLAWAY, 2003;
CAMPBELL, 2010).

Os estudos de Albuquerque (2005) que utiliza fibras de vidro, descreve que o
desempenho do reforco atuante depende da composi¢do quimica. O autor descreve a auséncia
de molhabilidade das particulas para o material estudado, o que ndo garante boas condi¢des ao

material composito, possibilitando a apari¢cdo de falhas prematuras na estrutura.
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Por outro lado, Cunha (2015) ao estudar o potencial da lama vermelha em um composito
polimérico reforgado com fibras de Curaud, destacou que este apresenta efeito significativo em
algumas variaveis, bem como melhora efetiva na estabilidade térmica e/ou resisténcia mecanica
dependendo da quantidade em massa aplicada e logicamente a dispersao.

O reforco atuante geralmente é dividido em trés grandes grupos: compositos
particulados, compdsitos de fibras descontinuas (whiskers) e compdsitos de fibras continuas
(VENTURA, 2009; PANZERA, 2005) conforme mostrado na Figura 4.

Figura 4- Principais tipos de compositos
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Fonte: Panzera, 2005, adaptado.

A combinacdo das fases permite a formacédo de uma interface entre matriz e reforco, de
maneira que a interacdo seja adequada com as propriedades do mesmo. Ou seja, a rigidez do
material de reforco deve ser compativel com a ductilidade da matriz. Este parametro permite

que o0 compdsito apresente um comportamento expressivo.

2.2.1 Compositos com adicdo de particulas

As particulas podem alterar e/ou diversificar um compdsito de maneiras diferentes,
dependendo das caracteristicas e da natureza fundamental do particulado, bem como o
condicionamento do processo de fabricacdo. Segundo Callister (2016) os compdsitos

reforgados com particulas podem ser subdivididos em dois grupos, caracterizado como reforgos
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com particulas grandes e por dispersdo, onde o termo “grande” é descrito por Quirino (2010)
como efeito mecénico do solido continuo, embora as particulas tenham relacdo direta com a
matriz. Em contrapartida, os compositos reforcados por dispersdo sdo caracterizados por
particulas pequenas com diametros que variam de 10 nm a 100 nm, de forma que a cooperacao
das fases ocorre a nivel molecular, assim, a carga deve suportar toda forca aplicada e as
particulas menores dificultam os movimentos de discordancias. Com isso, a deformag&o
plastica e reduzida, melhorando assim a resisténcia a tracao e dureza.

Os particulados sao geralmente conhecidos como carga, associando func@es basicas em
compostos poliméricos, porém, fundamentais para ampliar as aplicagdes com a incorporacao
ou disposicdo de propriedades fisicas e quimicas. As cargas sdéo hormalmente inorganicas e sao
especificadas como aditivos solidos, que sdo incorporados em uma matriz, podendo ser
classificados conforme o efeito nas propriedades mecanicas da homogeneizacdo entre 0s
constituintes. Outro fator preponderante dessa mistura resultante é a reducdo de custos, que
potencializa economicamente o meio de producdo, além disso, podem proporcionar 0 aumento
da densidade do composto, reducédo da estabilidade dimensional e aumento da temperatura de
deflexdo sob carga (FACTORI, 2009).

Bittencourt et al. (2018) estudou a utilizacdo de cargas minerais em resinas de epoxi,
onde o autor observou a otimizagdo no uso de cargas minerais em polimeros, visando reduzir
custos e principalmente por agregar valores fisicos e quimicos na resina. Contudo, sabe-se que
a adicdo de cargas inertes interfere diretamente na estrutura do material, dessa forma, antes da
aplicacdo € necessario levar em consideracdo as exigéncias técnicas que o artefato precisa
sobrepor.

Li et al. (2014) estudou a incorporacdo de diferentes tamanhos de particulas de grafite
em uma espuma poliuretano semirrigido, o autor investigou que o particulado com geometria
menor da fase dispersa ndo proporcionou efeito significativo durante a queima, por outro lado,
as particulas maiores de grafite permitiram a formacdo de uma camada isolante durante a
propagacéao das chamas. O autor descreve que o tamanho foi determinante para as propriedades
retardadoras de fogo, além de que a distribuicdo dos constituintes impactou diretamente na
estabilidade térmica.

Em proporgdes gerais, as propriedades dos materiais compositos séo dependentes das
condigdes fisicas e quimicas dos particulados e seguem a regra da mistura, a qual descreve que
cada fase constituinte do material favorece para as propriedades reais do mesmo (BONED et
al., 2003).
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2.2.1.1 Cargas naturais

As atuais preocupacdes relacionadas a preservacao do meio ambiente tém estimulado a
utilizacdo de recursos naturais, principalmente na reutilizagdo de matérias primas. De acordo
com Pimentel (2015) as cargas naturais como carbonatos, argilas e talco tém encontrado ampla
utilizacdo, de maneira que estes materiais de fonte renovaveis apresentam baixa densidade,
baixo custo e natureza pouco abrasiva, além de serem biodegradaveis e ecologicamente
corretos.

Souza et al. (2006) estudou o comportamento de um nanocompdsito com adicdo de
argila organofilicas, o autor observou que o teor de argila na ordem de 2 a 10 % de fracao
massica podem apresentar melhorias significativas nas propriedades em relacdo ao desempenho
do polimero virgem, tais como resisténcia a fratura, condutividade iénica, permeabilidade e
resisténcia a solventes. Segundo o mesmo autor, teores baixos de particulado de argila
apresentam implicac6es significantes, por justamente propor menor peso, fator este desejavel
em muitas aplicaces. Além disso, quanto menor a fracdo massica do composito, melhor a
distribuicdo da fase dispersa dentro da matriz, impactando positivamente nas propriedades do
material processado.

2.2.1.2 Cargas industriais

As cargas industriais sdo provenientes de processamentos constantes causados pelas
indUstrias e grande parte dos residuos gerados sdo descartados de maneira inadequada e assim
prejudicando o meio ambiente de diversas maneiras. No Brasil, o descarte desses subprodutos
aumenta de acordo com o crescimento do setor industrial, justificando o reaproveitamento
destes como mateéria prima (QUARESMA et al, 2013). Nesse sentido, a utilizacdo desses
materiais como agregados, sobretudo produtos para producdo de compdsitos, tem mostrado
interesse para formulag&o de novos estudos.

Segundo o estudo realizado por Mahapatra e Datta (2011) a lama vermelha como
residuo industrial apresenta uma compatibilidade razoavel com uma matriz de poliéster, bem
como poder proporcionar um custo reduzido. Além disso, o estudo da lama vermelha é
justificado por possuir uma composi¢do quimica complexa.

Daniel et al. (2020) estudou o efeito da incorporagdo do residuo de calcario em uma
matriz poliéster, residuo este geralmente descartado pelas industrias de materiais. O autor

enuncia que os compésitos polimericos com incorporacdo de calcario industrial apresentam
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resultados promissores quanto a resisténcia mecanica de tragcdo e flexdo. Segundo analises
estatisticas o autor afirma que o quantitativo de residuo industrial gera valores significativos
nas propriedades estudadas.

Ferreira et al. (2018) ao estudarem compositos com insercdo de residuos industriais de
cinzas volantes afirmam que materiais reforcados com estes subprodutos tendem ser
promissores quanto a resisténcia a queima, apresentando taxas decrescentes conforme o

aumentativo do residuo.

2.3 Aluminio

A obtencdo do aluminio provém do minério da bauxita, que passa por processos como
mineracdo, refino e reducdo. O 6xido de aluminio presente neste mineral pode ser de até 55 %,
sendo que no minimo 30 % deve ser aproveitado, 0 que permite uma producdo econdmica. O
Brasil € um pais rico em bauxita, sendo que no ano de 2017 o pais foi responsavel por 8,27 %
da producéo de aluminio no cenario mundial e, as grandes reservas brasileiras contribuem para
a Otima qualidade deste minério (ABAL, 2020; USGS, 2020). A Figura 5 apresenta a usina

produtora e a produtividade em percentual.

Figura 5- Usina de beneficiamento no municipio de Paragominas Para (a) e grafico da produgdo mundial de
aluminio no ano de 2017 (b).
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Fonte: Martires, 2003 (a); USGS, 2020 (b).
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Segundo Abal (2020), o aluminio possui ponto de fusdo de 660 ° C, considerado baixo
quando comparado ao a¢o, que se aproxima na ordem de 1570 ° C. Além disso, possui baixa
massa especifica, cerca de 2,70 g/cm?® e, dispde de um material com boa condutividade térmica
e elétrica. Portanto, tais caracteristicas apontam que este agrega qualidades especificas que
geralmente quando combinados com outros produtos apresentam melhores condicoes

estruturais, logo, obtendo boas propriedades. A Figura 6 apresenta o éxido de aluminio.

