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RESUMO

Através da reutilizagdo, este estudo buscou explorar o potencial do rejeito do beneficiamento
do caulim como material de carga em compositos, visto a grande quantidade de residuos
disponiveis na regido Amazodnica, ¢ assim desenvolvendo materiais combinados visando
propriedades aprimoradas. Este trabalho consiste na fabricacdo de compoésitos de matriz
polimérica com rejeito de caulim advindo de uma industria do municipio de Barcarena,
peneirado em duas faixas granulométricas (100 e 400 mesh da série Tyler). A fabricagao ocorreu
pelo método hand lay-up em moldes de silicone, sem compressao. As fragdes de residuo foram
testadas e utilizadas em 10% e 20% em massa. A matriz utilizada foi a Poliéster Insaturada
Ortoftalica Cristal, juntamente do acelerador de cobalto (1,5% v/v) e iniciador MEK-P (1%
v/v), para o sistema de reticulacdo. A massa especifica aparente do rejeito foi averiguada por
meio do método do picndmetro. A caracterizagdo do rejeito correspondeu a uma andlise
mineralogica, através da Difracdo de Raios X, e morfologica, por meio da Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV). Os corpos de prova fabricados foram submetidos a ensaios
fisicos de Absor¢do de Agua, Porosidade Aparente e Massa Especifica Aparente, seguindo as
normas ASTM D570, D2734 e D792, respectivamente. As propriedades mecanicas foram
analisadas realizando-se o ensaio de tragdo (ASTM D638). Por fim, a taxa de propagagdo de
chama foi determinada pelo ensaio de flamabilidade horizontal (ASTM D635). A andlise
mineraldgica, por DRX, do rejeito apresentou picos de Caulinita e Quartzo, enquanto que a
morfoldgica, por MEV, identificou os formatos pseudo-hexagonais das particulas, bem como a
variagdo do tamanho entre as granulometrias estudadas. Nos ensaios fisicos, os compositos
obtiveram um aumento das propriedades fisicas conforme a insercao de particulado na matriz
polimérica. A resisténcia a tracdo dos compdsitos mostrou um declinio em relagdo a matriz
polimérica, ndo sendo um reforgo efetivo, apesar das séries de compositos com particulados de
400 mesh apresentarem maior eficiéncia em comparagdo a série de 100 mesh. O ensaio de
flamabilidade horizontal permitiu discutir a influéncia da carga inorganica do caulim nos
compositos poliméricos, sendo um bom agente retardante de chamas, especialmente para as
séries com propor¢do massica de 20% de rejeito de caulim, se enquadrando nas normas ASTM
D635 ¢ CONTRAN 498. Com base no estudo realizado, a aplicacdo de rejeito de caulim
advindo do beneficiamento ¢ uma alternativa para a producao de compdsitos, visando a melhora
de propriedades especificas do material final, e possivel aplicacdo, tais como divisérias de

parede, painéis, e outros locais em que ndo se exija um esforco mecanico elevado.

Palavras-chave: Compositos poliméricos; Residuos da minerag¢ao; Caulim; Propriedades.



ABSTRACT

Through reuse, this study sought to explore the potential of kaolin processing waste as a filler
material in composites, given the large amount of waste available in the Amazon region, and
thus develop combined materials with improved properties. This work consists of
manufacturing polymer matrix composites with kaolin waste from an industry in the city of
Barcarena, sieved in two particle size ranges (100 and 400 mesh of the Tyler series). It was
manufactured using the hand lay-up method in silicone molds, without compression. The
residue fractions were tested and used at 10% and 20% by mass. The matrix used was Crystal
Orthophthalic Unsaturated Polyester, together with cobalt accelerator (1.5% v/v) and MEK-P
initiator (1% v/v) for the crosslinking system. The apparent specific mass of the tailings was
determined using the pycnometer method. The tailings were characterized by mineralogical
analysis using X-ray diffraction and morphological analysis using scanning electron
microscopy (SEM). The manufactured specimens were subjected to physical tests of Water
Absorption, Apparent Porosity and Apparent Specific Mass, in accordance with ASTM
standards D570, D2734 and D792, respectively. The mechanical properties were analyzed
using the tensile test (ASTM D638). Finally, the rate of flame propagation was determined by
the horizontal flammability test (ASTM D635). The mineralogical analysis of the tailings by
XRD showed peaks of kaolinite and quartz, while the morphological analysis by SEM identified
the pseudo-hexagonal shapes of the particles, as well as the variation in size between the particle
sizes studied. In the physical tests, the physical properties of the composites increased as the
particles were added to the polymer matrix. The tensile strength of the composites showed a
decline in relation to the polymer matrix and was not an effective reinforcement, although the
series of composites with 400 mesh particulates showed greater efficiency compared to the 100
mesh series. The horizontal flammability test made it possible to discuss the influence of
kaolin's inorganic charge on polymer composites, as it is a good flame retardant agent,
especially for the series with a 20% mass proportion of kaolin tailings, meeting ASTM D635
and CONTRAN 498 standards. Based on the study carried out, the application of kaolin tailings
from processing is an alternative for the production of composites, with a view to improving
the specific properties of the final material, and possible application, such as wall partitions,

panels, and other places where high mechanical stress is not required.

Keywords: Polymer composites; Mining waste; Kaolin; Properties.



LISTA DE ILUSTRACOES

Figura 1 - Fases do material COMPOSILO.........eriiiiiiiiiiiiiiiiiiiciie e 21
Figura 2 - Representagao esquematica: (a) Polimero linear (termoplastico) e (b) Polimero com

baixa densidade de ligagdes cruzadas (termorrigido) e (¢) Polimero com liga¢des cruzadas

(TS 00010 uu P Te Lo ) TR U PP TP 23
Figura 3 - Reacdo para obtengdo da resina de poliéster termorrigida. ........ccooeevviviriininnnnn 24
Figura 4 - Representacao esquematica da cura do poliéster insaturado. ..........ccccvevrvveniiennnnn 24
Figura S - Resina Poliéster Ortoftalica. .........ccvviiiiiiiiieiiiic i 25
Figura 6 - Classificacdo dos materiais comp0sitos quanto ao reforgo. .........c.cceevvrvervenvnnnn 26
Figura 7 - Formulacdes para materiais COMPOSILOS. .....cvvrverieerieririiiesieeiesieesieesre e 27

Figura 8 - Padrao de deformagdo na matriz em volta de uma fibra e de uma particula, sujeitos

a aplicac@o de uma carga de traGA0. ......cueiiuieriiiriiieiie e et 28
Figura 9 - Fluxograma da classificacdo de residuos industriais ...........ccoccvrveeneenerneneenennenns 30
Figura 10 - Rocha de caulim. ........ccociiiiiiiiiiiee e 31
Figura 11 - Figura esquematica da estrutura da caulinita (argilomineral 1:1)...........cccccvernnne 31
Figura 12 - Principais aplicacdes do caulim em papel. ........cccooviiiiiiiiiieniniec e 32
Figura 13 - Fluxograma simplificado do beneficiamento de caulim por via umida. .............. 33
Figura 14 - Deposito de Caulim Ri0 Capim. ........cocoviiiiiiiiiiiiiiiec e 34
Figura 15 - [lustracdo do processo do ensaio de tragao. .........ccocevrrreerierrieenieiniiene e 36
Figura 16 - Curva Tensao X Deformacao.........ccccvviiiiiiniiiiiii e 37
Figura 17 — Esquema do aparato utilizado para o ensaio de flamabilidade horizontal. .......... 39

Figura 18 - Fluxograma com as principais etapas de fabricagdo e caracterizacdes do composito.

.................................................................................................................................................. 40
Figura 19 - Materiais: (a) resina poliéster ortoftalica cristal; (b) iniciador MEK-P e (c)
acelerador de CODALLO. ......uiiiiiiie e 42
Figura 20 - Rejeito de Caulim: (a) antes e (b) depois da desagregagao. ..........cccoovvevveriverinnnns 42
Figura 21 - Equipamentos utilizados: (a) estufa; (b) moinho de bolas; (¢) peneiras de 100 e 400
10011 O PRSP PRRRRSPPSP 43
Figura 22 - Difratometro de Raios X........cooiiieiiiiiiiiiie e 45
Figura 23 - Microscopio Eletronico de Varredura. ...........ccoooveiiiiiiiiiniienec e 45
Figura 24 - Molde para os corpos de prova de tragao. .........cccervrrirrereerieesnineesee e 47
Figura 25 - Molde dos corpos de prova para o ensaio de flamabilidade. ...............cccocvvininnn. 47

Figura 26 - Fluxograma da fabricacdo dos COMPOSILOS. ......cvvrriiiiiiiiiiiiiiiiiiseeece e 49



Figura 27 - (a) Dimensdes dos corpos de prova e (b) cp’s para a caracterizagdo fisica. ......... 50
Figura 28 - Realizacdo do ensaio fisico com a balanga € 0 aparato. .........c.cceeveevververiennnnnn 50
Figura 29 — Dimensdes (mm) dos corpos de prova para ensaio de tragdo conforme ASTM
DIO38. ettt h bR b e R e Rt bR e bt et R e bt e n e 50
Figura 30 - Ensaio de tragdo (a) Maquina universal de ensaio e (b) Realizagdo do ensaio em
o700 o101 Lo TSP PRSP PR 51

Figura 31 - Dimensdes (mm) dos corpos de prova para ensaio de flamabilidade conforme

NOrmMa ASTM D635, .. 51
Figura 32 - Ensaio de flamabilidade horizontal. ............cccccooiiiiiiiiii e 52
Figura 33 - Difratograma de Raios X da amostra de rejeito de caulim...........ccecvrvvrveiinnnnn 54

Figura 34 - Micrografia do rejeito de caulim (a) 100 mesh e (b) 400 mesh com ampliacdo de
R0 TSP PP PR 55
Figura 35 - Micrografia do rejeito de caulim (a) 100 mesh e (b) 400 mesh com ampliagao de

L0 PP TR UPRPRTOTRRTPN 55
Figura 36 - Grafico comparativo das propriedades fiSiCas. .........c.ccerieiiieriiniieiii e 58
Figura 37 - Relacdo entre o limite de resisténcia a tragcdo e porosidade aparente. .................. 61
Figura 38 - Grafico Tensao x Deformagao dos compdsitos com RC 100 mesh...................... 62
Figura 39 - Grafico Tensao x Deformacao dos compositos com RC 400 mesh...................... 62
Figura 40 - Grafico Tensdo x Deformac¢do dos compodsitos com RC 100/400 mesh............... 63

Figura 41 - Comparagdo do resultado obtido na flamabilidade horizontal com as normas

Lo € 111510 111 J TR 66



LISTA DE QUADROS

Quadro 1 - Principais caracteristicas e limitacdes das resinas termofixas. .........cccoceeverrnenne 22
Quadro 2 - Tipos de resinas poliéster disponiveis N0 Mercado. ......c.coocvvevirieriiieeniiieennieesienen. 25
LISTA DE TABELAS
Tabela 1 - Propriedades da Resina Poliéster Ortoftalica Cristal..........coccevviiiiiiiiiinnienienne 41
Tabela 2 - Formulagdes utilizadas para a fabricagao dos compdsitos de tragao.............cue.ee. 47
Tabela 3 - Formulagdes utilizadas para a fabricagao dos compdsitos de flamabilidade.......... 48
Tabela 4 - Resultados dos ensaios fisicos dos compositos fabricados. ..........c.cevvrviivenininnnn 56
Tabela 5 - Dados obtidos dos ensaios de tragao N0S COMPOSILOS. .....vvvrvveverierieriirieriienieeeenns 59
Tabela 6 - Desempenho dos corpos de prova quanto a flamabilidade horizontal.................... 64

Tabela 7 - Comparativo entre o resultado obtido neste trabalho com materiais encontrados na

JE O ATUTA. . eeeeeeee e e e e et e et e e e e e e e e e e e e e e eeeeeee e e et eeeeeeeeeeeee e e eeeeeeeen et e e eeeeeerennnaneaeees 66



LISTA DE SIGLAS, ABREVIATURAS E SIMBOLOS

A Area 1til da secdo transversal

AA Absorgio de Agua

ASTM American Society for Testing and Materials
B Velocidade de queima

CP’s Corpos de Prova

DNPM Departamento Nacional de Produgao Mineral
DRX Difragdo de Raios X

E Modulo de Young

F Carga aplicada

GPa Giga Pascal

kN Kilo Newton

1 Comprimento longitudinal sob efeito de carga
lo Comprimento original

LabCat Laboratorio de Catélise e Biocatalise
LAMPS Laboratério de Materiais Porosos e Sintetizados
LCE Laboratorio de Caracterizagao Estrutural
LEQ Laboratério de Engenharia Quimica

LSA Laboratorio de Sintese e Adsor¢ao

mj Massa do picndmetro vazio

mp Massa do picndémetro com o sélido

m3 Massa do conjunto picnémetro/solido/agua
mg4 Massa do picnometro/agua

MEA Massa Especifica Aparente

MEK-P Peroxido de metiletilcetona

MEV Microscopia Eletronica de Varredura

M; Massa Imersa

mm Milimetros

MPa Mega Pascal

M; Massa Seca

Mu Massa Umida



PA

PNRS

RC

RC #100

RC #400

RC #100/400

RCD
UFPA
USIMAT
Al

€

p

(¢

Porosidade Aparente

Politica Nacional de Residuos Sélidos

Rejeito de Caulim

Compositos com Rejeito de Caulim de granulometria 100 mesh
Compositos com Rejeito de Caulim de granulometria 400 mesh

Compositos com 50% de Rejeito de Caulim 100 mesh e 50% de Rejeito
de Caulim 400 mesh.

