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RESUMO

Neste trabalho foram confeccionados compésitos de matriz polimérica, utilizando-se dos
residuos industriais de lama vermelha, caulim, cobre e cinzas volantes, com granulometria
padronizada em 100 mesh. A confecgdo seguiu 0 método de fabricagdo manual "hand lay-up",
com proporgdes em massa variando entre 0 %, 5 %, 15 %, 25 % e 35 %. Utilizou-se resina
poliéster isoftalica como fase matriz, com iniciador na proporcéo de 1 % em v/v e ativador na
propor¢do de 1,5 % v/v. A anélise mineralégica dos residuos foi realizada pela técnica de
Difracdo de Raios-X. Apos a etapa de confeccdo dos materiais compositos e da elaboracdo
dos corpos de prova, realizaram-se ensaios fisicos (NBR 12.766) e 0s ensaios mecanicos de
flexdo (ASTM D 790) e tragdo (ASTM D 3039), com a analise da superficie de fratura
realizada utilizando o Microscopio Eletrénico de Varredura. A taxa de propagagdo de chama
foi obtida por meio do ensaio de flamabilidade horizontal (ASTM D 635). Verificou-se que
propriedades fisicas como a absorcdo de agua e a porosidade aparente aumentaram conforme
se elevaram as composicdes, 0 que ja era esperado devido o aumento gradual da fracédo
maéssica do particulado. Mecanicamente, obtiveram-se resultados semelhantes ou inferiores ao
da matriz plena para o ensaio de flexdo, entretanto, notou-se um aumento da resisténcia para o
ensaio de tracdo, configurando os residuos como carga de reforco para este ensaio. A analise
fractografica demonstrou uma boa distribuicdo dos residuos na matriz, bem como a presenca
de trincas e marcas de rios, representativos do tipo de fratura fragil caracteristico do
composito estudado. Todos os materiais ensaiados exibiram Otimas propriedades de
resisténcia a chama quando comparados com as diretrizes e recomendacfes da norma
utilizada para o ensaio de flamabilidade, com a diminuicdo na taxa de propagacdo de chama

favorecida pelas fases minerais e composicao quimica presentes nos residuos utilizados.

Palavras-chave: Materiais Conjugados. Resina Poliéster. Residuos Sélidos. Propriedades

Mecanicas.



ABSTRACT

Polymer matrix composite materials were made using the following industrial wastes: red
mud, kaolin, copper and fly ash. Mass proportions was established and ranged from 0 %, 5 %,
15 %, 25 % and 35 %, at a 100 mesh granulometry. Isophthalic polyester resin was utilized
with initiator (proportion of 1 % v/v) and activator (proportion of 1.5 v/v). The preparation of
the composite material followed the hand lay-up method. Mineralogic waste analysis was
performed using XRD technique. Physical and flammability tests followed the parameters of
the standards NBR 12,766 and ASTM D 635, as well as mechanical tensile test (ASTM D
3039) and flexure test (ASTM D 790). SEM technique was also used for the fracture analysis.
Physical properties increased as the compositions increased, due to the gradual increase of
density. Mechanical results were not expressive for flexure tests and thriving for tensile tests.
All tested materials showed flame retardancy characteristics when compared to the standard
recommendation, due mostly to the chemical and mineral composition of the wastes utilized

for the composite materials.

Keywords: Composite Materials. Polymers. Solid Wastes. Mechanical Properties.
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1 INTRODUCAO

Apesar dos recentes avancos tecnoldgicos na area de engenharia de materiais, 0s
residuos industriais oriundos dos diversos setores da mineracdo continuam tendo, em sua
maioria, uma destinacdo imprépria. Tal destinacdo acarreta graves problemas ambientais,
além de um eventual desperdicio mercadoldgico. Dessa forma, destaca-se a importancia de
fomentar aplicacBes para esses residuos, evitando seu descarte na natureza e gerando avangos
através de sua utilizacdo na confeccdo de novos materiais tais como 0s compositos.

Um material compésito é formado por dois ou mais componentes com naturezas
quimicas diferentes, cujas interfaces, quando observadas em escala macroscdpica sdo bem
definidas, apresentando distingbes visuais. O material obtido tem como objetivo exibir
melhores propriedades através da sinergia dos seus constituintes, atuando de maneira mais
eficiente do que os seus componentes de maneira separada (MARINUCCI, 2011).

Dentre as subclassificacbes dos compdsitos, estdo os materiais compositos com matriz
polimérica, que podem ser definidos como um polimero atuando de fase matriz e outro
constituinte (fibras naturais ou sintéticas, por exemplo) atuando como uma fase dispersa. Tal
combinacdo é frequente, pois, geralmente, apresenta Otimas propriedades a temperatura
ambiente em conjunto a uma facilidade de fabricacdo (CALLISTER, 2012). Além das fibras,
residuos industriais podem ser utilizados como carga nos materiais compositos, sendo 0s
mesmos objetos de estudo deste trabalho.

Portanto, elucidam-se os residuos de lama vermelha, caulim, cobre e cinzas volantes:
todos gerados em abundancia pelas empresas mineradoras presentes na regido Amazonica, 0
que justifica seu estudo e utilizacdo mediante a proposta estabelecida de desenvolvimento e
caracterizacdo desses compdsitos.

Com isso, foram produzidos compoésitos de matriz polimérica com residuos industriais
(lama vermelha, caulim, cobre e cinzas volantes), seguido de caracterizacbes mineraldgicas,

fisicas, mecanicas e microestruturais dos mesmos.