Figura 6- Oxido de aluminio em diferentes camadas de processamento

Fonte: JB Comércio e Industria, 2020.

O aluminio particulado (ou em forma de p0) é descrito no estudo Salomao et al. (2008)
como um bom aditivo de secagem para concretos refratarios, pois pode ser facilmente misturado
a seco com as outras matérias primas de formulacdo e, ap6s alguns minutos reage com a dgua

do material solvente de acordo com a Equacéo 1.
Al + 3H;0 = Al(OH)3 + = Hz 1)

De acordo com Mourisco (1995) o particulado de aluminio em compositos utilizando a
técnica de metalurgia em pé deve apresentar particulas finas (tamanhos entre 10 a 20 um) para
obter boa dispersdo no material usado como matriz. Portanto, o autor diz que a adequacéo da
granulometria no processo de producgdo de p6s é importante para que o aluminio seja atuante
como material de reforco e desempenhe melhor qualidade ao produto.

Chavooshi e Madhoushi (2013) estudaram o pdé de aluminio em polipropileno, os
autores enunciam que a adicdo deste material ndo obteve bons resultados, descrevendo que em
variadas propor¢des 0 modulo de tragdo e resisténcia mecanica diminuiram, pois apresentou
clara incompatibilidade com a fase continua.

Por outro lado, os estudos de Alves et al. (2018) mostraram que o aluminio processado
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termicamente garante boas propriedades em relagdo a queima quando interligado com a matriz,
onde os autores esclareceram que o aluminio na fase alumina inserida no polipropileno se

apresenta como bom retardante a chamas.
2.3.1 Beneficiamento e processo Bayer

Grande parte da producdo da bauxita tem seu destino as refinarias de alumina, enquanto
que a outra parte restante € destinada a industria de produtos refratarios e quimicos. O processo
é realizado em usinas integradas, produzindo desde o minério (bauxita), que segue para as
refinarias onde é produzida alumina e posteriormente o aluminio primério. De um modo
simplificado, o processo de beneficiamento compreende das etapas de extracdo, britagem,
lavagem e secagem (MARTIRES, 2003).

Na etapa inicial de beneficiamento da bauxita, o Unico rejeito que provem da lavagem
do minério € a argila, a qual ndo possui nenhum aditivo quimico. Nessa etapa, o rejeito é
adensado (compactado) e uma parcela da agua recuperada é reaproveitada no processo,
reduzindo o risco de vazdo nas barragens. Posteriormente, ocorre o refino e a reducdo do
aluminio, submetido a altas temperaturas, no processo conhecido como como Hall-Héroult

(ABAL, 2020). O processo Bayer é mostrado em etapas na Figura 7.

Figura 7- Fluxograma do processo Bayer
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eliminar agua; processo de
reducdo eletrolitica
conhecido como
Hall-Héroult.

Fonte: Abal, 2020, adaptado.
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2.4  Propriedades dos compositos

2.4.1 Comportamento mecanico dos compositos

Os ensaios mecanicos nos compositos de modo geral sdo fundamentais para conhecer
qual o grau de resisténcia desse material, de modo a avaliar o tempo e o ponto de ruptura do
componente. Paula (2011) descreve que na avaliacdo das propriedades mecanicas devem levar
em consideracdo as caracteristicas sinérgicas dos materiais que dependem do reforco e da
matriz. As principais propriedades mecanicas de interesse séo de resisténcia a tragao e flex&o.

Os testes para avaliar as propriedades mecanicas identificam o estado de tensdes e
deformacdes na estrutura, ou seja, sdo submetidos a esforcos que expressam o comportamento
méaximo do material. Os ensaios mais utilizados nos estudos sao os testes de tracdo, que permite
verificar o grau de deformacdo em fungdo de uma forca aplicada. Outros esforgos também séo
importantes para descrever o comportamento dos materiais como flexdo, compresséo,
cisalhamento, dentre outros (ASKELAND, 2015).

Quando um corpo de prova € submetido ao teste de tracdo, o equipamento que realiza o
teste deve fornecer o comportamento tensédo-deformacdo do material, que pode ser expresso
graficamente (Figura 8) o qual relaciona a forca aplicada com a deformacdo que decorre ao
longo do ensaio (BRANDAO, 2015).

Figura 8- Representacdo do gréfico tensdo-deformagéo
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Fonte: Fonseca et al. (2016), adaptado.

Segundo Branddo (2015), a resisténcia a tracdo é avaliada pela carga aplicada por

unidade de &rea do momento de ruptura, assim, o alongamento representa 0 aumento percentual
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do tamanho da pecga por comprimento sob a tragdo no momento de ruptura. Os resultados
obtidos sdo normalizados para a obtencdo dos pardmetros tensdo (representado por o) e

deformacéo de engenharia (representado por ¢) conforme as Equaces 2 e 3.

F
o =— )
Ao
1-1
€= —2 3)
lo

Onde F ¢ a forga, Ao é a area inicial da secdo transversal do corpo de prova, lo é 0
comprimento inicial e I o comprimento final.

Outra propriedade mecénica a ser considerada é a resisténcia a flexdo de um
determinado material. De acordo com o estudo de Souza (2005) é calculado a carga méxima
exercida sobre a amostra de estudo no momento de fratura, este valor é multiplicado pelo
comprimento do material sobre a largura e altura da amostra.

Conforme Mulinari (2009) o ensaio de flex&o representa a tensdo maxima aplicada a
estrutura de um compdsito. A Equacdo 4 e 5 mostram a resisténcia de flexdo e o modulo de
flexdo, respectivamente. Onde P é a forca aplicada sobre o material ensaiado, L € a distancia da
regido inferior, b é a largura e h espessura. No mddulo de flexdo, m € a inclinacéo da tangente

da porcéo linear da curva carregamento versus deformacao.

L 3 3PL
Resisténcia a flexdo = (4)
4bh?
) N 0,17L3m
Modulo de flexdo = ———— 5)
bh3

2.4.2 Resisténcia a flamabilidade

O processo de queima em polimeros € avaliado através do ponto de igni¢cdo, como o
fogo se propaga e a liberagéo de calor (LAOUTID et al., 2008). Os ensaios de flamabilidade
séo realizados com o objetivo de observar a diregéo das chamas de acordo com o comprimento
do material em relagéo ao tempo de queima.

Das et al., (2015) descreve que os materiais a base de polimero ndo apresentam um bom
desempenho quando expostos ao fogo, pois estes sdo constituidos por cadeias de



32

hidrocarbonetos normalmente inflamaveis.

Ray e Okamoto (2003) discutiram a utilizacdo de argilas inseridas em matrizes
poliméricas, os autores investigaram que o aumento progressivo da argila provocou um retardo
no processo de queima, provavelmente relacionado as caracteristicas de resisténcia do reforco,
onde pode ter ocorrido a difusdo das moléculas de oxigénio.

Cunha (2015) estudou a inser¢do de Lama Vermelha em resinas poliésteres, segundo o
autor, a resisténcia térmica da proporcédo da adi¢édo de particulado na matriz esta relacionada a
retirada de calor do meio, ou seja, devido a transformacao de fase endodérmicas dos metais
hidréxidos presente na Lama Vermelha que implica também na retirada de agua, modificando
a estabilidade térmica do composito.

De acordo com a CONTRAN (RESOLUCAO n° 498 (2014)) o objetivo da
caracterizacdo térmica é avaliar a velocidade de queima que passa em uma amostra. Em
revestimentos internos dos veiculos automotores, deve-se apresentar uma velocidade de
propagacao de chama de, no maximo, 100 (cem) milimetros por minuto. Essa defini¢do leva
em conta o material composto, o lado externo, que no caso é face do material voltada para o
interior do habitaculo, e o tipo de componente, ou seja, a base do material em questao.

A taxa de queima em compdsitos é dependente da propagacao da fase dispersa, além do
tipo de material, embora a matriz geralmente seja apresentada com menor resisténcia a chama.