Residuos da Construcao ¢ Demoli¢ao
Universidade Federal do Para

Usina de Materiais

Variagao do comprimento
Deformacgao de Engenharia
Densidade

Tensdo de ruptura



1. INTRODUCGAO ......cocovieieietieeeeeeeeteses ettt nas st as e en st n e 16
1.1, JUSHHICATIVA ..o 17
1,20 ODBJELIVOS ..o 18
1.2.1. ODBJEtIVO GEIAL ..eiiiiiiiiiie ittt nbn e ees 18
1.2.2. ODbjetivos ESPECITICOS ..ouviiiiiiiiiiiiiiiiie s 18
1.3. Sintese do Trabalho.............cccooiiiiiiii 19
2. REVISAO BIBLIOGRAFICA .........coooviiiiiiriiniisiississssssssssssssssssssesssssssenens 20
2.1. Materiais COMPOSILOS ..........ooiviiiiiiiiiiie i 20
2 B B o TR 2 s /PR OTRUPOUPUPRRPRROR 20
2.1.1.1. Matrizes POIMETICAS .....c..eciiieiiiiiieiiie ettt 21
2.1.1.2. ReSINA POLIIESIET ...cuviiiiiieitieiieeiie ettt sttt ne e 23
2.1.2. Fase REIOTGO ...uuviiiiiiiiii ettt e e e e e e ennees 25
2.1.2.1. Compésitos Reforcados Com Particulados .........cccocueeiiiiiiniiniiiiiniecc e 27
2.1.3. Processo de Fabricacdo Manual (Hand Lay-up).........ccccccceeviieiiiieniiiesiiiessiee e 29
2.2, ResSiduos INdustriais............ccooviiiiiiiiiiiii e 29
22,1, CAUIIML et b e nan e e e ne e 30
2.2.1.1. Beneficiamento e Gestdo de Residuos .........ccoveiviiiiiiiiiiic i 32
2.2.1.2. Compositos Reforgados com Rejeito de Caulim........cccoeevvieiiiiiiiiiiiciiiciici, 34
2.3. Caracterizacdo dos Materiais.............c.ccooouiriiiiiiiiiiiic e 35
2.3.1. ENSAI0S FISICOS. ..t utiiitiiiiieitieitieiie ettt ettt ettt et et sneesnneane e 35
2.3.2. Ensaio Mecanico de Traga0 .......cocuuiiiiiiiiiieiiiie ittt 36
2.3.3. ResSiStENCIA & CRAMAS .....ooiuiiiiieiiiiiii ettt ne e 38
3. MATERIAIS E METODOS .........coooiiiiieiieieeeeseseseeseses s ienes s nesseneesens 40
Bude IMIALRTHALS ... 41
3.1.1. Matriz POIMETICA ..coouvviiiiiie ettt 41
3.1.2. Rejeito de Caulim ....ocviiiiiiiiiiiieiice s 42
3.2. Procedimentos EXperimentais..............cccccooiiiiiiiiiiiiiii 43
3.2.1. Caracterizag@o do Rejeito MIneral ..........cccvviiiiiiiiiiiiiii s 44
3.2.1.1. Massa ESPECITICA ....ueiviiiiiiiieiie i 44
3.2.1.2. Analise MINETalOZICa ........ccuiiiiiiiiiiiiciiic s 44
3.2.1.3. Analise MOrfOlOZICA. ......oiiiiiiieiiee e 45
3.2.2. COMPOSITOS ..ttt b et bbbt 45

3.2.2.1. TeSteS PrelimMINares .. ccoeene ettt ettt e e e e e e e e e e e e e e e e e e e ens 45



3.2.2.2. Confeccao dOs COMPOSILOS .....veviruririeeiiiiiisiieitieie ettt 46

3.2.3. Caracterizacao dOS COMPOSITOS ...vvevruvririirriiiiieisiriessireessireessteeesbeeesbeeessbeeesbeesssseessnnees 49
3.2.3.1. ENSAI0S FISICOS ..eiitiiiiiiiiiiiiii ettt sttt 49
3.2.3.2. Ensaio Mecanico de TraCa0.......cccciiiuiieeiiiiiiieeiiiiie e iieie e e ssiie e e st e e e et e e e nneee s 50
3.2.3.3. Ensaio de Flamabilidade Horizontal ............cccccoiiiiiiiiiiiiiieeee e 51
4. RESULTAD OS E DISCUSSAOQ ........cooviiiieieieieeeeee s sese s s 53
4.1. Caracterizacdo do Rejeito Mineral.....................coccoiiiiie 53
4.1.1. MasSa ESPECITICA ..oiuvviiiiiiiiiiii ittt sttt nine e 53
4.1.2. MINETALOZICA ...ttt bbb 53
4.1.3. MOTTOLOZICA ...ttt r e neenneas 54
4.2. Caracterizacdo dos COmMPOSItOS..............cooeiiiiiiiiiiii e 56
4.2.1. ENSAI0S FISICOS. .uiitiiitiiiiieiiii ettt e e 56
4.2.2. Ensaio Mecanico de TTraC0 ......ccocuiiiieriiiiiiie ittt stee ettt 58
4.2.3. Ensaio de Flamabilidade Horizontal..............ccoooiiiiiiiiiiiiiiiceceeece e 64
5. CONCLUSOES E SUGESTOES ..........cc.cocsviiiieieieieiieeseeeee s ses s, 68
5.1, COMCIUSOES........uveiiiiiieiiii ettt e e e e 68
5.2. Sugestdes para trabalhos futuros................cccoooiiiii e 69

REFERENCIAS ..o e et e et er et et e e s et et e e e es et et e e e s et et e e e s ereraaens 70



16

1. INTRODUCAO

Problemas relacionados a geragao de residuos solidos vém sendo cada vez mais
recorrentes, demandando alternativas viaveis que atendam exigéncias ambientais. Na regido
norte, ¢ notavel a presenca de atividades mineradoras que se apresentam como agentes
poluentes, dentre as quais a geracao de residuos solidos. Neste cenario, a industria do caulim

apresenta um forte destaque (MENDES, 2019).

Dentro do cendrio nacional, na Amazonia, h4d inumeros depdsitos de caulim de boa
qualidade e com reconhecimento internacional. As maiores empresas de beneficiamento
existente na regido atuam quase que exclusivamente na produ¢do de caulim para cobertura de

papel e estdo localizadas no Estado do Pard (SANTOS, PIMENTEL SANTOS, 2022).

O termo caulim ¢ utilizado tanto para denominar a rocha que contém a caulinita, como
o0 seu principal constituinte, quanto para o produto resultante do seu beneficiamento. Caulim ¢
uma rocha de granulometria fina, constituida de material argiloso, normalmente com baixo teor

de ferro, de cor branca ou quase branca (LUZ et al, 2008).

O caulim ocorre em diversas partes do mundo, principalmente na regido Amazonica no
Brasil (MURRAY, 2000). Como o caulim ocorre juntamente de diversas impurezas, faz-se
necessario a realizacdo de processos de beneficiamento, a fim de adequa-lo as especificacdes
de mercado e aplicacdes industriais (SOUSA ef al., 2020). A mineracgao e o beneficiamento do
caulim, por sua natureza, envolvem atividades que alteram as condi¢des ambientais provocando
impactos ao meio fisico e bidtico (SILVA et al., 2001) fazendo com que este minério, apesar de

sua importancia em varias industrias, esteja associado a uma grande problematica ambiental.

Segundo a Agéncia Nacional de Mineragao (2019), a produ¢do de caulim beneficiado
no Brasil correspondeu a um total de 1,74 milhdes de toneladas, dos quais o Para representou
cerca de 93,5%, com 1,62 milhdes de toneladas produzidas. Nesse sentido, a industria €
responsavel por gerar grandes volumes de residuos, com cerca de 1,2 milhdo de toneladas de
residuo do beneficiamento de caulim gerados no estado do Pard. Com efeito, ha crescente
interesse em encontrar maneiras de utilizar o rejeito de caulim, tanto para reduzir o impacto

ambiental, sendo uma alternativa a sua utilizagdo em materiais compositos polimeéricos.

Um material composito pode ser definido como uma mistura fisica de dois ou mais
materiais, insoliveis um no outro, combinados para dar forma a um novo material com

propriedades diferentes aos componentes puros (MERLINI, 2021). Uma ampla gama de
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materiais compositos € constituida por duas fases: uma denominada matriz, a qual é continua e
envolve a outra fase, chamada de fase dispersa. A fase matriz pode ser constituida de material
ceramico, metalico ou polimérico, enquanto na fase dispersa estao as fibras e/ou particulas. De
modo geral, as propriedades dos compositos dependem das propriedades das fases constituintes,
das suas quantidades relativas e da geometria da fase dispersa, o que envolve a forma, tamanho,

distribuicdo e orientacdo das fibras ou particulas (CALLISTER, 2020; MARINUCCI, 2011).

Desta forma, este estudo apresenta a analise das propriedades fisicas, mecanicas e de
flamabilidade de compositos poliméricos com a adigdo de rejeito de caulim visando o

reaproveitamento do mesmo, e a redugdo dos impactos ambientais.
1.1. Justificativa

A extracdo mineral ¢ uma das atividades econdmicas mais importantes atualmente.
Todavia, ela tem chamado aten¢do nao apenas por este aspecto, mas, principalmente, pelos
impactos socioambientais que tem ocasionado. Nos ultimos anos uma explosdo de danos
associados as diferentes fases da mineracao tem ganhado os noticiarios, demonstrando os riscos
a ela associados, como também a necessidade de uma maior responsabilidade socioambiental
das empresas mineradoras. Aliado a isso, em alguns paises a ineficacia dos 6rgdos estatais em
regularem e fiscalizarem a exploragdo também tem contribuido para o cenario de desastres

(MANE et al., 2022).

No Paré, a extragdo do caulim esta atrelada a empresa Imerys que possui duas minas no
estado, a Imerys Rio Capim Caulim (IRCC) e a Pard Pigmentos S/A (PPSA), ambas estdo
localizadas no municipio de Ipixuna do Pard — PA, e realizam extensas atividades mineradoras

e de beneficiamento de caulim (CARNEIRO et al., 2003).

Na atividade de mineragdo, grandes volumes e massas de materiais sdo extraidos e
movimentados. Existem dois tipos principais de residuos solidos: os estéreis e os rejeitos. Os
estéreis sdo os materiais escavados, gerados pelas atividades de extracdo (ou lavra) no
decapeamento da mina, ndo t€m valor econdmico e ficam geralmente dispostos em pilhas. Os
rejeitos sao residuos resultantes dos processos de beneficiamento a que sdo submetidas as
substancias minerais. Estes processos tém a finalidade de padronizar o tamanho dos fragmentos,
remover minerais associados sem valor econdmico e aumentar a qualidade, pureza ou teor do

produto final (SILVA, 2012).
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Com o crescente desenvolvimento industrial, a preocupacdo ambiental com os residuos
gerados, a pressdo de agéncias ambientais e a busca de competitividade no mercado através das
certificagdes, fazem com que as pesquisas para utilizagdo dos residuos industriais sejam mais
intensificadas. Um grande desafio para as empresas ¢ o de encontrar alternativas vidveis para
destinar os residuos gerados durante o processo produtivo, que sejam técnica e economicamente

viaveis, minimizando ao méaximo o impacto ambiental (ANDRADE, 2016).
1.2. Objetivos
1.2.1. Objetivo Geral

Produzir compositos de matriz polimérica pela técnica hand lay-up, verificando a
influéncia da adicdo carga de rejeito industrial de caulim e avaliar suas propriedades fisicas,

mecanicas e de resisténcia a chama.
1.2.2. Objetivos Especificos

- Avaliar as analises mineralogicas (DRX) e morfologicas (MEV) do rejeito de caulim, com o

objetivo de verificar a influéncia de diferentes faixas granulométricas do caulim nos compositos.

- Confeccionar compositos poliméricos com proporcdes de 10% e 20% de rejeito de caulim,
em duas granulometrias (100 mesh e 400 mesh da série Tyler), analisando o limite de viabilidade

de confeccao dos corpos de prova.

- Proceder ensaios fisicos (AA, PA e MEA), mecanico de tracao e flamabilidade horizontal para
avaliar as propriedades do material nas faixas granulométricas de 100 mesh e 400 mesh, e das

granulometrias combinadas 100/400 mesh.
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1.3. Sintese do Trabalho

A secdo 1 trata-se de uma introducdo acerca do trabalho, bem como os objetivos, que se
propdem a apresentar a importancia da pesquisa € o potencial da utilizagdo de residuos em
compositos poliméricos.

A secdo 2 apresenta um referencial tedrico sobre os principais componentes do trabalho,

como os materiais compositos, resinas poliméricas, e residuos industriais.

A se¢do 3 aborda os materiais ¢ métodos, detalhando os materiais € os processos

envolvidos, desde a fabricacao até a caracterizacao dos materiais.

A secdo 4 dispoe os resultados obtidos, a partir das andlises realizadas, e discutindo-os

com o auxilio de graficos e tabelas.

A segdo 5 apresenta a conclusdo dos resultados do trabalho. Objetivamente, traga-se um
paralelo da conclusdo referente aos objetivos delimitados. Por fim, baseado no que foi

alcangado no trabalho, também sdo propostas sugestdes para trabalhos futuros.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1. Materiais Compésitos

Inumeros avangos tecnologicos recentes, relacionadas com aplicagdes relevantes em
diversas areas se tornaram viaveis através do advento de compositos estruturais. Essa classe de
materiais ¢ conhecida por ser bastante abrangente, compreendendo desde polimeros, bem como

outros que incorporam matriz metalica ou matriz ceramica (LEVY NETO, PARDINI, 2016).