O teste de resisténcia é calculado conforme a Equag&o 6.
s
B = ?x60 (6)

Onde, B é a velocidade de queima (em milimetros por segundo), s é a distancia queimada

em milimetros e t é o tempo em segundos, para queimar a distancia s.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais

3.1.1 Resina poliéster isoftalica

A resina utilizada no trabalho foi a Poliéster Isoftdlica insaturada - Resina
CENTERPOL/700 - com viscosidade baixa, média reatividade, coloracdo amarelada, sem
presenca de promotor de reticulacdo e boa resisténcia quimica. Para a composicao do sistema
catalitico foram utilizados o acelerador de cobalto, produto este denominado como CAT MET
UMEDECIDO 1,5 % (Solucéo de Octoato de cobalto 1,5 %) e o produto comercial BUTANOX
M-50 (Peroxido de metil etil cetona [MEK-P]) como acelerador e iniciador de cura. A Figura 9

mostra a resina (a), o acelerador (b) e o iniciador (c).

Figura 9- Resina (a) e os auxiliadores utilizados: acelerador de cobalto (b) e iniciador (c).

Fonte: Elaborado pelo autor

3.1.2 Residuo de aluminio

O residuo de aluminio foi utilizado como material de enchimento, sendo obtido pela
empresa COLORJATO do Estado de Séo Paulo. Este material foi submetido ao peneiramento,
visando adequar as particulas para manter homogeneidade em relagdo aos seus tamanhos. A

Figura 10 mostra o residuo de aluminio antes das etapas de classificacdo e caracterizacéo.
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Figura 10- Residuo de aluminio

Fonte: Elaborado pelo autor

3.2 Métodos

3.2.1 Residuo de aluminio

3.2.1.1 Secagem e processamento

A preparagdo do residuo de aluminio teve inicio a partir da secagem, onde foi retirado
0 excesso de umidade na estufa a 105° C durante um periodo de 24 horas. Posteriormente, 0
material foi submetido a operacGes de peneiramento com o propdsito de adequacédo
granulométrica para formulacdo dos compoésitos. Para os testes foi considerado a massa
especifica do aluminio, sendo que segundo ABAL (2020) é de 2,7 g/cm®. A Figura 11 apresenta
0 residuo de aluminio classificado na malha de 100 mesh, que considera uma faixa
granulométrica para as particulas com maior superficie de contato, descrito também pelo
trabalho de Vieira (2016).

Figura 11- Aluminio classificado utilizado para fabricacdo dos compdsitos.

-

Fonte: Elaborado pelo autor
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3.2.1.2 Classificagdo do residuo

Essa etapa consistiu na classificacdo granulométrica do residuo apos a secagem. O
processo partiu da montagem do conjunto de peneiras em ordem decrescente para as malhas até
a penultima peneira de 100 mesh, logo, adicionou-se 100 g de residuo de aluminio em intervalos
de 5 (cinco) minutos, onde foi fechado e acomodado no agitador mecanico (Figura 12), sendo

firmemente fixado.

Figura 12- Agitador mecénico

Fonte: Elaborado pelo autor

Em seguida o conjunto foi desafixado do agitador, sendo que o material retido na peneira
foi separado e identificado de acordo com o passante até a malha. A abertura das malhas

utilizadas no processo é descrita na Tabela 1 conforme a norma NBR 7181.

Tabela 1- Abertura (mm) das peneiras utilizadas para a granulometria do residuo

Peneira Abertura Peneira Abertura
(Mesh) (mm) (Mesh) (mm)
5 4,000 50 0,297
10 2,000 60 0,250
20 0,840 70 0,210
30 0,590 80 0,177
40 0,420 100 0,149

Fonte: Elaborado pelo autor
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ApOs a obtencdo da massa retida/passante, a porcentagem do material passante foi
calculada utilizando a Equacdo 7.

Mp—M;

Of = x 100 )

Mp

Onde, Qf é a porcentagem de material passado na peneira, Mh é a massa do material

submetido ao peneiramento fino e, Mi é a massa do material retido acumulado.

3.2.1.3 Caracterizagdo morfologica e quimica

A caracterizagdo morfoldgica e quimica do aluminio foi realizada em Microscopio
Eletrénico de Varredura (MEV) modelo TM 3000 (HITACHI) (Figura 13) no Laboratério de
Caracterizacdo de Materiais (MATCAM/PRODERNA/UFPA), a fim de observar as
caracteristicas morfolégicas das particulas e, a composicdo quimica, de modo que tais fatores
podem influenciar no comportamento da fase dispersa dentro da matriz, e assim, modificar as

propriedades finais dos compositos.

i) Morfologia

A amostra foi disposta em uma pastilha de metal, com aproximadamente 0,01 grama da
amostra. O material foi disposto com a finalidade de torna-lo mais plano possivel e/ou
possibilitar o uso da lente de imerséo. Foi levado em consideracdo um limite de resolucéo baixo,
baseado no trabalho de HOLLER et al., (2009), pois, geralmente ocorre efeitos de difracao.

i) Composicéo quimica

A caracterizagdo quimica foi realizada atraves de analises utilizando espectrometro de
energia dispersiva (EDS) acoplado ao Microscépio Eletronico de Varredura (MEV).
Determinou-se a composi¢do quimica semiquantitativa e qualitativa da amostra. O material foi

capturado por elétrons retro espalhados, de um filamento de tungsténio com voltagem de 5 kV.
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Figura 13- Microscopio Eletronico de Varredura

TM3030Plus.

Fonte: Medical Expo (2020).

3.2.1.4 Caracterizacdo mineraldgica

O aluminio foi caracterizado por meio da Difracdo de Raios-X (DRX) com o proposito
de identificar as fases cristalinas e a composi¢cdo mineraldgica do material. As amostras foram
preparadas conforme processos de guarteamento e homogeneizacdo das particulas com a
utilizacdo de almofariz e pistilo, de modo a adequar o tamanho dos graos para os testes.

Na analise, utilizou-se um Difratdbmetro de Raios-X modelo X’PERT PRO MPD (PW
3040/60 da PANalytical, com Gonidmetro PW3050 (Theta/Theta) e com tubos de Raios-X
ceramico de anodo de Cu (Kal=1,540598 A), modelo PW3373/00, foco fino longo, 2200 W, 60

kV. A Figura 14 mostra o equipamento utilizado.

Figura 14- Difratdmetro de Raios-X

Fonte: Universidade de Caxias do Sul (2020).
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3.2.2 Compdsitos

3.2.2.1 Testes preliminares

Realizou-se um estudo com o propdésito de determinar as melhores condi¢cbes de
homogeneizacdo entre o polimero e o residuo de aluminio e, por diante, definir a proporcéo
volumeétrica limite. Previamente, realizou-se testes apenas com a resina plena e os auxiliadores
de reacgéo: acelerador e iniciador.

Inicialmente o trabalho permitiu apresentar o ponto de saturacdo, no qual foi utilizado
um aumento de 10 % até o limite comprometedor de 30 % em volume, no que diz respeito ao
enchimento no molde e também da mistura.

Por conseguinte, foi realizado um teste que permitiu verificar o ponto de gel,
considerando este valor um dos principais parametros para a fabricagdo dos compositos.
Portanto, de acordo com os calculos pré-determinados e a analise do comportamento de
saturacdo produziram-se materiais de 10 %, 20 % e 30 % em fracdo volumétrica de residuo de
aluminio na matriz. De acordo com o trabalho de Mendes (2019) o aumento sucessivo de 10 %
permite um limite para uma boa homogeneizacdo. Com o auxilio de um crondgrafo, utilizou-se
a contagem do tempo em segundos para cada proporcdo, o procedimento foi feito em

temperatura ambiente.

3.2.2.2 Fabricacdo dos compadsitos

O método aplicado para producdo dos compdsitos foi o método manual (hand lay-up)
com compressao aplicada de 25 kN por um periodo de 20 minutos. Este processo foi realizado
em temperatura ambiente.

A Tabela 2 mostra a quantidade dos componentes utilizados para a fabricacdo dos
compositos, adotando fracdes volumétricas de aluminio (AL) de 0 %, 10 %, 20 % e 30 % para

incorporacdo na resina plena (RP).

Tabela 2- Fragdo dos componentes utilizados para fabricacdo dos compdsitos

Residuo Resina Residuo Acelerador Catalisador
(%) (9) (AL) (9) 1,5 % (9) 1% (9)
RP 203,14 0,00 3,05 2,03
AL-10 182,82 68,00 2,74 1,83
AL-20 162,50 137,70 2,44 1,63
AL-30 142,19 206,66 2,13 1,42

Fonte: Elaborado pelo autor
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O molde utilizado é no formato retangular com dimensdes de 320 x 170 mm, composto
de aco inoxidavel, o que permite dissipar o calor gerado no processo de polimerizacdo. A Figura

15 ilustra o molde metalico.

Figura 15- Molde de aco inoxidavel utilizado na confeccdo dos compositos

170 mm

< n
<« »

Fonte: Elaborado pelo autor

Inicialmente, 0 processo consistiu na retirada de umidade superficial do residuo em
estufa por 30 minutos, em uma temperatura de 105° C. Logo, todos os componentes utilizados
foram pesados de acordo com suas determinadas proporgdes: resina poliéster e residuo
industrial de aluminio, bem como os reagentes, acelerador de cobalto e iniciador nas proporc¢des
1,5 % e 1 % vlv, respectivamente.

Previamente, aplicou-se um desmoldante (desmoljet) no molde antes da deposicdo do
material, para facilitar a remocao da placa apos a prensagem. O processo de fabricacdo teve
inicio com a insercdo do acelerador de cobalto na resina, cuja homogeneizacdo de maneira
manual foi realizada através de um recipiente plastico. O residuo foi adicionado logo ap6s, de
modo que a mistura procedeu em um periodo de 3 (trés) minutos, visando desagregar as
particulas aderidas na superficie interna do recipiente e, assim, obter boa homogeneizacéo.

Para o inicio do processo de polimerizacdo, a etapa seguinte consistiu na insercdo do
catalisador, posteriormente, o material homogeneizado foi colocado no molde. Para essa
transferéncia, foi considerado um periodo de aproximadamente 3 (trés) minutos em relagdo a
margem de seguranca do tempo de gel.

Logo apds a insercdo do material no molde, verificou-se o tempo do ponto de gel,
onde é notado um gradativo aumento da temperatura, portanto, o material foi transferido para

o molde, que ainda aberto foi colocado na prensa hidraulica e, com auxilio de um bastdo de
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vidro, verificou-se o ponto de gel, que através de testes preliminares resultou em um periodo
de aproximadamente 7 (sete) minutos. Levando em consideragéo este fator, uma vez que neste
momento ocorre a formacéo de cadeias tridimensionais no polimero, o material foi submetido
a compressao em uma prensa manual.

Os compositos foram separados e identificados de acordo com suas fracGes e, para
manter o formato linear das placas, adicionaram-se pesos sobre elas por aproximadamente 24
(vinte e quatro) horas. Por fim, as placas foram submetidas ao processo de corte para adequar
0s corpos de prova conforme as normas estabelecidas para os ensaios. A Figura 16 mostra o

processo simplificado de fabricacao.

Figura 16- Fluxograma de fabricacdo dos compositos

Peneiramento do residuo | Determinacdo das massas

Beneficiamento e
pesagem - — S
Etapal .
Retirada de umidade do Homogeneizacao
residuo (105° C) matriz/residuo
Processamento - .
Etapa 2 -

Conformacao

Produto final
Etapa 3

Fonte: Elaborado pelo autor

3.2.2.3 Caracterizacao fisica

Os ensaios fisicos foram processados conforme as normas ASTM D 570, ASTM D 2734
e ASTM D 792, cujo os corpos de prova foram pesados em balanga de preciséo para determinar:
massa seca (Ms), massa Umida (Mu) e a massa imersa (Mi) em agua destilada. A Massa
Especifica Aparente (MEA) (ASTM D 792), Porosidade Aparente (PA) (ASTM D 2743) e
Absorcio de Agua (AA) (ASTM D 570) foram obtidos através das Equacdes 8, 9 e 10.
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g _, Ms
MEA —L- = (=) x pH,0 (®)
_ [Mu—-Ms
PA (%) = (5-—) x 100 ©)
AA (%) = (=) X 100 (10)

A Figura 17 apresenta as dimensdes do corpo de prova para determinacdo das

propriedades fisicas e a balanca de preciséo para determinar as massas de cada amostra.

Figura 17- Corpos de prova para a caracterizacao fisica (a), balanca analitica (b) e as dimensdes dos cp’s (c).

MANTENHA LIMPO!

c) Largura: 25 mm
Espessura: 2,5 mm

g

Fonte: Elaborado pelo autor

Comprimento: 25 mm
—

3.2.2.4 Caracterizagdo mecéanica

3.2.2.4.1 Ensaio de tracdo

O teste de resisténcia a tracdo foi realizado de acordo com a norma ASTM D 3039, onde

as dimensdes dos corpos de prova s@o representadas na Figura 18.
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Figura 18- Dimensdes dos corpos de prova para o ensaio de tracdo

Largura: 25 mm
Espessura: 2,5 mm

!

Comprimento: 250 mm

Fonte: Elaborado pelo autor

Para a obtencdo das propriedades de resisténcia a tracdo foi utilizado maquina universal
de ensaios, marca KRATOS modelo IKCL3 com sistema de aquisi¢do de dados, com célula de
carga de 5 (cinco) kN, adotando velocidade de 2 mm/min com comprimento Util para medicéo
entre garras de 180 mm. Os ensaios foram realizados no Laboratério de Ensaios Mecéanicos da
Faculdade de Engenharia Mecanica da UFPA. A Figura 19 exibe os corpos de prova e a

maquina utilizada no processo.

Figura 19- Corpos de prova (a) e a maquina universal de ensaios (b)

250 mm

<+—> 25 mm

Fonte: Elaborado pelo autor

3.2.2.4.1.1 Analise das fraturas dos compositos dos testes de tracédo

A analise fractografica dos compdsitos foi conduzida em um Microscopio Eletronico de
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Varredura (MEV). A verificacdo foi realizada nos compdsitos com desempenho inferior e
superior em cada fracdo volumétrica. A Figura 20 apresenta as amostras utilizadas para analise.

Figura 20- Amostras das fraturas dos corpos de prova

Fonte: Elaborado pelo autor

O Microscépio Eletrénico de Varredura utilizado é da marca HITACHI, modelo TM
3000. As micrografias foram submetidas a tenséo de aceleracdo de 5 kV. A andlise foi realizada
no laboratdério de microscopia do Programa de Pds-graduacdo em Engenharia de Recursos
Naturais da Amazonia (PRODERNA) da UFPA.

3.2.2.4.2 Ensaio de flexdo

Os testes de resisténcia a flexdo foram determinados segundo a norma ASTM 790, o
qual as dimensdes dos corpos de prova sdo as mesmas para os ensaios de flamabilidade (Figura
21).

Figura 21- Dimensdes para 0s corpos de prova utilizados no ensaio de flexao

Largura: 12,7 mm

=) I _

Comprimento: 127 mm

<
«

Fonte: Elaborado pelo autor

v
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O ensaio foi realizado em méaquina da marca EMIC, modelo DL, 500 com célula de
carga de 5 kN, adotando velocidade de 2 mm/min para o deslocamento do cabegote. Os corpos

de prova e o equipamento dos testes podem ser visualizados na Figura 22.

Figura 22- Corpos de prova (a) e a maquina de ensaio (b)

“ | | a)
y

<+« 127 mm

127 mm

<

Fonte: Elaborado pelo autor

3.2.2.5 Flamabilidade (ensaio horizontal)

As dimensBes dos corpos de prova neste ensaio foram as mesmas dos testes de
resisténcia a flexdo, conforme a Figura 21. Na primeira etapa, os compdsitos tiveram marcagdo
nas duas extremidades, considerando 20 mm de cada lado, onde uma dessas extremidades foi
posicionada em uma garra na posicao horizontal, com angulacdo de 45° em seu préprio eixo
longitudinal. A chama foi posicionada a partir da marcacdo oposta a extremidade presa,
observando o tempo de queima em relagdo ao comprimento Util do corpo de prova. A taxa de
propagacdo da chama foi calculada de acordo com os dados obtidos, obedecendo a norma

ASTM D 635. Observa-se 0 esquema disposto do ensaio na Figura 23.
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Figura 23- Esquema para o ensaio de flamabilidade horizontal
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Fonte: Elaborado pelo autor

3.2.3 Andlise estatistica

Conforme os dados gerados dos ensaios fisicos, mecéanicos e de flamabilidade foi
realizado analise de variancia (ANOVA) de fator Unico através do software Past 3.2 com
confianca de 95 %. Para os parametros estatisticos (p-Valor>0,05) a hipdtese nula foi aceita.
Para a comparacao entre as médias, realizou-se o teste de Tukey, de modo a considerar que pelo

menos uma fracédo seja diferente entre si.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1  Materiais de partida

4.1.1 Caracterizacdo morfoldgica e analise da composi¢do quimica

O particulado de aluminio apds a classificacdo em peneira de 100 mesh foi submetido a
anélises morfoldgicas e composi¢do quimica, apresentando as distribuicdes dos tamanhos e
formatos do material e os componentes presentes. Observa-se na Figura 24 a micrografia do

residuo em Microscopio Eletrénico de Varredura.