Comparados a outros materiais tradicionais, os compdsitos apresentam algumas
caracteristicas que os tornam particularmente especiais, podendo ser fabricados de acordo com
a necessidade. Em contrapartida a outros materiais, a utilizagdo de compositos na industria
automobilistica e na aeroespacial vem crescendo nos ultimos anos. Além de tudo, boa parte
dessa classe de materiais apresenta relacdo com a reciclagem, o que ¢ muito conveniente para

a sustentabilidade (KHAN et al., 2024).

Por defini¢do, um composito pode ser um material multifasico feito de forma artificial,
em contraste com um material que ocorre naturalmente. As fases constituintes devem ser
diferentes quimicamente. Muitos destes materiais sdo constituidos por duas fases: uma
classificada como matriz, a qual € continua e envolve a outra fase, geralmente denominada de

fase dispersa (CALLISTER, 2020).
2.1.1. Fase Matriz

A matriz equivale a fase continua do material compdsito, sendo crucial na constituicao
do mesmo, uma vez que ¢ responsavel por desempenhar diversas fungdes, sendo a principal
manter a integridade estrutural do composito através de ligagdes simultaneas com material de
reforco devido aos seus aspectos coesivos e adesivos, tendo por finalidade envolvé-lo,
protegendo-o de a¢des externas e transmitindo os esfor¢os para o mesmo (MENDONCA, 2019;

LEVY NETO, PARDINI, 2016).

As matrizes possuem devidas classificacdes de acordo com o tipo de material utilizado
para envolver o reforco. Trés denominagdes frequentes de compdsitos sdo utilizadas:
Compositos de Matriz Polimérica (CMP’s), Compdsitos de Matriz Metadlica (CMM’s) e
Compositos de Matriz Ceramica (CMC’s) (YEOMANS, 2008). Os compositos poliméricos sao
formados pela incorporagdo de elementos de refor¢o, como particulas ou fibras, em uma matriz

polimérica. Os materiais sdo combinados, formando uma nova entidade com propriedades
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aprimoradas (mecanicas, termodinamicas, funcionais, entre outras). Os compositos poliméricos
sdo categorizados em diversos tipos, determinados por fatores incluindo caracteristicas térmicas
(termorrigidos e termoplésticos), composi¢ao estrutural (polimeros amorfos e cristalinos),
distingdo de origem (polimeros naturais e sintéticos), degradabilidade (polimeros
biodegradaveis e ndo biodegradaveis), entre outros (GUPTA et al., 2024). Na Figura 1,

exemplifica-se 0 modelo esquematico do compdsito, ressaltando-se a fase matriz do material.

Figura 1 - Fases do material composito.
Fase Continua
O O O Y i
O O O Interface
O O Fase Dispersa
(Reforco)

Fonte: Adaptado de Chawla (2006).

2.1.1.1. Matrizes Poliméricas

Os polimeros de forma geral, podem ser classificados em termoplasticos, termorrigidos
e elastomeros, conforme suas propriedades mecanicas e térmicas. Os termoplasticos e os
termorrigidos tém preferéncia pelos cientistas, dado seus baixos ciclos de produgdo e custos de

processamento mais baixo (MOMANYT et al., 2019).

Os termoplasticos sdo os que sob um aumento substancial de temperatura e marginal da
pressao, amolecem e fluem, podendo ser moldados sob estas condigdes. Eles sdo polimeros de
alta massa molar molecular, constituidos de grandes cadeias lineares, ou seja, macromoléculas.
A organizacdo das cadeias se d4 por um emaranhado que permite que o material apresente
integridade fisica, mas que ¢ passivel de deformagao plastica quando o mesmo ¢ submetido a

tensdes (CANEVAROLO, 2010; LEVY NETO, PARDINI, 2016).

Ja os termorrigidos sdo polimeros em rede, ndo podendo sofrer alteracdes apds a
formagao da rede e ndo amolecem sob aquecimento, devido as suas ligagdes cruzadas quimicas
intermoleculares covalentes, as quais oferecem maior rigidez e resisténcia. Exemplos de
polimeros termofixos sdo as resinas epoOxi, poliéster insaturado, vinil éster e fenodlica
(CANEVAROLO, 2010; MARINUCCI, 2011). No Quadro 1, estdo algumas caracteristicas e

limitagdes das resinas termofixas.
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Quadro 1 - Principais caracteristicas e limitagdes das resinas termofixas.

RESINA CARACTERISTICAS LIMITACOES
o Excelente propriedade em compositos .
3 o . o Longos ciclos de cura
o Muito boa resisténcia quimica e .
i . o o Melhores propriedades
Epoxi propriedades elétricas .
. . obtidas em  altas
o Boas propriedades térmicas
. ~ temperaturas de cura
o Baixa contragdo na cura
o Otimas propriedades térmicas
Fenolica o Boa resisténcia ao fogo o Cor
o Boas propriedades elétricas
o Amplamente utilizada
o Facil uso o Emissdo de estireno
< o Cura a temperatura ambiente o Contragdo durante a
Poliéster . . , .
o Otimas propriedades em compdsitos cura
o Boa resisténcia quimica o Inflamavel
o Boas propriedades elétricas
o Boqs propried?df:s em cqmpésitos o Cor
Poliuretano o Muito boa res1st§nf1a quimica o Isocianetos como
o Alta du?ezAa (r.emstenma ao impacto) agentes de cura
o Boa resisténcia a abrasao
o Otimas propriedades térmicas excelente 3
resisténcia quimica o Adesdo '
Silicone o Otimas propriedades elétricas o Longos ciclos de cura
o Resistente a hidrélise e oxidagio- o Cura somente a altas
o Boa resisténcia ao fogo temperaturas
o Nao toxico

Fonte: Adaptado de Aquino, 2003.

Os polimeros lineares e os ramificados geralmente sdo termoplasticos e os polimeros
com ligacdes cruzadas sdo termorrigidos. A densidade das ligagdes cruzadas pode variar desde
baixa, como encontrada nas borrachas até alta como na ebonite (CARRAHER, 2017). Na Figura

2, esta representado figurativamente, os tipos de polimeros e suas ligagdes.
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Figura 2 - Representagdo esquematica: (a) Polimero linear (termoplastico) e (b) Polimero com baixa densidade
de ligagdes cruzadas (termorrigido) e (c) Polimero com ligacdes cruzadas (termorrigido).

Fonte: Carraher Jr, 2017.

2.1.1.2. Resina Poliéster

De acordo com Utekar ef al. (2021), a resina poliéster ¢ reconhecida como um dos
polimeros termorrigidos mais versateis e utilizados para a fabricagdo de compositos
poliméricos, devido as suas propriedades e aplicagdes. Isso se d4 em fungdo das boas condig¢des
de reatividade, ao bom desempenho mecanico e ao custo mais acessivel que a resina epoxi ou
éster-vinilica. Nas matrizes de resina poliéster o radical éster, o menor segmento de um
poliéster, € o produto da reacdo de um alcool e um 4cido com a eliminagdo de dgua. Desta

forma, o poliéster € a ligacdo quimica entre varios ésteres (AZIZ, 2005; NASSEH, 2007).

Para Holfmann et al. (2022), o poliéster insaturado difere-se do saturado pelo fato de
que as matérias-primas utilizadas para o poliéster insaturado possuem ligagdes duplas (C=C), e
que durante o processo de reticulagdo, também chamado de cura, formam uma estrutura

reticulada com o mondmero resultando em um polimero termorrigido.

A estrutura basica de um poliéster insaturado trata-se de polimeros de condensacao
formados a partir da reagdo de acidos organicos dibasicos e alcoois poli-hidroxilados. Eles sao
polimeros lineares de cadeia longa que contém ligacdes duplas de carbono, e possuem em sua
composi¢ao unidades monoméricas insaturadas de baixa massa molar, como o estireno, que
atuam como diluentes, reduzindo a viscosidade para que a resina possa ser processada e
moldada. Além disso, o mondmero de estireno também possui ligagdes duplas de carbono que
atuam como um agente de cura, ao unir moléculas de polimero adjacentes em seus pontos de
insaturacao. As resinas de poliéster insaturadas curam por um mecanismo de radicais livres

entre o oligdmero de resina € 0 mondmero insaturado. A cura a temperatura ambiente envolve
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a geracdo de alto fluxo de radicais livres usando um peroxido organico, como o perdxido de
metiletilcetona (MEK-P). A reticulagdo das resinas insaturadas ¢ caracterizada por um
mecanismo cuja previsibilidade dos produtos ¢ complexa, onde os radicais livres crescem e
formam moléculas de cadeia longa conectando monomeros de estireno e moléculas de poliéster
insaturadas por reagdes inter ¢ intramoleculares dando origem a uma rede tridimensional, onde
a resina liquida se transforma num sélido quimicamente estavel e infusivel (CHIRAYIL, 2014;
AHMAD; RODRIGUE, 2022; JANKOVIC, 2010; KOSAR et al., 2012; KNOP; PILATO,

1985). A Figura 3 ilustra a reagdo de cura para obtengao da resina poliéster insaturada.

Figura 3 - Reacdo para obtengdo da resina de poliéster termorrigida.

| "

R—C=C—R
]

I;I I;I _ lT' catalisador ~— H |
R—-C=C-R + —C=¢C H
H H —C=C

|Poliéster Insaturado | |Mondmero de Estireno| H | |:|
R—C=C—R

1
Ho
Fonte: Sakamoto, 2018.

Segundo Melouki (2022), dentro do sistema viscoso da resina poliéster, 0 monomero
possui ligagdes duplas que sao desfeitas pela acao de catalisadores, formando os radicais livres
descritos acima, que sao altamente energizados, fornecendo calor a mistura. Esse calor favorece
a agitacdo das moléculas, acelerando o processo de cura. A Figura 4 apresenta de forma

simplificada, o processo de cura entre as cadeias de poliéster e os mondmeros de estireno.

Figura 4 - Representacdo esquematica da cura do poliéster insaturado.
Monémero de Estireno

Cadeia de Poliéster
Insaturada Nao Curada

Antes da Cura Apos a Cura
Fonte: Adaptado de Chirayil et al., 2014.
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A quantidade de mistura de acidos saturados e insaturados, o que fornece a caracteristica
da propriedade da resina e influencia na reativagao da cura. As resinas mais comuns no mercado
utilizam acidos saturados isoftalicos ou ortoftalicos (PARK, 2011). No entanto, hé existéncia

de outros tipos, como pode ser visto no Quadro 2.

Quadro 2 - Tipos de resinas poliéster disponiveis no mercado.

TIPOS CARACTERISTICAS
Ortoftalica resina mais comum de menor custo para usos basicos nao nobres
s possui resisténcias fisicas pouco superiores a ortoftalica, porém
Tereftalica s oA
baixa resisténcia a UV
- melhores caracteristicas mecanicas, quimicas e térmicas que as
Isoftalica .
anteriores
Isoftialica com NPG o NPG melhora a resisténcia a hidrdlise
Bifendlica possui melhores caracteristicas quimicas e térmicas

Fonte: Silaex, 2023.

As resinas ortoftalicas sdo utilizadas como acidos modificadores, o ftalico ou seu
anidrido. Suas propriedades mecanicas e quimicas sdo inferiores as demais, devido a
dificuldade de se obter polimeros de alto peso molecular. A anidrido ftalico tem forte tendéncia
de se regenerar a partir dos meios ¢€steres do acido ftalico (reagdo reversivel), fato que
incrementa a presenca de espécies de baixo peso molecular, altamente sensiveis ao ataque

quimico (SILAEX, 2023). Na Figura 5, apresenta-se uma molécula de Resina Poliéster

Ortoftalica.
Figura 5 - Resina Poliéster Ortoftalica.
4 0 0 CH, 0 N
] I | I H
—t+—0-C C—0-CH—-CH—0O-C
s z \C_ C/ CH,
/TN |
H C—0—CH,~CH
I n
N\ 0 /

|Poliéster Ortoftalica |
Fonte: Sakamoto 2018.

2.1.2. Fase Reforco

Ja a fase dispersa ¢ classificada como reforco com particulas e/ou fibras. As particulas
podem ser grandes ou por dispersdo, sendo que no primeiro as interagdes particula-matriz nao

sdo tratadas a nivel atdbmico, agindo como carga e modificando as propriedades do material. No
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segundo, as particulas sdo menores, € as interagdes particula-matriz que levam ao aumento da
resisténcia ocorrem a nivel atomico ou molecular. J4 as fibras podem ser continuas ou
descontinuas, sendo um elemento de reforco de compositos estruturais que efetivamente
suportam carregamento mecanico. Deste modo, nos compositos reforgados com particulas, tem-
se as dimensdes iguais dos particulados em todas as diregdes, € nos compdsitos com fibras, a
fase dispersa se configura em dimensdes que envolvem uma relagdo comprimento e didmetro

(CALLISTER, 2020; LEVY NETO, PARDINI, 2016; ASKELAND, 2014).

Os compdsitos estruturais ou em multicamadas sdo desenvolvidos para apresentar uma
baixa massa especifica, bem como um alto grau de integridade estrutural. Além destes, ainda
ha os nanocompdsitos, compostos por particulas de tamanho nanométrico, inseridas na matriz,
sendo projetados com o objetivo de possuir propriedades elevadas quando comparadas a
materiais convencionais (MARINUCCI, 2011; CALLISTER, 2020). A Figura 6 apresenta a

classificagdo para os tipos de refor¢os em compositos.