Figura 24- Micrografia do Residuo de Aluminio com ampliacdo de 100 vezes (a) e 1000 vezes (b).

Fonte: Elaborado pelo autor

A micrografia permite observar que o particulado dispde uma faixa granulométrica
homogénea e sem aglomerados. As particulas apresentaram formatos com superficie aguda e
sem caracteristicas de esfericidades, como observado nas regifes demarcadas em verde. De
acordo com Silva et al. (2014) o formato e tamanho de um particulado processado pode ser
explicado aos variados meios de sinterizacdo o qual este material é submetido.

O tratamento térmico que provém do beneficiamento da bauxita para obtencdo do
aluminio primario pode sobrepor outros elementos na estrutura, de acordo com a Figura 24-b é
possivel verificar nas regides mais claras (setas azuis) a presenca caracteristica de Oxidos,

correspondentes a extracdo desses elementos do Processo Bayer, descritos também pelos



47

estudos de Bray (2012) e Hind et al. (1999).

A espectrometria de energia dispersiva (EDS) permitiu identificar as composigoes
exatamente como prognosticado. A Figura 25 apresenta a composi¢do quimica da micrografia
no circulo demarcado em laranja (E1) e vermelho (E2) Figura 24-b, o qual se obteve maior

distribuicdo dos elementos em escala.

Figura 25- Analise da composicdo quimica do aluminio por energia dispersiva. Espectro 1 (a) e espectro 2 (b).

Al a)
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Ti
Fe
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Full Scale 3878 cts Cursor: 0.000 keV
Al b)
Si
(0]
L .
Ti
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Full Scale 1694 cts Cursor: 0.000 keV

Fonte: Elaborado pelo autor

Observa-se a presenca de picos minimos de alguns metais como Ferro (Fe), Titanio (Ti)
e Cromo (Cr) no ponto de espectro 1, provenientes principalmente de alguns processos de
beneficiamento do material. Verifica-se grande incidéncia do Oxigénio (O) em ambos pontos,
que pode ser explicado pela sua propria composi¢cdo na estrutura cristalina dos Oxidos
componentes. A Tabela 3 mostra a composicdo quimica em percentual elementar nas regiGes

analisadas.
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Tabela 3- Composicgao quimica do residuo de aluminio

Espectro 1 (E1) Espectro 2 (E2)
Elemento Peso (%) Elemento Peso (%0)
Oxigénio 49,18 Oxigénio 33,70
Aluminio 25,83 Aluminio 61,70
Carbono 17,80 Silicio 2,12

Ferro 5,62 Titanio 2,46
Cromo 0,87 - -
Titanio 0,36 - -
Silicio 0,33 - -

Fonte: Elaborado pelo autor

Apesar da presenca de aluminio (Al) ocupar 25,83 % no ponto de espectro 1, percebe-
se um teor inferior em relacdo as literaturas, que pode ser associado a perda deste elemento
durante o processo de calcinacdo em temperaturas elevadas, porém, é possivel observar que na
mesma estrutura para o espectro 2 ja apresenta um teor elevado de Al e sem presenca de carbono
pois sdo caracteristicas dos elementos tracos que aparecem elevados em virtude de ser uma
avaliacdo pontual. Constantino et al. (2002) descreve que a presenca de alguns elementos como
o silicio provém de etapas de aquecimento dos hidroxidos de aluminio. Contudo, conforme os
espectros estudados o teor superior de Al e O em funcéo dos outros elementos presentes indicam
um maior grau de pureza.

Nota-se que na regido do espectro 1 existe baixo teor de ferro, com 5,62 % em peso. O
estudo de Frota (2012) cita que a presenca de ferro pode influenciar diretamente na qualidade
do 6xido de aluminio, onde o autor diz que este elemento favorece para que 0 mesmo ultrapasse

a condicdo de equilibrio que antecede a etapa de calcinacao.

4.1.2 Caracterizacdo mineraldgica

A Figura 26 apresenta os principais picos referentes a analise de DRX do residuo
industrial de aluminio, indicando as principais fases presentes (a-Al — Alumina a) € a relativa
intensidade das mesmas, corroborando com os trabalhos de David et al. (2012) e Guimaraes
(2014).
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Figura 26- Difratograma de Raio-X do residuo de aluminio.
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Fonte: Elaborado pelo autor

Partindo da andlise do difratograma, em baixas intensidades constou a presenca minima
de elementos e/ou fases, proveniente de impurezas. Conforme os picos 26= 25°, 35°, 37°, 44°,
53°,57°, 66° e 69° € possivel observar a presenca constante da alumina alfa. Segundo David et
al (2012) esse fendmeno pode estar relacionado aos tratamentos iniciais do material no processo
Bayer, recuperando suas fases presentes e eliminando diversas impurezas provenientes ao

condicionamento da propria alumina, considerada como produto de alto valor.
4.2 Compositos
4.2.1 Testes preliminares
4.2.1.1 Teste do ponto de gel
Com base no aumento da fracdo volumétrica com adicao de 10 % da fase dispersa em
cada intervalo de tempo foi possivel observar boa homogeneizacao, sem aglomerados na parede

do recipiente, de forma a garantir uma gradativa dispersao nos testes até a proporgdo limite de

30 %. A Tabela 4 mostra o tempo de gel para cada fragdo volumétrica adicionada.
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Tabela 4- Relacéo do tempo do ponto de gel com aumento gradual de particulado

Residuo Ponto de
(%) Gel (s)
RP 504

AL-10 420
AL-20 300
AL-30 180

Fonte: Elaborado pelo autor

Nota-se que 0 tempo para o ponto de gel é decrescente em relacdo ao aumento gradativo
do aluminio, isso justifica que quanto maior a proporcdo da fase dispersa, maior é a tendéncia
da adesdo das particulas e seu estado de saturagio (BESSA, 2017). E observado que a adigdo
de aluminio teve influéncia direta, com reducdo do tempo para o ponto de gel de 83,33 %. As
composicdes maiores em massa do particulado mostraram que a polimerizacdo do material

necessita de um curto intervalo de tempo.

4.2.2 Producdo dos compdsitos (corpos de prova)

4.2.2.1 Propriedade fisica

A Tabela 5 apresenta os resultados das propriedades fisicas, descrevendo a absorcéo de
agua (AA), porosidade aparente (PA) e massa especifica aparente (MEA). Os valores sdo
descritos de acordo com os testes realizados, mostrando o desempenho do particulado na matriz.
Verificou-se que os compdsitos apresentaram mudancgas em suas propriedades em relacdo ao
desempenho real da resina plena, justificando que o residuo pode indicar boa homogeneidade,

conforme Daniel et al. (2020) e Mohmad et al. (2018) ao estudar outros materiais de reforco.

Tabela 5- Propriedades fisicas dos compésitos de residuo de aluminio

Residuo Absorcdo de Agua  Porosidade Aparente MEA

(%) (%) (%) (glcm?)

RP 0,2830 + 0,0507 0,3465 + 0,0620 1,2243 +0,0006
AL-10 0,4734 £ 0,0434 0,6978 + 0,0637 1,4740 £0,0044
AL-20 0,3844 + 0,0467 0,6883 + 0,0803 1,7911 +0,0102
AL-30 0,3609 + 0,0470 0,7450 + 0,0970 2,0642 +0,0026

Fonte: Elaborado pelo autor
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Os resultados indicam diminuicao da absor¢do de 4gua no material conforme o aumento
da quantidade de residuo, porém, maior em relacdo a fase continua, mostrando a influéncia
significativa das fracdes volumétricas. Carashi et al. (2002) aponta que para materiais naturais
de reforgo a tendéncia € absorver umidade em seu sistema, concordando com Callister (2016),
que diz que este fator esta diretamente ligado a presenca de falhas na estrutura. Entretanto, é
observado que com a insercdo de aluminio houve diminuigdo de até 23,76 % em comparagao
com a fracdo de 10 %.

Com isso, Kumar et al. (2017) e Zamri et al. (2012) justificam que materiais sintéticos
tendem a absorver um menor grau de umidade, além disso, a estrutura cristalina destes
apresentam caracteristicas hidrofébicas, principalmente os metais.

A Figura 27 mostra graficamente o comparativo entre as proporcGes em relacdo a
absorcéo de agua com seus respectivos grupos Tukey, onde pode-se dizer que AL-10 obteve
melhor distribuicdo dos elementos, embora a resina plena tenha aspectos com tendéncias a
repelir a agua presente. A probabilidade de significancia entre as composicoes estudadas foi de
1,014E-5, portanto, de acordo com os grupos de Tukey as fracGes sdo estatisticamente
diferentes entre si (Grupo A, B, C e D), esclarecendo que a adicdo do particulado tem influéncia

significativa.

Figura 27- Absorcao de &gua das fracBes estudadas do compdsito de residuo de aluminio com seus respectivos

grupos Tukey (p<0,05).
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Fonte: Elaborado pelo autor



52

De acordo com os resultados apresentados na Tabela 5, nota-se que a porosidade
aparente ndo obteve um resultado linear, embora o aumento gradual da porosidade foi
proporcional a incorporacéo de residuo na fase continua, com variacao de 8,82 %. Conforme a
analise de variancia todas as fracdes tiveram porosidades estatisticamente iguais.

Silva et al. (2012) ao estudarem o efeito do residuo de borracha em uma matriz
polimérica descrevem que o aumento minimo da porosidade ja era esperado, visto a desordem
da fase dispersa. Da mesma forma, leva-se em conta a incompatibilidade de fases e presenca de
vazios internos decorrentes da dificuldade de percolacdo dos fluidos e molhabilidade das
particulas. A Figura 28 mostra o grafico comparativo entre a massa especifica, absor¢do de agua
e porosidade aparente em funcéo do percentual de residuo com seus grupos Tukey dos niveis

estudados.

Figura 28- Comparativo entre as fragcBes quanto suas propriedades fisicas com seus respectivos grupos Tukey
(p<0,05).
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Fonte: Elaborado pelo autor

No gréafico é possivel verificar que o residuo de aluminio apresentou influéncia sobre a
fase continua, além disso, a massa especifica obedeceu a regra da mistura, e pode explicar o
aumento da porosidade aparente e 0 acometimento de falhas na estrutura. Estatisticamente todas

as proporgdes variantes para massa especifica obtiveram valores de probabilidade de
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significancia menores que 0,05 para 0 método Tukey, isso significa que todos sdo diferentes
entre si. Observa-se na Tabela 5 que a MEA apresentou proporcionalidade crescente em relagéo
as fracdes, corroborando com os trabalhos de ElI Banna (2017) e Cunha (2015) conforme a
Tabela 6.

Tabela 6- MEA dos compésitos estudados comparados com as literaturas

Residuo (%) MEA Fonte
AL-10 1,47 Este trabalho
AL-30 2,06 Este trabalho
10%RC 1,41 El Banna (2017)
30%RC 1,73 El Banna (2017)
10%LV 1,27 Cunha (2015)
30%LV 1,58 Cunha (2015)

Fonte: Elaborado pelo autor

Nota-se que os trabalhos de EI Banna (2017) com residuo de cobre (RC) como aditivo
e Cunha (2015) com Lama Vermelha (LV) também indicaram acréscimo para massa especifica,
considerando entdo similaridade entre as literaturas. Em termos comparativos, o residuo de
aluminio considerou uma adicédo de até 23,30 % para o residuo de LV.

De acordo com os resultados, pode-se dizer que os valores de MEA concordam
efetivamente com a regra da mistura, a qual afirma que cada fase constituinte do material
contribui para as propriedades do mesmo (CALLISTER Jr., 2016).

4.2.2.2 Resisténcia mecanica a tracao

De acordo com Cho et al. (2006) os ensaios de tracdo apresentam diagndsticos precisos
sobre determinado comportamento elastico do compdsito, afim de testar a resisténcia mecanica
do material acentuado até a ruptura. Os testes foram realizados conforme condicGes prescritas
de deformacéo proporcional a velocidade constante, analisando caracteristicas até sua ruptura.

A Tabela 7 apresenta as fracGes estudadas (10, 20 e 30 %) para os valores de tensdo de
resisténcia, forca maxima, alongamento maximo e mddulo elastico, assim, descrevendo o

comportamento do corpo de prova em relacdo a modificacdo da quantidade da fase dispersa.



54

Tabela 7- Propriedades mecanicas de tragdo dos compositos de residuo de aluminio

Residuo Tensédo de Forca Méaxima Alongamento Mddulo
(%) Resisténcia (MPa) (N) Maximo (mm) Elastico (GPa)
RP 17,93 £ 6,29 1864,27+724,67 7,10 £1,88 0,60 +£0,12
AL-10 27,11 + 3,49 2095,47+305,41 8,60 0,95 0,76 £ 0,12
AL-20 23,21 + 0,86 1682,85+232,34 6,76 £0,49 0,85+ 0,04
AL-30 19,36 £ 0,62 1443,80+160,77 6,36 £0,95 0,78 £ 0,08

Fonte: Elaborado pelo autor.

Segundo dados estatisticos as fracOes estudadas mostraram diferencas significativas
entre si. Constata-se que a amostra com 10 % desempenhou um comportamento superior aos
demais, principalmente quando relacionada a RP.

Mohanty et al. (2005) descrevem que o valor da tenséo de resisténcia € dependente da
composi¢do quimica dos aditivos e/ou a distribuicdo do particulado dentro da matriz, é
importante ressaltar que este fenémeno pode ser associado também a presenca de poros,
ocorrendo em fracdes volumétricas maiores como visto nesse trabalho.

O gréfico da Figura 29 ilustra a resisténcia a tragdo dos compdsitos de residuo de
aluminio quanto a forca aplicada para ruptura. As curvas de alongamento indicaram que a
fracdo de 10 % desempenhou um comportamento mecanico expressivo em relacdo as outras
composicdes e a resina plena, apesar de que, 0 movimento linear mostrou que os compdsitos

reforcados tendem ser frageis devido seus limites em relacéo a forca.
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Figura 29- Grafico forga vs alongamento dos compositos produzidos.
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Fonte: Elaborado pelo autor

E perceptivel que as curvas de alongamento mostraram tendéncias crescentes,
principalmente na fragcdo RP, entretanto, apesar das composic¢des 10, 20 e 30 % obterem um
comportamento mecanico maior que a resina, o0 aumento de residuo prejudicou a flexibilidade
elastica do material. De acordo com Costa (2016) a fase dispersa geralmente ndo atua como
carga de reforco, o que limita suas propriedades devido principalmente a presenca de
porosidades e a tendéncia de gerar tensdes internas.

O comportamento mecanico pode ser avaliado por meio da andlise de variancia e
método de Tukey conforme a Tabela 8. Verifica-se que a probabilidade de significancia (\Valor-
P) é menor que 0,05 para os grupos A e C, ratificando que a adicdo residual de aluminio tem

efeito significativo com 95 % de confianga.
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Tabela 8- Analise de variancia (Valor-P e método de Tukey’s pairwise)

Valor-P
SQ GL MQ P (SAME)
Entre grupos 170,268 3 56,7559 0,02007
Dentro dos 141,614 12 11,8011
grupos
Total 311,881 15
Tukey
RP AL-10 AL-20 AL-30
RP 0,02884 0,3745 0,9982
AL-10 0,4122 0,03428
AL-20 0,4238
AL-30

Fonte: Elaborado pelo autor

Com base no teste Tukey por pares os grupos A, B, C e D correspondentes as proporcoes
volumétricas mostraram que 0 e 30 % e 10 e 20 % s&o iguais em termos estatisticos, com isso,
a analise por pares mostrou que as fragdes possuem diferencas significativas entre si, isso
descreve que a adicdo de residuo apresentou influéncia direta para tensao de resisténcia a tragéo.