Figura 6 - Classificacdo dos materiais compositos quanto ao reforgo.

Continuas
(alinhadas)
— Refor¢o com fibras Alinhadas
Descontinuas
(curtas) Orientadas
aleatoriamente

Particulas Grandes

Refor¢o com

articulas
- P Reforcados por
Compositos — . ~
disperséo
Laminados
— Estrutural
Painéis em
Sanduiche
— Nanocompdsitos

Fonte: Adaptado de Callister, 2020.

Para conhecer a descri¢cao do material composito, € necessario especificar trés naturezas:
a natureza dos constituintes e suas propriedades, a geometria do refor¢o e sua distribuicao, e
por ultimo a natureza da interface matriz-reforgo, pois para esta classe de materiais, torna-se
extremamente relevante a forma como as fases estdo distribuidas e como elas interagem entre

si. A diversificacdo das propriedades do produto final dependerd dos elementos citados
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(HSISSOU et al., 2021; DIACENCO, PAVANELLO, 2021). Na Figura 7, hd um esquema dos

tipos de reforgos, cargas e aditivos para matrizes poliméricas.

Figura 7 - Formulagdes para materiais compositos.

Fibras de Vidro Acelerador Silicatos
Fibras de Carbeto de Silicio Catalisador Argilas
Fibras de Carbono Antioxidante Carbonato de Calcio
Fibras de Aramida Pigmentos e Corantes Aluminio tri-hidratada
Reforcos Aditivos ou enchimentos
MATERIAIS
COMPOSITOS

A 4

Matrizes Poliméricas
Termorrigidos Termoplasticos
Poliéster Insaturado Polipropileno
Epoxi Policarbonato
Vinil éster Polietileno
Fendlica Polifenileno

Fonte: Adaptado de Hsissou et al., 2021.

2.1.2.1. Compositos Reforcados Com Particulados

Os compositos reforcados por particulas dividem-se em duas subclasses: refor¢ados
com particulas grandes ou refor¢ados por dispersdo. A diferenca entre elas ¢ baseada
principalmente no tamanho das particulas. Nos compositos com particulas grandes, a interagao
entre a particula e a matriz ndo pode ser analisada a nivel atdbmico ou molecular. Nos refor¢ados
por dispersdo, as particulas sdo muito menores, apresentando didmetros entre 0,01 e 0,1 pm

(CALLISTER, 2020).

Os compositos particulados detém de um ou mais tipos de particulas dispersas em uma
matriz polimérica. A inser¢do de cargas particuladas ¢ uma pratica bem estabelecida pela
industria de polimeros, de forma que as propriedades da matriz podem ser significativamente

aumentadas e simultaneamente ha uma reducao de custos do componente (MERLINI, 2021).

Sao conhecidas varias formas de particulas, destacando-se as quadradas, triangulares e

redondas. A resisténcia do compdsito depende do didmetro e espaco entre as particulas, da
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fragdo volumétrica da carga/resina, além das propriedades da matriz utilizada na fabricag¢ao

(VENTURA, 2007).

Quanto a resisténcia mecanica, as cargas particuladas tendem a ser menos efetivas que
os reforgos fibrosos. Submetido um carregamento mecanico aplicado, a tensao ¢ transferida a
partir da matriz para a carga, sendo a mesma a que deve suportar a maior parte do carregamento
aplicado. Deste modo, como as particulas apresentam menor razao de aspecto, a transferéncia
de tensdo nao ¢ tao eficiente como ¢ nas fibras, mas ainda pode ser notavel, a depender das
caracteristicas geométricas e¢ dimensdes das cargas (MERLINI, 2021). Na Figura 8, estd
apresentado o padrao de deformagdo em uma matriz ao redor de uma fibra e de uma particula.

Figura 8 - Padrdo de deformacao na matriz em volta de uma fibra e de uma particula, sujeitos a aplicagdo de
uma carga de tragéo.

Distribuicdo de tensdes

ba

Z
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Fonte: Adaptado de Merlini, 2021.

Carvalho ef al. (2019) fizeram um estudo e andlise da utilizacdo de Residuos da
Construg¢ao e Demoli¢ao (RCD) em compositos poliméricos. As proporgdes fabricadas foram
de 10 e 20%. Para os resultados de tragdo, foram encontrados os valores de 31,12 MPa (10%)
€ 22,98 (20%), e comparados a matriz plena (35,78 MPa). Conclui-se que o residuo atuou como
carga de enchimento, dado que os valores dos compdsitos apenas se aproximaram da matriz
plena. Para a flamabilidade, ocorreu uma reducao na taxa de queima de aproximadamente 47%

para a propor¢ao de 20% de RCD.

Oliveira et al. (2019) investigaram o comportamento de residuos de ferro e aluminio.
As proporgdes de residuo variaram entre 10%, 20% e 30% em massa, com granulometria de
100 mesh. Para a resisténcia a tracdo, observou-se que com o aumento das proporgdes de
residuo na matriz, ocorre uma diminui¢do na resisténcia, sendo a proporcdo Al-10 e Fe-10
apresentaram o melhor resultado, indicando uma boa dispersdo da fase particulada. Para a

flamabilidade, as proporg¢des de 30% apresentaram a menor taxa de queima.
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2.1.3. Processo de Fabricacdo Manual (Hand Lay-up)

A escolha do processo de fabricagdo de compdsitos envolve caracteristicas economicas,
fisicas e mecanicas, tornando-se um parametro importante na defini¢ado do desempenho final
do material. A tecnologia de fabricagao de compositos por técnicas manuais € conhecida como
Hand Lay-up, processo simples e de baixo custo para a obtencao de produtos moldados com a
fase de refor¢o e matrizes poliméricas. Essa técnica ¢ normalmente utilizada no meio académico

e na fabricagdo de pegas complexas que nao sao viaveis em processos automatizados (SILVA,

2020).

O processo de moldagem manual ¢ uma técnica de molde aberto, utilizado para resinas
termorrigidas em associagdo com cargas, usualmente, mantas, tecidos e pré-formas, e fibras
curtas ou particulas também sdo continuamente utilizados. Dependendo da geometria das
cargas, sejam elas fibras curtas ou particulas, as mesmas podem ser impregnadas com o
polimero, e posteriormente depositados no molde. A cura se processa a temperatura ambiente

ou em estufa, dependendo do tipo de resina utilizada (MERLINI, 2021).
2.2. Residuos Industriais

Atualmente, uma das maiores problematicas enfrentadas pela humanidade ¢ a geracdo
e gestdo de residuos, provinda das atividades industriais. De acordo com o Art. 9° da Lei n°
12.305, de 2 de agosto de 2010, que constitui a Politica Nacional de Residuos So6lidos (PNRS),
faz-se necessario o ordenamento hierarquico prioritario: (I) ndo gerar residuos solidos; (II)
reduzir a quantidade gerada de residuos; (III) fazer a reutilizagdo dos residuos; (IV) fazer a
reciclagem dos residuos; (V) realizar o tratamento dos residuos solidos; (VI) realizar o descarte

adequado sob o aspecto ambiental (MENEZES et al., 2020).

Sendo assim, a lei busca em suas diretrizes incentivar € promover a gestao integrada e
o gerenciamento de residuos so6lidos, seja qual for sua natureza, imputando aos gestores
publicos a responsabilidade para o desenvolvimento de projetos para promocdo da gestdo
integrada e ao gerenciamento ambientalmente adequado dos residuos solidos no pais
(POZZETI; CALDAS, 2019). Na Figura 9, ¢ apresentada uma classificagdo quanto a natureza

dos residuos industriais.
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Figura 9 - Fluxograma da classificacdo de residuos industriais
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Fonte: Soliman, Moustafa, 2020.

Como destacado na Figura 9, dentre os residuos existentes, tém-se os gerados por setores
da industria, advindos da mineragdo. Para Luthra et al. (2022), os recursos minerais limitados,
a demanda na industria por mais extra¢do, além da otimizagdo do processo produtivo provocam

um aumento na produgdo do setor mineiro.

Afirma-se que os residuos produzidos pela industria de mineragdo sdo 7 bilhdes de
toneladas por ano, apenas de rejeitos minerais. Com isso, as atividades de mineracdo e os
processos subsequentes, alteram a estrutura topografica de toda uma regido, armazenando
inadequadamente residuos que afetam o meio ambiente através da poluicao da agua, do solo e
do ar e, como resultado, o ambiente bioldgico e a diversidade da natureza sdo danificados

(MARIN et al., 2022; EKER, 2023).
2.2.1. Caulim

Pode-se definir o caulim como uma rocha branca ou quase branca, predominantemente
constituida por caulinita e acessorios. Dessa forma, a composi¢do do caulim puro (residual e
sedimentar) estd comumente proxima a da caulinita (Al203.2S102.2H>0) (SILVA et al., 2021).

Na Figura 10, encontra-se a rocha composta basicamente por caulinita.
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Figura 10 - Rocha de caulim.

Fonte: Xatico, 2024.4 -
A caulinita ¢ um argilomineral do tipo 1:1, e apresenta uma estrutura lamelar composta

de folhas de tetraedros de silicio (Si) e octaedros de aluminio (Al) com oxigénios comuns

(MASCARENHAS et al., 2001). Na Figura 11, est4 ilustrado a estrutura da caulinita.

Figura 11 - Figura esquematica da estrutura da caulinita (argilomineral 1:1).
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Fonte: Lima, 2016.

O caulim ¢ produto de alteragdo de silicatos de aluminio, principalmente dos feldspatos
e podem ocorrer em dois tipos de deposito: primdrio e secundario. Os caulins primarios sao
formados pela alteracdo de rochas in situ — principalmente pegmatitos e granito, ricas em
feldspato. Sao classificados em: intemperizados, hidrotermais e solfataras. Ja os secundarios
sao constituidos pela deposicao de materiais alumino-silicatados em alguma bacia sedimentar,
que sequencialmente sofreram processos diagnéticos e pedogenéticos resultando em reagdes

que vieram a alterar esses depositos. O caulim secundario € classificado como: caulim
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sedimentar, areia caulinitica, argilas plasticas, refratdrias e silicosas (SILVA, 2007; FARIA,
2019). O caulim, de forma geral, tem aplicagcdo em diversos segmentos, havendo destaque para

algumas aplicagdes

Por suas caracteristicas tecnologicas, apresenta um 6timo poder de cobertura, por isso
sdo usados como material de enchimento (filler) no preparo de papel; como agente de cobertura
(coating) para papel couché e na composi¢do de pastas ceramicas (CUNHA et al, 2007).
Segundo Silva et al (2011), o caulim para a industria de papel representa cerca de 45 % de todo
caulim produzido no mundo. Aproximadamente 16 milhdes de toneladas das 37 milhoes de
toneladas de caulim beneficiado no mundo sao utilizados na industria do papel. Os usos do

caulim como carga e como revestimento no papel estdo ilustrados na Figura 12.

Figura 12 - Principais aplicagdes do caulim em papel.
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Fonte: Adaptado de Luz et al., 2008.

2.2.1.1. Beneficiamento e Gestdao de Residuos

A industria de mineragdo e beneficiamento de caulim ¢ um importante setor social e
econdmico da regido Amazdnica, € as principais reservas de caulim existentes no Brasil,
encontram-se nos estados do Amazonas e Pard. Juntas, elas representam 98,4% do total de
reservas brasileiras, que em 2017 totalizaram aproximadamente 7,2 bilhdes de toneladas
(DNPM, 2018). No estado do Para, as industrias de beneficiamento de caulim para papel sdo a
Imerys Rio Capim S/A e Pard Pigmentos S/A. O processo de extragdo, em sua maioria, ocorre
a céu aberto em lavras por bancadas, e o beneficiamento em via imida, devido a dificuldade de

se encontrar um caulim que atenda aos requisitos de pureza e granulometria (KOGEL, 2014).

O processo de beneficiamento do caulim contempla, de forma simplificada, as seguintes

etapas sequenciadas no fluxograma da Figura 13.
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Figura 13 - Fluxograma simplificado do beneficiamento de caulim por via imida.
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Fonte: Adaptado de Materlli, 2006.

Como consequéncia do beneficiamento do caulim, a industria produz uma elevada carga
de rejeito, sendo classificado em dois tipos. O primeiro trata-se de um rejeito arenoso
(principalmente quartzo, feldspato e muscovita), oriundo da primeira etapa do beneficiamento,
que € a separacao da areia do minério de caulim. O outro tipo origina-se da segunda fase do
beneficiamento, um rejeito de granulometria mais fina, constituido essencialmente por uma
suspensdo aquosa do argilomineral caulinita, sob formas de particulas finas, que ndo sdo
totalmente dispersas durante o processamento, e armazenado em imensas lagoas de
sedimentacdo, sendo a caulinita basicamente o prdoprio caulim, mas com granulometria

inadequada para a finalidade descrita (MEDEIROS et al, 2023; MAIA et al, 2017).

Com a geracdo de residuos em vdrias etapas deste processo, o volume de rejeito de
caulim ultrapassa mais de 1 milhdo de toneladas por ano (MARTELLL, ef a/, 2020). Na Figura

14, estd a mina Rio Capim em Ipixuna do Para.
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Figura 14 - Deposito de caulim.