A Figura 30 mostra os gréaficos comparativos de resisténcia mecanica e médulo de
elasticidade dos compdsitos efetivos. Atenta-se principalmente ao valor da tensdo que reduz
relativamente a partir de 10 %, apresentando assim reducéo de até 28,59 % até o alongamento
maximo para ruptura, porém o modulo de elasticidade obteve bons resultados em propor¢oes

com maior volume de residuo.
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Figura 30- Variacao da tensdo de resisténcia e médulo de elasticidade versus as proporcdes para fase dispersa
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Fonte: Elaborado pelo autor

O modulo elastico descreve aspectos importantes, visto que considera as modificagGes
geomeétricas causadas por forca aplicada e/ou variacdo da temperatura. Segundo Panzera et al.
(2010) a massa especifica apresenta relacdo direta com o modulo de elasticidade, de modo que
seja inversamente proporcional ao acréscimo da fase dispersa, e quanto maior o médulo
elastico, mais rigido serd o material. Essas condigdes ndo sdo favoraveis ao compdsito, pois em
30 % de residuo o modulo elastico é consideravelmente superior as outras fracfes, ou seja,

menor é a deformacéo elastica resultante da tenséo aplicada.
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4.2.2.2.1 Anélise fractografica dos compositos

A Figura 31 mostra a andlise das fraturas, investigando a distribuicdo das fases
presentes. Observa-se que o residuo de aluminio apresentou indicativo de compatibilidade com
a fase continua, resultando em boa disperséo e auséncia de aglomerados. Para estes testes foram
considerados os corpos de prova de 10 e 30 % dos ensaios de tragdo, com desempenho mecanico

inferior e superior respectivamente.

Figura 31- Analise fractografica dos compdsitos de residuo de aluminio. a) AL-10 x30, b) AL-10 x100, ¢) AL-
30 x25 e d) AL-30 X100.
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Fonte: Elaborado pelo autor

Nota-se através das micrografias que houve melhor adesdo carga/matriz para o

composito de 10 %, observa-se na Figura 31-a o efeito positivo da homogeneizagdo do
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compdsito. As particulas apresentaram tendéncias para boa dispersdo em relagdo a matriz em
vista da minimizag&o da aderéncia no interior do molde, embora ha concentracdo de residuo
sedimentado, sendo notavel que as particulas com menor peso estdo suspensas na regido
superior do material, descrito também pelo trabalho de Vieira (2016). Analisando a Figura 31-
b € possivel notar através das setas vermelhas indicativas que as particulas obtiveram boa
distribuicéo e auséncia de aglomerados.

Por outro lado, 30 % de residuo mostrou um relativo grau de desordem, além de aparicéo
efetiva de falhas internas como bolhas, vazios e microcavidades indicados pelas setas azuis
(Figura 31-c) conforme destaca Costa (2016) e Daniel et al. (2020) ao apresentar resultados
semelhantes. Na Figura 31-d € observado a presenca de trincas internas e possiveis aglomerados
(circulos verdes), geralmente ocasionados pelo limite de saturacao.

A combinacéo dos constituintes (matriz/carga) nem sempre apresenta compatibilidade,
de acordo com o estudo de Santos (2007) quanto maior o percentual do residuo, maior é a
quantidade de falhas, que pode ser explicado devido a alta tensdo interfacial entre os
componentes, o que influem negativamente na resisténcia mecéanica dos compaositos.

Chavooshi e Madhoushi (2013) ao estudarem o efeito do pé de aluminio matriz de
polipropileno, descrevem que a mistura de particulado de forma inadequada pode comprometer
o desempenho do material final, bem como alguns fatores pds processamento: concentragdo de
tensdes internas e porosidades, provenientes das forcas de ligacdo entre as fases.

4.2.2.3 Resisténcia mecanica a flexéo

Este ensaio foi realizado de modo a observar o comportamento dos compositos sobre a

condicdo de uma forca de dobramento aplicada, isso mostrou a capacidade maxima de

deformacéo dos corpos testados. Os resultados sdo mostrados na Tabela 9.

Tabela 9- Propriedades mecanicas de flexdo do compdsito de residuo de aluminio

Residuo Resisténcia a Alongamento Modulo

(%) flexdo média Maéaximo (mm) Elastico (GPa)

(MPa)

RP 65,40 * 6,06 1,80 + 0,08 1,80+0,13
AL-10 133,19 £ 15,35 3,72+1,28 1,68 + 0,28
AL-20 87,22 + 8,22 1,83+0,13 2,40 £ 0,26
AL-30 71,19+ 3,44 1,58 + 0,13 2,28 +£0,23

Fonte: Elaborado pelo autor
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Observa-se que 0s compositos com residuos de aluminio apresentaram resultados
superiores a resina plena, cujo o comportamento mecanico mais efetivo foi observado em
proporcdes com menor quantidade de residuo. Considerando os testes preliminares, as fragdes
menores (10 e 20 %) apresentaram melhores condicfes de homogeneizacdo, distribuicdo e
compactacao do residuo dentro da matriz, onde foi verificado até limite de saturacdo de 30 %.

Consequentemente, pode-se dizer que as fragdes volumétricas de 10 % mostraram
melhores niveis de dispersdo do particulado. Enquanto a maior fracdo (30 %) utilizada no
trabalho ndo agregou compatibilidade e/ou acomodacéo dos elementos de forma efetiva, esse
fendmeno pode ser associado em razdo de falhas acometidas durante o processo de
polimerizagdo como poros, fraturas e/ou tensdes internas.

Algumas condic¢des também favorecem no desempenho mecénico, o estudo de Carvalho
et al. (2013) sobre cargas minerais adicionadas ao polipropileno explica que algumas fases
presentes em um material metalico conferem maior dureza, ou seja, menor flexibilidade.

Coura (2018) cita que cargas que provém de rejeitos dos processos de mineracdo
geralmente possuem fungdo de preenchimento, mas ndo necessariamente essa carga atua como
reforco, isso depende de diversas caracteristicas, principalmente quando se trata de um material
metélico.

Segundo Oliveira (2019) ao estudar o efeito de residuos industriais em matriz de
geopolimérica, observou que houve resisténcia mecanica progressiva com a adicao de até 5 %
de particulado, sendo que a melhora nas propriedades pode ser explicada pelo tamanho das
particulas, onde existe melhor trabalhabilidade dos compdésitos em particulas menores, com
menos vazios internos.

A Figura 32 mostra o comportamento relativo das composi¢cdes estudadas e seus
respectivos grupos Tukey. Com a adicdo de 10 % de aluminio foi possivel alcancar um
desempenho maior que 100 % para a flexdo média em relacdo a resina plena, isso indica que

houve melhor incorporagdo matriz/carga, ou seja, menor grau de saturacao.
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Figura 32- Comparativo do desempenho mecanico dos compositos com o0s respectivos grupos Tukey (p<0,05).
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Fonte: Elaborado pelo autor

De acordo com o gréfico os valores mostraram que as propor¢des volumétricas para o
limite de flexdo estabeleceram resultados positivos com relacdo a resina, ou seja, é possivel
observar que o residuo de aluminio apresentou tendéncias para atuacdo como material de
reforco. Estatisticamente, o resultado de flexao para os diferentes % de carga (Grupo A, B e C)
sdo desiguais conforme o intervalo de confiangca. De acordo com os estudos de Finkler et al.
(2005) e Melo et al. (2019) a resisténcia mecanica dos compdsitos descreve que nao s6 o
quantitativo da fase dispersa influencia, mas o tamanho das particulas do material de reforco
propriamente dito, onde os autores explicam que para o menor tamanho das particulas, a
distribuicéo é melhor dentro da matriz.

Conforme mostrado na Tabela 9, nota-se que o modulo elastico tem comportamento
inverso a resisténcia de flexdo, isso indica que de acordo com o aumento do particulado, o
material tem menor rigidez, aspecto este esperado devido a desordem do enchimento para
quantidades maiores e/ou a natureza fisica do aluminio.

Dalpiaz (2006) ao estudar a incorporacdo de particulas rigidas como reforco em
compésitos de polipropileno descreve que o aumento do mddulo eléstico depende de
caracteristicas intrinsecas do particulado, e assim as modificacdes que esta pode causar na

matriz através da aglomeracao.
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A Figura 33 mostra o grafico comparativo para os valores do modulo elastico de cada
fragcédo obtida neste estudo, observa-se que a resina plena em relacdo as proporcdes 20 e 30 %
obteve diferenca significativa de 33,33 % e 26,66 % respectivamente. De acordo com Mirjalili
et al. (2014) a adicdo da fase dispersa geralmente promove aumento no modulo elastico devido

0 material de enchimento apresentar maior rigidez que a matriz polimérica.

Figura 33- Comparativo do modulo elastico das fragdes estudadas e seus respectivos grupos Tukey (p<0,05)
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Fonte: Elaborado pelo autor

Estatisticamente, as composi¢oes de 20 e 30 % (Grupos A, A, C e C) sdo iguais, porém,
diferentes do desempenho da resina plena e da composigdo de 10 %, isso mostra que a fase

dispersa apresentou efeito no compdsito polimérico.