Como abordado, ¢ notavel que o caulim ¢ uma das argilas industriais mais utilizadas ao
redor do mundo, devido as suas excelentes propriedades naturais, tais como: alvura,
granulometria, tamanho de particula muito fino, baixa abrasdo e estabilidade quimica. Sendo
assim, a reintroducdo do rejeito gerado a partir do beneficiamento do caulim ¢ interessante do
ponto de vista econdmico e ambiental, sendo uma alternativa a utilizagdo do mesmo como

carga/refor¢co em compositos poliméricos (SANTOS FILHO et al., 2022).
2.2.1.2. Compositos Reforcados com Rejeito de Caulim

Yaro et al. (2021) investigaram o efeito da adi¢ao de particulados de caulim e fibra de
bucha (Luffa cylindrica) nas propriedades mecanicas de matriz poliéster. A fibra com fragao
variada (5, 10 e 15% em peso) foi utilizada para reforcar a resina poliéster., enquanto que no
composito hibrido, as particulas de caulim foram mantidas constantes na fragao de 6% em peso,
enquanto as fibras variaram como no compoésito mono-refor¢ado. A amostras com menor
proporgao de fibra (5%) apresentaram os melhores resultados no ensaio de tragdo, com um
aumento de 72,02% em relagdo a matriz plena (0% de refor¢o). Ja o composito hibrido de 5%
de fibra e 6% de caulim obteve um valor ideal, com uma melhoria de 117,61% em comparagao
a matriz plena e 26,51% em relacdo a amostra com apenas 5% de fibra. Com efeito, os autores
concluiram, juntamente dos outros ensaios mecanicos realizados, que a hibridizacdo das

particulas de caulim com as fibras de bucha foi eficiente.

Em seu estudo, Costa (2016) avaliou as propriedades mecanicas, fisicas e de
flamabilidade de compdsitos de matriz poliéster, tendo como reforco/carga fibras, residuos, € a
juncao dos dois (hibridos). Em uma andlise da propriedade mecanica de tracdo de compdsitos
com residuo de caulim para corpos de prova variando o residuo em 10%, 20%, 30% 40% e

50%, e verificou-se uma tendéncia de redu¢do da resisténcia a medida que se aumentou a
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proporcao de residuo, sendo o de 10% o que obteve a maior resisténcia. Neste sentido, o caulim
atuou apenas como carga de enchimento, o que pode ter sido ocasionado pela dificuldade de

homogeneizacao e compactagdo na interface resina/carga.

De forma geral, os residuos apresentam a capacidade de influenciar positivamente nas
propriedades dos compositos, a depender do método de fabricacdo adotado, além da natureza
da matriz, concentracdo da carga, e intera¢do carga-matriz (ARRUDA, RIBEIRO, 2012). Desta
forma, a continuacao do estudo de incorporacao de residuos em matrizes poliméricas se faz

necessario, podendo-se encontrar resultados satisfatorios.
2.3. Caracterizacao dos Materiais
2.3.1. Ensaios Fisicos

As propriedades fisicas sdo aquelas que podem ser analisadas ou obtidas sem que a
composicao ou integridade do material seja afetada. Os ensaios de caracterizagdes fisicas de
Porosidade Aparente (PA), Absor¢io de Agua (AA) e Massa Especifica Aparente (MEA)
fornecem informacgdes importantes do material, considerando sua aplicabilidade, ja que podem
influenciar varias propriedades dos compdsitos confeccionados, como estabilidade térmica e
dimensional, peso especifico, propriedades mecanicas, durabilidade entre outras propriedades

inerentes € importantes para esses materiais (COSTA, 2016).

Desta forma, a partir dos dados da massa seca (Ms), massa imida (My) € massa imersa
(M), que sdo averiguadas para o material desejado, seguindo as normas ASTM D570, ASTM
D2734 e ASTM D790, ¢ possivel determinar as propriedades fisicas do material, através das
equacdes (1), (2) e (3):

AA (%) = (%) %100 (1)
PA (%) = (%) x 100 2)

MEA (g/cm?) = < x pH,0 (3)

=)
MS_Mi
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2.3.2. Ensaio Mecanico de Tragao

Um ensaio de tragdo pode ser empregado para caracterizar varias propriedades
mecanicas dos materiais que sdo importantes para projetos. Uma amostra ¢ deformada,
geralmente até sua fratura, por uma carga de tragao que ¢ aplicada uniaxialmente ao longo do
eixo de um corpo de prova. A maquina de ensaios de tragdo ¢ projetada para alongar o corpo de
prova em uma taxa constante, a0 mesmo tempo que mede continua e simultaneamente a carga

instantanea que esta sendo aplicada (com uma célula de carga) e os alongamentos resultantes.

Por ser um ensaio tensao-deformacao tipicamente destrutivo, a amostra ¢ deformada de
forma permanente, at¢ a sua eventual fratura (CALLISTER, 2020). Em compositos, as
propriedades mecanicas sdo diretamente ditadas pelas caracteristicas da matriz, do reforco e da

interface matriz/reforco. Na Figura 15, ¢ mostrado o esquema do ensaio de tracao.

Figura 15 - Tlustragdo do processo do ensaio de tracéo.

FR——
i
b —
AL —H
el
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Fonte: Toubia, 2011.

(4)

=

Em que F ¢ a carga instantdnea aplicada em uma dire¢do perpendicular a secdo
transversal do corpo de prova e A ¢ a area da secdo transversal original antes da aplicagdo de

qualquer carga. A deformacao ¢ ¢ definida na Equacao 5.

C1-1, Al

o 1o

(5)

€

Onde lp ¢ o comprimento original (sem carga), e 1 € o comprimento longitudinal sob

efeito de carregamento.
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A partir dessas relagdes € obtido o grafico tensdo-deformacao (o x €) (Figura 16), o qual

¢ dividido em duas regides distintas: deformacao elastica e plastica.

Figura 16 - Curva Tensao x Deformagao
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Fonte: Callister, 2020.

Inicialmente, um corpo de prova sob efeito de tensdo, apresenta uma deformacao
elastica. A deformacdo que se desenvolve ¢ completamente recuperada quando a tensao
aplicada é removida. A medida que a tensdo aplicada continua, o material acaba "cedendo" e
apresenta deformagao eléstica e plastica. O valor critico de tensdo necessario para iniciar a
deformacao plastica ¢ definido como o limite elastico do material. Em materiais poliméricos,
essa tensdo corresponderd ao desentrelagcamento das cadeias de moléculas ou ao deslizamento
das cadeias umas sobre as outras. O limite proporcional ¢ definido como o nivel de tensdo acima

do qual a relagdo entre tensdo e deformagdo nao ¢ linear (ASKELAND, 2014).

A definicdo de um ponto preciso em que o material deixa de ter um comportamento
elastico e comega a ter um comportamento plastico ¢ imprecisa. Para definir tal valor, se faz
necessario tragar uma reta paralela a regido elastica, deslocada de 0,2 % no eixo de deformagao.
Assim, analisa-se graficamente o ponto em que essa curva cruza a curva tensdo e nesse ponto

define-se o limite de escoamento (TAVARES,2018).

O moédulo de elasticidade, ou modulo de Young (E), ¢ a inclinagdo da curva de tensao-
deformacdo na regido elastica. Essa relagdo entre a tensdo e a deformacgao na regido elastica ¢
conhecida como Lei de Hooke, exemplificada na Equagao 6.

E=2 6
=2 (6)
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A rigidez do polimero esta diretamente relacionada ao modulo de elasticidade (E),
portanto, quanto maior for o valor do modulo, maior sera a rigidez do polimero

(CANEVAROLO, 20006).
2.3.3. Resisténcia a Chamas

Segundo Rabello e De Paoli (2013) os polimeros, assim como a maior parte dos
produtos orgéanicos, podem entrar em combustido durante sua utilizagdo. A combustdo ¢ uma
reacdo quimica exotérmica que ocorre entre o combustivel (substancia) e o comburente (gas).
Para que ocorra a combustdo sao necessarios trés elementos: fonte de calor, combustivel e
oxigénio. A retardancia de chama fundamenta-se na eliminagdo ou reducdo de um destes

elementos.

A determinacdo das caracteristicas de flamabilidade dos materiais poliméricos, tais
como a taxa de queima, temperaturas e tempo de igni¢do, entre outras, ¢ de grande importancia,
pois se pode avaliar a propensdo do material a igni¢do, propagacao do fogo ou combustio;
realizar a comparacdo com outros materiais, a fim de escolher aquele de menor ou maior
tendéncia a flamabilidade ou de menor ou maior liberagao de calor durante a queima, conforme

for a aplicacao (GEMAQUE, 2012).

A taxa de queima em compositos depende da propagacao da fase dispersa, bem como o
tipo de material presente, embora a matriz seja apresentada com menor resisténcia a chama. A
taxa de propagag¢dao de chama ¢ calculada por meio do tempo de queima em relacdo ao

comprimento Util do corpo de prova, de acordo com a Equagao 7.
s
B = EX 60 (7)

Onde B ¢ a velocidade de queima, s € o comprimento util do corpo de prova, em
milimetros, e t € o tempo em que a chama leva para percorrer o comprimento util, em segundos.

Na Figura 17, encontra-se o esquema referente ao ensaio.
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Figura 17 — Esquema do aparato utilizado para o ensaio de flamabilidade horizontal.
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Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.
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3. MATERIAIS E METODOS

A fabricagao dos compositos foi realizada no Laboratorio de Engenharia Quimica (LEQ)
da Universidade Federal do Para — UFPA. A Figura 18 apresenta um fluxograma simplificado

com as principais etapas de fabricagdo e caracterizacdo dos compositos.

Figura 18 - Fluxograma com as principais etapas de fabricagdo e caracterizacdes do compdsito.
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3.1. Materiais
3.1.1. Matriz Polimérica

Neste trabalho, fez-se uso da Resina Poliéster Ortoftalica Cristal, de nome comercial
FORTCOM 6100, produzida pela Vetta Quimica. A mesma foi adquirida no comércio local de
Belém, armazenadas em garrafa PET. A resina apresenta cor arroxeada, boa resisténcia quimica
¢ mecanica, ¢ um excelente ciclo de cura. Para o sistema de reticulacdo, foi utilizado o
acelerador de Cobalto (Solugdo de Octoato de Cobalto 1,5%), e como ativador, fez-se uso do

Per6xido de metiletilcetona — MEK-P 1%.

A Tabela 1 especifica algumas propriedades da resina, conforme informacdes fornecidas

pela fabricante.

Tabela 1 - Propriedades da Resina Poliéster Ortoftalica Cristal.

Propriedades da Resina Liquida Propriedades da Resina Curada
Unidades Valores Unidades Valores
Densidade g/cm? 1,10-1,12 Resisténcia MPa 55
Miéxima
Tempo de Gel Minutos 9-14 Resisténcia a MPa 80
Flexao
Pico Exotérmico °C 130 - 180 Elongacdo % 3,1

Fonte: Adaptado de OCQ, 2024.

A Figura 19 apresenta os materiais utilizados para a producdo da matriz polimérica

plena, e do composito com inser¢ao de rejeito de caulim.
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Figura 19 - Materiais: (a) resina poliéster ortoftalica cristal; (b) iniciador MEK-P e (c) acelerador de cobalto.

(b) (c)
Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.

3.1.2. Rejeito de Caulim

O rejeito foi fornecido pela empresa Imerys Rio Capim, a qual obtém o caulim das minas
de Ipixuna do Para. De 14, o mesmo segue através de minerodutos que segue até Barcarena,
onde ocorre o beneficiamento. Desta forma, o rejeito de caulim é obtido da etapa de

centrifugacdo, onde ocorre um produto com granulometria inadequada para uso comercial.

No laboratorio, o rejeito foi submetido a uma secagem por 24 horas, a 105 °C, em estufa
e, posteriormente, submetido a desagregacdo no moinho de bolas por 30 minutos. Concluida
esta etapa, o rejeito foi posto a um processo de peneiramento. Nesta etapa, classificou-se o
rejeito em duas granulometrias distintas (100 e 400 mesh da série Tyler), e armazenou-se o
material passante de cada peneira, separadamente. A Figura 20 apresenta o caulim antes e apds

desagregagdo no moinho.

Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.
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3.2. Procedimentos Experimentais

A fabricagdo dos compositos foi realizada com os equipamentos do Laboratorio de
Engenharia Quimica (LEQ), do Laboratério de Catalise e Biocatalise (LabCat), do Laboratorio
de Materiais Porosos Sintetizados (LAMPS), da Usina de Materiais (USIMAT) e do

Laboratério de Sintese e Adsor¢do (LSA) da Universidade Federal do Paréd, campus Belém.

O rejeito de caulim previamente desagregado no moinho de bolas e peneirado nas
peneiras da série Tyler (vide 3.1.2) seguiu para as etapas de confeccdo dos compdsitos. A
determinagdo das massas dos constituintes utilizados na confeccdo da fase matriz ¢ da fase
dispersa se deram em uma balanga digital semi analitica. Para os ensaios fisicos, utilizou-se

uma balanga analitica.

Na confecgdo dos compositos, foram utilizados moldes de silicone com modelos para o
ensaio de tra¢do e de flamabilidade. Os corpos de prova foram fabricados através de moldagem

manual, por meio da técnica hand lay-up, sem desmoldante e sem compressao.

Na Figura 21, estdo todos os equipamentos mencionados.

Figura 21 - Equipamentos utilizados: (a) estufa; (b) moinho de bolas; (c) peneiras de 100 e 400 mesh;
(d) balanca digital; (e) balanga analitica; (f) moldes de silicone.

Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.
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3.2.1. Caracterizacdo do Rejeito Mineral
3.2.1.1. Massa Especifica

Determinou-se a massa especifica do rejeito por meio do método do picndometro.