4.2.2.4 Ensaios de resisténcia a queima

A partir dos testes realizados para as propriedades de resisténcia a chamas foi possivel
obter a taxa de queima horizontal do compdsito. Os resultados mostraram que a fase dispersa
teve efeito significativo, ou seja, apresentou menor taxa de queima conforme a adi¢cdo de
residuo de aluminio. A Figura 34 apresenta 0s corpos de prova utilizados para o ensaio de

flamabilidade e o limite de propagacdo da chama nas fracdes estudadas.
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Figura 34- Corpos de prova utilizados (a) e propagacéo de chama no corpo de prova (b).

a) b)
» 10 % 241 s
e _ 20 % 259s
| O e
'\..
S -
30 % 403 s

A 4

y N

127 mm

Fonte: Elaborado pelo autor

Com base nas normas estabelecidas para os testes de queima foi possivel calcular através
da Equacdo (4) a taxa de queima, que considera 0 comprimento em mm do corpo de prova em

relacdo ao tempo em segundos. Os dados obtidos sdo expressados na Tabela 10.

Tabela 10- Propriedades de resisténcia a chamas dos compoésitos

Residuo Taxa de queima Reducao (%0)
(%) (mm/min)

RP 22,60 £ 1,52 -
AL-10 18,74 £ 1,40 17,07
AL-20 17,35+ 0,27 23,23
AL-30 11,17 £ 0,49 49,42

Fonte: Elaborado pelo autor

O desempenho da fragdo de 30 % apresentou uma margem promissora em relacédo a
resina plena, mostrando que a adicdo do aluminio possibilitou um material com maior
resisténcia a chama. Rocha (2015) ao estudar o efeito da alfa alumina, refere-se que esse
comportamento depende das condi¢es do processamento do compdsito, ou necessariamente a
forma que a fase reforgo é dispersa. Além disso, leva-se em consideragéo a reacdo endodérmica

que por hora dissipa o calor e reduz assim o grau térmico gerado durante a queima.
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A Figura 35 relaciona o comportamento das proporcdes até o desempenho de 30 %,
assim, foi possivel observar que quanto maior o teor de massa, melhor foram os resultados. O
gréfico permitiu investigar o desempenho do particulado inserido, nota-se que a adi¢do de 10 e
20 % sdo iguais em termos estatisticos de acordo com os grupos Tukey (A, B e C), sendo que
a fracdo de 30 % obteve a menor taxa de queima. Portanto, pode-se dizer que a flamabilidade
nos corpos de prova ensaiados € diretamente proporcional a quantidade de residuo adicionado.

Figura 35- Grafico comparativo quanto ao desempenho para flamabilidade das propor¢des estudadas e seus

respectivos grupos Tukey (p<0,05).
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Fonte: Elaborado pelo autor

Segundo a analise dos resultados, pode-se dizer que o residuo possui caracteristicas
auxiliares ao retardo de chamas, embora o processo de queima tenha apresentado queima
completa em relacdo ao comprimento do corpo de prova. Estaticamente, através do valor P de
8,515E-6 as fracOes séo relativamente diferentes e a redugdo comparativa com a resina se
encaixa nos limites dispostos.

O trabalho desenvolvido por Alves et al. (2018) descreve que a resisténcia a queima
pode estar relacionada com a dificuldade da difusdo das moléculas de oxigénio que percola



65

internamente no material, isso ocorre devido a propriedade de barreira das particulas envolvidas
no meio. Além disso, Bitencourt e Pandolfelli (2013) relatam a dificuldade de saida dos volateis
na estrutura dependendo do processamento do polimero, pois uma estrutura mais densa dificulta
a saida dos volateis durante a pirdlise.

Outro fator a ser considerado é logicamente a natureza fisico-quimica do aluminio, ou
seja, a resisténcia depende de fatores como comportamento fisico e da composicao quimica da
estrutura. Dependendo dos elementos presentes, pode haver a formacdo de alguns oOxidos
resistentes a chamas, descritos também pelo trabalho de Zammarano et al. (2005).

A norma CONTRAN n° 498 exige que revestimentos internos dos setores
automobilisticos tenham velocidade de propagacao de chamas de 100 mm/min. Com base nessa
resolucdo, 0os compositos apresentaram taxas de queima menores do que as exigidas, com
reducdo de até 88,83 % para a maior fracdo volumétrica (30 %) estudada.

De acordo com os grupos Tukey as composic¢des de 20 e 30 % sdo estatisticamente
diferentes, isso indicou que a carga de enchimento teve influéncia nos resultados. Dessa forma,

o melhor desempenho foi comparado com outras literaturas conforme a Tabela 11.

Tabela 11- Comparativo da taxa de queima com as literaturas

Material Taxa de queima Fonte
(mm/min)

RP 22,60 Este trabalho
AL-30 11,17 Este trabalho
CV-30% 18,42 FERREIRA et al.

(2018)
FA-40% 17,79 RIBEIRO et al. (2013)
Polipropileno 49,60 ALVES et al. (2018)
Acrilico 29,70 ASTM D 635

Fonte: Elaborado pelo autor

Observa-se que o melhor resultado para os compdsitos de residuo de aluminio
apresentou taxa de queima inferior aos demais materiais, principalmente quando sao
relacionados com outros tipos de matrizes poliméricas, que por sua vez possuem elevado
principio de combustdo. Os compdsitos de cinzas volante (CV) e fibra de abacaxi (FA) tiveram
reducdo de 64,90 % e 59,26 % respectivamente, mostrando que o compdsito com a insercao de

residuo de aluminio ainda mostrou melhor desempenho a propagacéo das chamas.
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5 CONCLUSOES E SUGESTOES

5.1 Conclusodes

O processo de fabricacdo dos compositos foi adequado até o limite de saturacdo de 30
%, apresentando boa homogeneizacéo e preenchimento do molde por disposi¢do. A quantidade
de residuo industrial de aluminio mostrou aumento do ponto de gel.

A morfologia, interface mineralégica e composicdo quimica analisada do residuo
industrial de aluminio mostraram claramente que as particulas tém caracteristicas e formatos
comuns entre si, 0 que resulta diretamente no comportamento do material aderido a fase
continua.

O particulado de aluminio apresentou indicativo de compatibilidade com a matriz
poliéster insaturada, dentre o qual possibilitou melhor desempenho em proporcdes volumétricas
inferiores a 30 %. Nos ensaios fisicos as fracdes de 20 e 30 % mostraram que a adi¢do de residuo
teve influéncia nos valores de absorcdo de &gua e porosidade aparente. A massa especifica
aparente teve aumento progressivo em relacao a insercéo de residuo.

A adicdo de particulado até 30 % se manteve eficaz em termos de saturacdo, porém,
para as propriedades mecénicas os compdsitos de 10 % mostraram melhores efeitos, atingindo
um desempenho de até 51,19 % para tensdo de resisténcia a tracdo e 103,65 % para flexdo em
relacdo a resina plena, contudo, houve diminuicdo significativa nos compdsitos com maior
insercdo de residuo.

No entanto, os compdsitos estudados apresentaram maior resisténcia a flamabilidade
nas fracOes de 20 e 30 %, com reducgédo de 23,23 e 49,42 % respectivamente. As fragdes
estudadas mostraram que o residuo indicou resisténcia a chamas em relacdo ao desempenho
maximo a resina plena.

Para as fracOes estudadas, observou-se que 30 % de residuo de aluminio apresentou um
grau de desordem por conta do limite de saturacdo, o que resultou em pequenas falhas na
estrutura interna do compdsito como bolhas, trincas e microcavidades.

Os resultados encontrados durante a realiza¢do deste estudo apresentaram um potencial
para o residuo de aluminio atuando como material de reforgo, contudo, 0 aumento progressivo
da fase dispersa compromete diretamente o desempenho mecanico, o qual precisa ser

posteriormente investigado segundo métodos especificos para as possiveis aplicagdes.
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Sugestao para trabalhos futuros

Desenvolver compositos com residuos industriais de aluminio e analisar suas
propriedades em diferentes faixas granulométricas.

Avaliar o comportamento termogravimétrico dos compdsitos.

Estudar o comportamento mecanico de impacto dos compdsitos poliméricos com
particulado de aluminio.

Estudar a insercao de fibras sintéticas e/ou naturais combinadas ao residuo industrial de
aluminio e analisar a compatibilidade das fases em compositos poliméricos.

Avaliar as propriedades dos compositos em outros intervalos de fragcdes volumétricas
até o limite da saturacdo.
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