Primeiramente, foi pesado massa do picndmetro vazio (mi) € a massa do picndmetro +
agua (m4). Realizada esta etapa, retirou-se toda a agua do picnometro e deixou-o seco. Apds,
adicionou-se o rejeito ao picnometro e a determinag¢do da massa do picndmetro com o sélido
(my). Posteriormente, foi adicionada agua até completar o volume do picndmetro. Com isto,

determinou-se a massa do conjunto picndmetro/solido/agua (ms).

A densidade relativa do solido (ps) e a densidade aparente do solido (pap) foram

calculadas através das Equacdes (8) e (9):

_ (my —my)
Ps = g ) — (my + m5) ©
Pap = Ps X Pagua €))

3.2.1.2.Andlise Mineralogica

A andlise mineraldgica foi realizada por meio da técnica de Difracdo de Raios X (DRX),
com o objetivo de identificar as fases cristalinas do material. O rejeito, antes de ser submetido
a analise, passou por classifica¢do granulométrica através de uma peneira de 400 mesh da série
Tyler, e um pistilo e almofariz, para adequagao dos tamanhos de grao de modo a promover uma

varredura eficiente da amostra.

A analise foi feita no Laboratorio de Caracterizagao Estrutural (LCE) da Universidade
Federal do Sul e Sudeste do Para (UNIFESSPA/Maraba), através de um Difratdmetro de Raios
X, modelo MINIFLEX 600 da Rigaku (Figura 22), com Goniometro (Theta/Theta) e com tubos
de Raios X cerdmico de Anodo de Cu (Kal=1,54060 A). A faixa angular de varredura utilizada
foi entre 5,00° a 90,00° (2 ©), com tamanho de passo de 0,0200° (2 ©), e tempo/passo de 1s,

fenda divergente de 1° e mascara de 10 mm.
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Figura 22 - Difratometro de Raios X.

Fonte: AXT, 2024.

3.2.1.3. Andlise Morfoldgica

A caracterizacdo morfologica do rejeito foi feita através de um Microscopio Eletronico
de Varredura (MEV), da marca HITACHI, modelo TM 3000, visando investigar a influéncia da
morfologia e da granulometria do caulim nas propriedades dos compositos fabricados. A
magnificacdo empregada no caulim foi de 500x e 1000x. As andlises foram feitas no
Laboratério de Microscopia do Programa de Poés Graduagdo em Engenharia de Recursos
Naturais da Amazonia, da Universidade Federal do Para, campus Belém. Na Figura 23, ¢

apresentado o MEV.

Figura 23 - Microscépio Eletronico de Varredura.

Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.

3.2.2. Compdsitos
3.2.2.1. Testes Preliminares

Realizou-se um estudo experimental com o intuito de se avaliar e determinar quais as

melhores condi¢des de homogeneizagdo entre o rejeito de caulim e a matriz polimérica, e por
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conseguinte, definir a propor¢cdo em massa limite. Para tal, testes iniciais contendo apenas a

resina, cobalto e catalisador foram realizados.

Para preenchimento do molde com o compoésito, com base em outros materiais
utilizados para fabricacao, em que se define uma variagdo de porcentagem para os constituintes,
utilizou-se uma variagao gradual do rejeito do presente estudo, adotando-se uma sequéncia de
10% em 10% em massa de caulim na matriz até o limite de manuseabilidade de confecgao de
30% em massa, sendo apresentado um ponto de saturacdo na fabrica¢cdo manual para os moldes
de silicone. Porém, com base em testes, verificou-se também o parametro da viscosidade da
mistura formulada, o qual ¢ essencial para a fabricagdo dos compositos, tendo em vista que o

processo ndo tem em suas etapas, a compressao do material.

Desta forma, a partir de repetidos testes com o rejeito de caulim, verificou-se que para
a propor¢ao de 30%, ha uma elevada redu¢do na trabalhabilidade do processo, levando a uma
dificuldade na homogeneiza¢do e vazamento no molde de silicone, resultado em corpos de
prova com diferengas significantes na forma. Portanto, baseando-se em calculos pré-
determinados ¢ a analise do comportamento de saturagao, produziram-se compoésitos de 10 e

20% em fracdo massica de rejeito de caulim na matriz poliéster.
3.2.2.2. Confecgao dos Compositos

A fabricacao dos compositos ocorreu no Laboratdrio de Catalise e Biocatélise (LabCat)
da Universidade Federal do Para, por meio do método manual hand lay up, utilizando moldes

de silicone, sem desmoldante e sem compressao.

Com base na literatura, nos trabalhos de Oliveira (2021) e Santos (2022), e nos testes
iniciais de fabricacdo, as proporgdes de 10% e 20% em massa de rejeito foram fabricadas,
adotando a propor¢dao RC 0% (Rejeito de Caulim 0%), contendo apenas a resina poliéster, como
propor¢ao comparativa. Embasando-se no volume da resina, foi determinada a utilizagdo de

1,5% de acelerador de cobalto e 1,0% de MEK-P, para todas as composig¢des.

Os moldes de silicone utilizados seguiram dois padroes de moldagem. Um deles dispoe

de formatos para o ensaio mecanico de tracdo, vide Figura 24.
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Figura 24 - Molde para os corpos de prova de tracdo.

Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.

Nesta disposi¢ao de molde, se insere certa quantidade de componentes, as quais estdo
apresentadas na Tabela 2, com as quantidades estabelecidas para cada um dos constituintes da

mistura.

Tabela 2 - Formulagdes utilizadas para a fabrica¢do dos compositos de tragdo

Rejeito Acelerador de Catalisador

e .
Rejeito (%) Resina (@)  pey (o) Cobalto 1,5% (g) MEK-P 1% (g)

RC 0% 46,00 0 0,69 0,46
RC 10% 41,40 10,24 0,62 0,41
RC 20% 36,80 20,48 0,55 0,36

Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.
Para os ensaios fisicos e de flamabilidade, o molde de silicone utilizado se configura
com formatos para atender a tais ensaios, apresentado na Figura 25. As composicdes para este

molde encontram-se na Tabela 3.

Figura 25 - Molde dos corpos de prova para o ensaio de flamabilidade.

Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.
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Tabela 3 - Formulacdes utilizadas para a fabrica¢do dos compositos de flamabilidade.

Rejeito (o) - Resina (g) (ﬁeéfi(t;’) Cﬁ;:}:;al(fg‘;)dfg) M%Eagsf ‘goozg)
RC 0% 29,67 0 0,44 0,29
RC 10% 26,71 6,60 0,40 0,26
RC 20% 23,74 13,21 0,35 0,23

Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.

Para as proporg¢des estudadas, fez-se corpos de prova com 10% e 20% dos seguintes

tipos de rejeito de caulim:

a) 10% e 20% da granulometria de 100 mesh.
b) 10% e 20% da granulometria de 400 mesh.
c) 10% (5/5) e 20% (10/10) das granulometrias combinadas de 100/400 mesh.

Inicialmente, colocou-se o rejeito em estufa a 105 °C por 30 minutos, para retirada de
umidade superficial. Em seguida, todos os constituintes foram pesados de acordo com suas
proporgdes pré-estabelecidas: resina poliéster e rejeito de caulim, tal como os reagentes,

acelerador de cobalto e iniciador MEK-P nas proporcdes 1,5% e 1%, respectivamente.

A mistura deu inicio em um recipiente plastico, adicionando o acelerador de cobalto na
resina e homogeneizando-os. Em seguida, incorporou-se o rejeito, € com o auxilio de um bastao
de vidro, se teve a cautela de fazer uma boa homogeneizagao das particulas. Por ultimo, o
iniciador ¢ adicionado ao restante, e por fim, a mistura € vazada nos moldes. Nesta etapa, ¢ feito
um processo de ajuste de espagos vazios, com a ajuda do bastdo, fazendo a mistura preencher
completamente o molde. Com toda a mistura vazada, os corpos de prova passam pelo processo
de polimerizag¢do durante 24 horas. Apds o tempo necessario de cura, os corpos de prova sao
desmoldados e lixados, e com um auxilio de um paquimetro, sdo medidos de modo que suas

dimensodes atendam as normas utilizadas em cada ensaio.

A Figura 26 apresenta o fluxograma do processo de fabricacdo dos compositos.
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Figura 26 - Fluxograma da fabricacdo dos compositos.

Passo 1: Pesagem dos Passo 2: Mistura dos Passo 3: Vazamento no
constituintes constituintes molde
Resina, Residuo, Homogeneiza-se todos 0s Despeja-se a mistura no
Acelerador e Iniciador componentes do compdsito. molde de silicone.

A

Il

Passo 5: Retirada do composito e

identificac&o Passo 4: Cura do compdsito
Apbs serem retirados do molde, 0s Disposi¢éo no molde por 24 horas,
compositos sdo identificados. para polimerizacdo completa.

Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.

3.2.3. Caracterizacdo dos Compositos
3.2.3.1. Ensaios Fisicos

Os ensaios fisicos foram realizados para determinar a Absor¢do de Agua (AA),
Porosidade Aparente (PA) e Massa Especifica Aparente (MEA), conforme as normas ASTM
D570, ASTM D2734 ¢ ASTM D792, respectivamente.

A determinacdo das massas correspondeu a My se refere a massa imida, Ms a massa
seca, € M; a massa imersa, todas em gramas (g), e p trata-se da massa especifica da agua em

g/em’.

Foram utilizados 5 corpos de prova de cada composi¢do com dimensdes de 12 mm x 12
mm x 3 mm. A Figura 27 apresenta os corpos de prova de cada composicao (1 ao 5 referem-se
a matriz plena, e o restante dos corpos de prova correspondem a proporcdes com rejeito de

caulim) e suas dimensoes estudadas.
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Figura 27 - (a) Dimensdes dos corpos de prova e (b) cp’s para a caracterizagdo fisica.

3 mm
%
“,

12 mm
a)
Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.

Os corpos de prova foram levados em estufa a 105 °C por 24 horas, para determinar a
massa seca, em seguida, as amostras foram colocadas em agua destilada por mais 24 horas para
obter a massa umida, e por ultimo, com o auxilio de um aparato acoplado a uma balanga digital
semi analitica, foi determinada a massa imersa. Na Figura 28, estdo a balanga e o aparato

utilizados durante o ensaio.

Figura 28 - Realiza¢do do ensaio fisico com a

balanca e o aparato.

>
wnes®

* Fonte: Elaborado pelo autor 2024.

3.2.3.2. Ensaio Mecanico de Tracdo

Os corpos de prova de matriz pura e os compdsitos com rejeito foram confeccionados

de acordo com a norma ASTM D638, conforme as especificacdes apresentadas na Figura 29.

Figura 29 — Dimensdes (mm) dos corpos de prova para ensaio de tragdo conforme ASTM D638.

— —

20 mm

¥
’ 80 mm | !
2 mm

Ll

160 mm 3,

Y

Fonte: Adaptado da norma ASTM D638.
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Os ensaios de tracdo foram realizados em maquina universal KRATOS, modelo KE
2000 kgf com carga maxima de 5 kN, a uma velocidade de ensaio de 5 mm/min, disponivel no
Laboratorio de Engenharia Mecanica da Universidade Federal do Para, Campus Belém. A

maquina utilizada na realizagdo dos ensaios ¢ ilustrada na Figura 30.

Figura 30 - Ensaio de tragdo (a) Maquina universal de ensaio e (b) Realizagdo do ensaio em composito.

AKRATOS

Fonte: Elaborado elo autor, 2024.

3.2.3.3.Ensaio de Flamabilidade Horizontal

O ensaio de flamabilidade horizontal foi realizado na Usina de Materiais do Laboratorio
de Engenharia Quimica, segundo a norma ASTM D635. Foram fabricados 5 corpos de prova

para cada composi¢do, com suas dimensdes mostradas na Figura 31.
Figura 31 - Dimensdes (mm) dos corpos de prova para ensaio de flamabilidade conforme norma ASTM D635.

£
=1

&
- | |\£‘

v

I« .l

127 mm
Fonte: Adaptado da norma ASTM D635.

Na primeira etapa, os corpos de prova foram marcados nas extremidades, considerando
25 mm para cada lado, sendo uma delas presa a uma garra de sustentacao no sentido horizontal.
A chama foi posicionada na marcagdo oposta a extremidade presa. Dessa forma, foi observado
o tempo de queima ao longo do comprimento util do corpo de prova. A taxa de propagagdo da
chama foi calculada a partir dos dados obtidos, seguindo a norma ASTM D635. A Figura 32

apresenta a execucao do ensaio de flamabilidade horizontal realizado nos corpos de prova.



Figura 32 - Ensaio de flamabilidade horizontal.

Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.
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4. RESULTAD OS E DISCUSSAO
4.1. Caracterizacao do Rejeito Mineral
4.1.1. Massa Especifica

Através dos calculos efetuados com base no método do picndometro foi possivel
encontrar a massa especifica do rejeito para a confeccdo dos materiais compositos. A
determinagdo da massa especifica da carga de rejeito a ser inserida no composito ¢ fundamental,
pois conforme Carrijo (2005), ¢ necessario conhecer a densidade dos materiais constituintes
para obter a propor¢do adequada dos mesmos na mistura polimérica, além de que, através da
densidade pode-se saber o consumo de materiais utilizados na producdo das misturas. Desta
forma, o resultado obtido da massa especifica do rejeito de caulim foi de, aproximadamente,
2,56 g/cm?®. Esse resultado estd de acordo com a literatura pesquisada, nos trabalhos de Campos

(2023) e Silva (2021).

Segundo Barata e Angélica (2012), baixos valores de massa especifica, compreendidos
entre 2,09 e 2,71 g/cm?, podem indicar que o rejeito de caulim é composto basicamente por
caulinita, com baixos teores de elementos minerais complementares como o quartzo,

muscovita, anatdsio e gibsita.
4.1.2. Mineralogica

Os dados obtidos para a Difragdo de Raios X (DRX) sdo mostrados na Figura 33,

apresentando as principais fases mineraldgicas presentes no material.
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Figura 33 - Difratograma de Raios X da amostra de rejeito de caulim.
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Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.

Analisando o difratograma, referente ao rejeito de caulim, nota-se a presenca de varios
picos caracteristicos do mineral caulinita (K), com seus dois picos principais, em maior
quantidade, conforme a ficha PDF 00-005-0143. H4 a presenc¢a também do mineral quartzo (Q)
(PDF 01-082-0511) em menor intensidade quando comparados a caulinita. Estes picos estdo de

acordo com os trabalhos de Costa (2016) e Moraes (2019).
4.1.3. Morfologica

A analise morfolégica por MEV teve o objetivo de analisar morfologias, tamanhos e
formatos de particulas. Na Figura 34, estdo as micrografias do rejeito de caulim nas duas
granulometrias estudadas (100 e 400 mesh), em ampliagdes de 500x onde se pode observar a

diferenca dos tamanhos de particulas de forma geral.
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TM3000_0274 i
Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.

TM3000_0269 202/17 00:32 N x500 200 um

Além da variagdo granulométrica, os tipos, formatos, e outras variagdes nas particulas
presentes no rejeito de caulim também foram evidenciados. A partir da analise da dimensdo das
particulas, pode-se observar que ao realizar um peneiramento na peneira de 100 mesh, ainda se
obtém um material com menos uniformidade dimensional quanto particulas peneiradas em 400
mesh, onde o material passante da peneira apresentou uma maior padronizagdo, apesar de a
dimensdo no geral ndo apresentar uma diferenga significativa. Na Figura 35, apresenta-se as

duas amostras de rejeito de caulim analisadas (100 e 400 mesh) em uma maior ampliagdao

(1000x).

Figura 35 - Micrografia do rejeito de caulim (a) 100 mesh ¢ (b) 400 mesh com ampliagdo de 1000x.

TM3000_0277 20321277 0051 N 1.0k 100 um

x1.0k 00 um
Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.

A partir da analise da micrografia, na Figura 35, observa-se que o rejeito apresenta em
sua maioria, particulas aglomeradas com cristais de morfologia pseudo-hexagonal, como
indicada nos circulos brancos. Esses aglomerados em certos pontos, apresentam estruturas

semelhantes a placas empilhadas, que confirmam os resultados da Difracdo de Raios X,
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composto majoritariamente por caulinita (Al203.25102.2H20), que possui tais caracteristicas
morfoldgicas. A estes empilhamentos de particulas de baixa espessura, elencado pelos circulos

amarelos, atribui-se o nome de booklets (livretos) (LIMA, 2022; RODRIGUES, 2019).

Santos (1989) aponta que a ocorréncia dos booklets ¢ menos frequente em comparagao
com a grande quantidade de placas isoladas de caulinita de dimensdes microscopicas ou
coloidais. Ao se observar a distribui¢do granulométrica dos rejeitos nas duas magnificagdes
apresentadas nas Figuras 34 e 35 (500x e 1000x), evidencia-se que a presenca de booklets na
granulometria de 100 mesh se caracterizam por possuir mais placas de tamanhos maiores, em
comparagdo aos booklets da granulometria de 400 mesh, que possui pilhas reduzidas e de

tamanho de particula menor.
4.2. Caracterizacdo dos Compdsitos
4.2.1. Ensaios Fisicos

Arealizagdo da caracterizacao fisica dos compositos seguiu os padroes estipulados pelas

normas ASTM D570, ASTM D2734 e ASTM D792.

Na Tabela 4, estdo os resultados para Absor¢io de Agua (AA), Porosidade Aparente

(PA) e Massa Especifica Aparente (MEA) dos compdsitos poliméricos com rejeito de caulim.

Tabela 4 - Resultados dos ensaios fisicos dos compositos fabricados.

Rejeito/Mesh/Proporc¢ao AA (%) PA (%) MEA (g/cm?)
RC 0% 1,273 £0,525 1,524 + 0,622 1,210 £+ 0,002

RC #100 10% 1,757 £ 0,336 2,284 + 0,437 1,326 £ 0,019

RC #100 20% 1,780 + 0,539 2,721 £ 0,598 1,450 + 0,021

RC #400 10% 1,665 + 0,497 2,178 £ 0,645 1,333+ 0,012

RC #400 20% 1,457 £ 0,543 2,086 £ 0,769 1,458 +£0,017

RC #100/400 10% 1,645 + 0,266 2,297 £0,223 1,344 £ 0,008
RC #100/400 20% 1,341 + 0,428 1,922 + 0,599 1,460 = 0,008

Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.

Com relacao a porosidade aparente em compositos de matriz poliéster, € importante,
através da medida quantitativa de poros presentes no material, verificar e discutir as causas das

diferencas de resultados entre as séries fabricadas.
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A adigdo de rejeito de caulim influencia a porosidade aparente de varias maneiras. Para
Cunha et al (2007), a caracteristica dos cristais de formato lamelar com bordas irregulares
assemelhando-se a hexagonos, isto ¢, placas pseudo-hexagonais do caulim, como observado no
MEV da Figura 34, influencia em diversas propriedades do composito. Esta caracteristica
lamelar das particulas modifica a distribui¢do, orientacdo e interagdo com a matriz polimérica.
Se as particulas de caulim ndo forem dispersas uniformemente ou se houver aglomerados, isso
pode criar espacos vazios, aumentando a porosidade aparente. Esses fatores podem estar
atrelados aos compositos com rejeito de particulas granulométricas de 100 mesh, onde, devido
a dimensdo das particulas de tamanhos mais variados, provavelmente ndo houve uma boa
dispersdao na matriz, ocasionando em bolhas ou defeitos no material, destacando a proporcao
RC #100 20%, com o maior valor de porosidade dentre os demais compdsitos, bem como a

matriz plena.

Por outro lado, se as particulas de caulim forem bem dispersas e adequadamente ligadas
a matriz poliéster, elas podem preencher os espagos vazios na matriz, reduzindo a porosidade
aparente, o que pode ter acontecido aos compositos com rejeito de granulometria de 400 mesh,
havendo, possivelmente, uma compactagdo mais eficiente das particulas, incluindo a
combinac¢do de granulometrias 100/400 mesh, de onde se obteve a menor porosidade, como
observado na proporg¢ao de 20%, em relacdo aos outros compdsitos, indicando que as particulas
com formatos variados e nao uniformes tiveram uma melhor acomodag¢ado na matriz polimérica.
Para estas séries com particulas da malha de 400 mesh, as propor¢des de 20% apresentaram

menores valores de AA e PA em relacao as de 10%

Para a absorcao de 4gua, os compositos apresentaram valores relativamente maiores em
relagdo a RC 0%, ou seja, série fabricada apenas com a resina poliéster, em concordancia com
os valores de porosidade aparente. De acordo com Santos et al. (2015), as propriedades de
absorcao de 4gua e porosidade estdo relacionadas, e deve-se levar em consideragcao ndo somente
0s espacgos entre as particulas do solido, mas também o espago gerado pelo desprendimento de
ar inserido na mistura a partir da agitacdo da mesma, além da sensibilidade quanto a variagdo
de teor de carga na mistura. Consonante a isso, o rejeito de caulim possui uma superficie de

caulinita, que dentre os argilominerais, apresenta caracteristicas hidrofilicas em uma estrutura

cristalina (PATRICIO, 2016).

Nos compdsitos com rejeito com granulometria de 100 mesh, a maior intercorréncia de
pontos vazios pode ter possibilitado a entrada de 4gua com uma maior facilidade. Particulas de

caulim nesta granulometria, por serem maiores que as de 400 mesh, apresentam uma area
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superficial menor em relagdo ao volume, o que pode reduzir a quantidade de pontos de contato
com a matriz polimérica, potencialmente diminuindo a adesdo e aumentando a absorc¢do de
agua.

Em virtude da relacdo que ocorre entre a absorcdo de agua e a presenga de poros, a
Figura 36 apresenta o grafico comparativo destas duas propriedades fisicas dos compositos em
funcdo da granulometria e da fragdo méassica. Ao lado dos dados de AA e PA, acompanha-se no

grafico, também, os valores para a massa especifica aparente dos compositos.

Figura 36 - Grafico comparativo das propriedades fisicas.
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Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.

Com base nos dados apresentados na Figura 36, € possivel constatar que a inser¢do de
carga residual influenciou no aumento da Massa Especifica Aparente (MEA) dos compdsitos,
atingindo os maiores picos para as proporgoes de 20% de rejeito. Tal fendmeno ocorre por conta
das propriedades fisicas dos constituintes dos materiais, sendo a massa especifica do rejeito
(2,56 g/cm®) maior que a da resina poliéster (1,10-1,12 g/cm?). Quanto aos compositos contendo
20% de rejeito de caulim, os mesmos apresentaram valores de MEA entre 1,450-1,460 g/cm?,
ocasionando em um aumento de 16,85% em comparacao a matriz plena, evidenciando a regra
da mistura, onde segundo Callister (2020), cada fase que constitui o composito contribui nas

propriedades efetivas do material.
4.2.2. Ensaio Mecanico de Tracdo

A realizagdo do ensaio mecanico de tragdo, conforme a norma ASTM D638,

proporcionou resultados acerca das propriedades dos materiais submetidos ao ensaio. Dados
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como o Limite de Resisténcia a Tragdo (LRT), Alongamento e Mddulo de Elasticidade estao

expostos na Tabela 5.

Tabela 5 - Dados obtidos dos ensaios de tragdo nos compositos.

Rejeito/Mesh/Proporgio Lil{lite de~Resisténcia Al.ongamento l\flt’fdulo de
a Tracao (MPa) Linear (mm) Elasticidade (GPa)

RC 0% 40,50 + 5,13 7,58 £1,38 0,48 0,077

RC #100 10% 26,86 £ 2,68 4,24+ 0,53 0,49 + 0,062

RC #100 20% 23,61 £2,88 4,82 + 0,59 0,37 £ 0,074

RC #400 10% 32,21 +£2,26 4,38 £ 0,52 0,57 £ 0,064

RC #400 20% 26,31 £2,33 4,52 +0,42 0,39 + 0,045

RC #100/400 10% 27,95 +£2,61 4,43 + 0,82 0,48 0,134

RC #100/400 20% 29,71 £2,98 4,50 + 0,59 0,43 +£0,078

Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.

Como relatado na Tabela 5, pondera-se um decréscimo do limite de resisténcia a tragao
em fung¢do da incorporacdo do rejeito de caulim nos compositos, quando sao comparados com
RC 0%. Esses fatores podem ser observados nas séries de compositos fabricadas para este
trabalho, onde as séries de 20%, de forma geral, apresentaram os resultados mais inferiores,
quando comparadas as séries de 10%, com exce¢do para a série RC #100/400. Destaca-se a
série RC #100 20%, que apresentou o menor o limite de resisténcia a tracdo (23,61 MPa), com

uma reducdo no LRT de 41,7% em relagdo a matriz plena.

Anam et al. (2023) aponta que um baixo percentual de caulim pode ter uma melhor
influéncia nas propriedades mecanicas de compdsitos de matriz poliéster com inser¢do de
rejeito de caulim, devido a um maior grau de adesdo entre as moléculas do polimero e as
particulas. Por outra perspectiva, uma alta porcentagem de caulim tende a diminuir tais
propriedades, devido as particulas estenderem as distancias entre as moléculas do polimero, o
que significa que elas interrompem as forcas intermoleculares que mantinham essas moléculas
unidas. Com uma alta porcentagem de caulim, as propriedades em geral podem ter enfraquecido

devido a redu¢do da densidade de ligagdes cruzadas do polimero.

H4 ocorréncia, adjunto ao relatado acima, da fase dispersa atuar como pontos
concentradores de tensdo, o que reduz a resisténcia mecanica do material, haja vista que se tem

uma interface entre um polimero e um argilomineral, que sdo materiais com caracteristicas
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distintas, principalmente no que se refere as caracteristicas de superficie (MACIEL JUNIOR,

2017).

Pode-se relacionar a propriedade de tragao a forma das particulas e da adesao interfacial,
sendo que particulas mais esféricas ou de baixo fator de forma possuem pouca adesdo a matriz
e causam uma maior diminui¢do da resisténcia a tra¢ao do material (TURCSANYT et al., 1988).
Salienta-se que o rejeito, apesar de apresentar um formato lamelar para as particulas, atuou
como carga de enchimento na matriz, pois em um compdsito, o material envolto pela matriz
ndo assume caracteristicas de refor¢o se eventualmente, suas propriedades sofrerem um

decaimento em relacdo aos materiais separados.

Ao partir para uma analise dos compositos isoladamente, as séries com particulas de
400 mesh dispuseram de valores relativamente maiores que os encontrados para as séries de
100 mesh, induzindo a se notar a acdo que a diferenca na faixa granulométrica provoca nas
propriedades mecanicas. A série RC #400 10% obteve um acréscimo de 23,94% na resisténcia
em relagdo a série RC #100 20%. Ademais, verifica-se que os compdsitos com a combinagao
das duas granulometrias apresentaram um comportamento contrario em relacdo as outras
granulometrias, onde se manteve uma estabilidade quanto a resisténcia para as duas propor¢des
massicas, indicando que o acréscimo de 50% de particulas advindas da malha menor (400
mesh), fez com que, possivelmente, elas se compatibilizassem com as da outra malha, se

ancorando as mesmas, nao havendo um decréscimo no LRT para a propor¢ao massica de 20%.

Segundo Dalpiaz (2006), a influéncia do tamanho das particulas est4 diretamente ligada
a resisténcia a tragdo, pois essa propriedade mecénica tende a reduzir a medida que o tamanho
das particulas aumenta. Por consequéncia, a redu¢do da dimensdo aumenta a area superficial da
particula, reduzindo a concentragao de tensdes e aumentando assim, a interacao matriz/rejeito,

resultando em uma maior resisténcia a tragao.

A Figura 37 relaciona as tensdes maximas de tragdo das séries de compdsitos estudadas

com a porosidade aparente dos mesmos.
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Figura 37 - Relacdo entre o limite de resisténcia a tragdo e porosidade aparente.
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Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.

Como evidenciado no grafico da Figura 37, é possivel acompanhar as variagdes da
resisténcia a tracdo dos compositos quando comparadas a propriedade fisica da porosidade
presente nos corpos de prova. A inser¢ao de particulados tendeu a prejudicar a resisténcia do
composito em virtude do aparecimento de mais pontos vazios no material, enfraquecendo a
estrutura final. Analisando-se o tamanho geral das particulas, a presenca de particulas de
formato menor oferece ao material, além de uma reducdo na porosidade, um certo ganho

mecanico, comparado as séries contendo apenas particulas de 100 mesh.

Na Figura 38, apresenta-se o grafico Tensdo x Deformacao para os compositos com

rejeito de caulim 100 mesh, e a matriz plena.
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Figura 38 - Grafico Tensdo x Deformacao dos compositos com RC 100 mesh.
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Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.

E possivel enfatizar que a Matriz Plena atingiu, em relagdo aos compdsitos com rejeito
de caulim 100 mesh, o melhor desempenho no valor de limite de resisténcia. O que se observa
para as proporcdes de rejeito de caulim em compositos ¢ um decaimento tanto no limite de
resisténcia, quanto na deformagao sofrida antes do rompimento, inferindo em uma redugao na

elasticidade do material.

Na Figura 39, o grafico Tensdo x Deformacdo permite realizar uma comparagdo dos

compositos com rejeito de caulim 400 mesh com a Matriz Plena.

Figura 39 - Grafico Tensdo x Deformagdo dos compositos com RC 400 mesh.
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Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.
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Para estes comportamentos apresentados, ¢ possivel observar um desempenho superior
aos compositos representados no grafico da Figura 38, em que a adicao de rejeito de caulim 400
mesh melhorou o limite de resisténcia, especialmente para a propor¢ao de 10%, enquanto que
para a propor¢do de 20%, ainda haja uma reducdo, o que ¢ caracteristica de particulados
inorganicos utilizados como carga de enchimento em compdsitos. A elasticidade das duas

proporg¢des de 400 mesh apresentou um acréscimo com relacao a de 100 mesh.

A Figura 40 apresenta o ultimo grafico Tensdo x Deformacdo, para as séries de

compositos com rejeito de caulim com granulometrias combinadas 100/400 mesh.

Figura 40 - Grafico Tensdo x Deformag@o dos compositos com RC 100/400 mesh.
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Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.

Para as séries apresentadas, o comportamento observado foi de que nas proporcdes
adotadas, o aumento da insercao de rejeito na matriz provocou um declinio na resisténcia por
conta da saturacdo, apresentando uma certa estabilidade nos valores de resisténcia entre os
compositos com particulados. Em relacdo a deformagdo, assim como observado nas séries
anteriores, o aumento da insercdo de rejeito prejudicou a flexibilidade elastica do material.
Concomitantemente, como observado para todos os graficos das Figuras 38, 39 e 40, o regime
elastico que leva até a ruptura que ocorre nos materiais, infere em um comportamento fragil
para os compositos, tipo de fratura carateristica para polimeros termorrigidos. Tal
comportamento aponta que ao atingir-se o ponto de resisténcia méaxima, a ruptura ¢ subita e

imediata ocorrendo uma diminui¢do de praticamente toda a forca aplicada.
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4.2.3. Ensaio de Flamabilidade Horizontal

Os resultados para o ensaio de flamabilidade horizontal da matriz plena e dos

compositos com insercao de rejeito de caulim estdo apresentados na Tabela 6.

Tabela 6 - Desempenho dos corpos de prova quanto a flamabilidade horizontal.

Rejeito/Mesh/Proporg¢ao Taxa de queima (mm/min) Reducio (%)
RC 0% 3191+ 1,19 -
RC #100 10% 23,32+ 0,71 26,92
RC #100 20% 18,29 + 0,44 42,69
RC #400 10% 22,25+0,78 30,28
RC #400 20% 17,19 + 1,09 46,13
RC #100/400 10% 22,32 +0,45 30,05
RC #100/400 20% 16,37 + 1,68 48,70

Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.

Como observado, a resina poliéster (RC 0%) apresentou uma margem de 31,91 mm/min
para a taxa de queima, o que pode ser atribuido ao fato de o poliéster insaturado ser altamente
inflamavel durante o processo de queima, liberando fumaga téxica e fuligem, principalmente
devido a liberagdo de seu componente estireno durante as reagdes de despolimerizagdo
induzidas termicamente (KRISHNAN et al., 2022). Esta alta inflamabilidade intrinseca do
estireno e o alto teor (cerca de 35-40% em peso) geram altos riscos de incéndio nas matrizes de
poliéster insaturado. Consequentemente, essa desvantagem limita bastante a aplicagdo delas
quanto ao viés de resisténcia a chama, e precisa ser superada para atingir o potencial total desses

materiais poliméricos (DAI et al., 2013).

Contudo, a partir da inser¢cdo de carga residual de caulim, a taxa de queima caiu
drasticamente, substituindo a quantidade de material polimérico por carga inorginica no
composito final. Com a taxa de queima observada para as séries fabricadas, a reducdo esta
bastante associada a inser¢do de caulim em propor¢do massica, ndo havendo um destaque

significativo para as diferentes faixas granulométricas aplicadas.

Para Anam et al. (2023), a incorporagdo de particulados inorganicos como o caulim,
diminui a quantidade material combustivel suscetivel a propagacdo de chama, o que fica

exemplificado nas redugdes da taxa de queima apontadas na Tabela 6 para as proporc¢des de
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20% em massa de rejeito de caulim, evidenciando o efeito significativo do rejeito de caulim
quando incorporado ao poliéster. Para os valores de taxa de queima, destacam-se as proporgdes
com maior quantidade de particulados menores presentes, como a RC #100/400 20%, que

atingiu uma redugdo de 48,7% em relagdo a resina poliéster.

Como exposto no DRX da Figura 33, os silicatos de aluminio hidratados, ou seja, a
propria caulinita, fornecem ao rejeito de caulim uma baixa flamabilidade, bem como o préprio
processo de beneficiamento, que pode remover ainda mais qualquer material organico que
poderia contribuir para a propagacdo da chama. Alves et al., (2018) levanta a analise que a
resisténcia a chama pode ser atribuida a dificuldade de difusdo das moléculas de oxigénio que
percolam o interior do material. Isso acontece devido a propriedade de barreira fisica das

particulas de caulinita envolvidas no meio.

A norma ASTM D635 estipula que a amostra ndo deve ultrapassar uma velocidade de
propagacdo de chama superior a 40 mm/min. Logo, todos os corpos de prova se enquadram no

parametro estabelecido pela norma.

No ramo da industria automobilistica, o conselho nacional de transito, em sua resolucao
CONTRAN n°498, especifica que os revestimentos internos dos automodveis possuam uma taxa
de propagagdo de chama de at¢ 100 mm/min. Atesta-se, desta forma, que os compdsitos

produzidos estdo de acordo com a exigéncia da norma.

A menor taxa de queima obtida entre os compdsitos, foi comparada com as normas
abordadas anteriormente (CONTRAN e ASTM D635), sendo elencado em um grafico, na

Figura 41, o excelente resultado obtido para os compositos com inser¢ao de rejeito de caulim.
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Figura 41 - Comparacio do resultado obtido na flamabilidade horizontal com as normas existentes.
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Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.
Conforme evidenciado na Figura 41, os compositos fabricados em geral, apresentaram
valores promissores em comparacdo com as normas, levando-se em conta a margem de erro
entre eles. Efetivamente, a redu¢ao do composito em relagao a resolugdo CONTRAN n° 498

foi de 83,63%, e para a ASTM D635 foi de 59,08%.

Na Tabela 7 apresenta-se um comparativo entre a taxa de queima dos compdsitos

fabricados neste trabalho com dados da literatura.

Tabela 7 - Comparativo entre o resultado obtido neste trabalho com materiais encontrados na literatura.

Taxa de Queima

Materiais de Referéncia . Fonte
(mm/min)
Poliéster Ortoftalica 31,91 Este Trabalho
Poliéster Ortoftalica / Rejeito
de Caulim #100/400 20% 16,37 Este Trabalho
Poliéster Ortoftalica / Residuo de
Cobre 20% 18,42 Gomes (2023)
Poliéster Isoftalica /
Lama Vermelha #400 20% 13,02 Santos (2022)
Polietileno (PE) 15,20 ASTM D635
Polietileno Tereftalato (PET) 192,00 ASTM D635
Polietileno de Alta Densidade 26.90 Oliveira et al. (2017)

(PEAD)

Fonte: Elaborado pelo autor, 2024.
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Com base no comparativo apresentado, percebe-se que praticamente todos os polimeros
e materiais compositos citados dispdem de uma boa taxa de propagagao quando comparados as
normas e diretrizes vigentes na industria, destacando-se os residuos (cargas minerais), que
tendem a ser bons agentes retardantes de chama quando inseridos em compdsitos poliméricos,

pois hd uma redu¢do da quantidade do material inflamavel (poliéster insaturado).
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5. CONCLUSOES E SUGESTOES
5.1. Conclusoes

O processo de fabricacdo dos compositos nas proporgdes propostas se mostrou eficaz,
apresentando uma boa homogeneizacao e preenchimento do molde de silicone, sem a presenca

acentuada de falhas, que inviabilizassem a realiza¢do dos ensaios deste trabalho.

A caracterizagdo mineraldgica do rejeito de caulim revelou os principais picos dos
minerais presentes no material, correspondendo principalmente a Caulinita, um silicato de
aluminio hidratado. Observou-se em conjunto, alguns picos de Quartzo, em menor quantidade.

Tais compostos foram agentes determinantes quanto a retardancia a chama dos compositos.

A morfologia do rejeito, em suas diferentes granulometrias (100 e 400 mesh), mostrou
a variagdo no tamanho das particulas que compunha o material, bem como o formato e o
aglomerado de particulas, possivelmente influenciando as propriedades fisicas e mecanicas do

material.

Os ensaios fisicos, os compdsitos apresentaram um aumento na absor¢cdo de agua e
porosidade aparente em relagdo a matriz plena. Contudo, analisando os compdsitos
1soladamente, os que possuiam rejeito de caulim de 100 mesh em sua composi¢ao apresentaram
valores mais elevados para os dois parametros, 0 que nao seguiu a mesma a tendéncia no
restante, onde com o aumento da propor¢cdo massica, a absor¢do e a porosidade decairam.
Quanto a massa especifica aparente, os maiores valores foram atribuidos aos compdsitos com

maior propor¢do de rejeito, independente da fracdo granulométrica.

No ensaio de tracdo, a adi¢do de particulado se mostrou ineficiente perante ao que foi
observado na resina poliéster com 0% de caulim. Apesar dos compdsitos com menor
granulometria (400 mesh) e granulometrias combinadas (100/400 mesh) apresentarem uma
melhora no desempenho mecanico em relagao aos de 100 mesh, o rejeito de caulim ndo atuou

como reforgo efetivo, sendo apenas carga de enchimento.

No que tange a flamabilidade dos materiais, os compdsitos com 20% de rejeito de
caulim apresentaram excelentes resultados em relacdo a resina poliéster, chegando a uma
redugdo na taxa de queima de 48,7% para a propor¢cdo com granulometrias combinadas, e
atingindo valores bem inferiores de propagacao de chama referente as normas ASTM D635 e

CONTRAN n°498.
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Os resultados obtidos para este trabalho apresentaram um potencial para o rejeito de
caulim, ao incrementar positivamente em certas propriedades finais de compdsitos poliméricos.
Adicionalmente, em virtude da geragao de um coproduto do beneficiamento de caulim, induz-
se em reutilizd-lo em diversas aplicagdes, em fungdo de que o rejeito de caulim funciona para
reduzir custos do produto final, ao considerar que parte do material polimérico esta sendo

substituido por um material de menor valor agregado.
5.2. Sugestdes para trabalhos futuros

e Desenvolver compdsitos com outros tipos de residuo de caulim, como o caulim flint, e
analisar suas propriedades em decorréncia de diferentes faixas granulométricas.

e Analisar o comportamento da superficie fractografica dos compositos com rejeito de
caulim submetidos ao ensaio de tracao.

e Realizar a fabricagdo manual dos compdsitos, pela técnica hand lay-up, associado a
compressao sobre os moldes de silicone, e avaliar a influéncia disto nas propriedades finais
dos compositos.

e Efetuar outros ensaios mecanicos (impacto e flex@o), a fim de se obter mais conclusoes

sobre o comportamento dos compositos sob a influéncia de diferentes granulometrias.
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