16

1.2 Objetivos
1.2.1 Objetivo Geral

Confeccionar materiais compdsitos de matriz polimérica com residuos industriais
(lama vermelha, caulim, cobre e cinzas volantes), para determinacdo e avaliacdo de suas
propriedades.

1.2.2 Objetivos Especificos

— Analisar a viabilidade de confeccdo dos compdsitos com propor¢des em massa de
residuos em 0 %, 5 %, 15 %, 25 % e 35 %.

— Avaliar as caracteristicas mineralogicas (por Difracdo de Raios-X) dos residuos

industriais utilizados.

— Analisar as caracteristicas fisicas e de flamabilidade dos compoésitos de matriz

polimérica com adicédo de residuos.

— Avaliar o comportamento mecanico (flexdo e tracdo) dos materiais compdsitos

confeccionados, bem como avaliar a influéncia da fracdo massica dos residuos nos mesmos.

— Estudar, através de analise fractografica, os mecanismos de falha dominantes para 0s

compositos produzidos e correlacionar as propriedades exibidas com o aspecto fractogréafico.
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1.3 Composicgéo do Trabalho

A secdo 1 trata sobre a introdugdo ao tema. Discorre-se sobre as motivacGes deste
trabalho e apresenta-se a justificativa para a realizacdo do mesmo. S&o expostos 0s materiais
de partida (residuos industriais), bem como 0s ensaios e as caracterizagcGes propostas ao
material compdsito, constituindo assim 0s objetivos da pesquisa.

A sec¢do 2 trds um pouco do contexto historico que envolve o assunto, em conjunto ao
embasamento tedrico efetuado através da revisdo da literatura disponivel sobre o tema, que
inclui as principais classificagdes e caracteristicas fisicas e quimicas dos materiais estudados.
Séo elucidados, também, os fundamentos por tras de diversas técnicas empregadas nos
processos de caracterizacdo dos compdsitos.

A secdo 3 discorre sobre a metodologia seguida durante a etapa de confeccdo dos
materiais compdsitos e da elaboracdo dos corpos de prova. S&o apresentados fluxogramas e
esquemas detalhados dos processos, com destaque para as normas utilizadas e os parametros
adotados durante os ensaios.

A secdo 4 tem enfoque na exposicdo e discussdao dos dados. Aqui sdo exibidos na
forma de Tabela e através de representacdes graficas os resultados obtidos a partir dos ensaios
realizados e as principais consideracgdes a respeito de cada um deles.

A secdo 5 conclui o trabalho com a sintese de tudo que foi realizado e observado,
correlacionando os objetivos propostos inicialmente com os resultados alcancados. Ainda
nessa secdo, sdo colocadas sugestdes para trabalhos futuros baseado em ramificacGes que

ainda podem ser abordadas a respeito do tema pesquisado.
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2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 Materiais Compdsitos

Os primeiros registros arqueoldgicos da utilizacdo de materiais compdsitos remetem
entre cinco a seis mil anos A.C. com um método de estruturacéo conhecido como pau a pique,
que consiste na mescla de madeira e bambu, amarrados entre si por meio de cipds e com vaos
preenchidos com argila e lama (SHAFFER, 1993).

Porém, foi s6 em meados do século XX que os compdsitos ganharam expressividade
como materiais de engenharia. O aperfeicoamento das técnicas de confeccdo e conformacao,
bem como o controle das propriedades, foram fatores determinantes para que 0s compdsitos
pudessem atender as necessidades de alto desempenho requeridas por industrias
automobilisticas, bélicas e aeroespaciais (VASILIEV et al., 2001; PARDINI, 2000).

Apesar do destaque que 0s materiais compdsitos recebem ao terem aplicacéo
industrial, sua pratica nao se restringe as grandes industrias e ao alto desempenho. Em outras
palavras, sdo utilizados nos mais diversos setores e materiais do dia a dia: pranchas de surf,
arcos, raquetes, cadeiras, deckings, piscinas, frames de janelas, portas com fibra de vidro, etc
(HMC, 2014).

Em relacdo a definicdo de materiais compdsitos, a diversidade encontrada na literatura
é vasta. Entretanto, ha de se destacar um consenso entre 0s autores no que tange a importancia
da distincdo entre as fases e a sinergia dos seus constituintes.

De acordo com Callister (2012), existe um principio de acdo combinada entre fases
que gera melhores propriedades a partir da conciliacdo judiciosa das mesmas. Essas fases
podem ser estabelecidas como matriz, que apresenta qualidade continua e envolve a outra
fase, comumente chamada de dispersa.

As fases matriz e dispersa apresentam naturezas quimicas diferentes,
consequentemente, exibem comportamentos e propriedades diferentes. O equilibrio ou
desequilibrio das propriedades do material compdsito obtido surge inerentemente da
combinacdo entre as fases, dai a importancia de se dosar e selecionar corretamente 0S
constituintes (ASKELAND, 2014).
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2.1.1 Caracteristicas e Classificacdes

Dependendo da aplicacdo, sdo desejadas propriedades como rigidez, densidade,
resisténcia mecénica, condutividade, resisténcia a corrosdo e bom desempenho térmico. Todas
obteniveis mediante a combinacdo adequada dos diversos tipos de materiais e a regulacdo
entre matriz e a fase dispersa (ASKELAND, 2014).

Observando a caracteristica multifasica e desenvolvendo as classificacdes para a fase
dispersa, podem-se citar trés grandes tipos: refor¢cos com particulas, reforcos com fibra e
compdsito estrutural, cada um apresentando suas subclassificacdes e caracteristicas proprias
tanto de propriedades quanto de confeccdo (CALLISTER, 2012). A Figura 2.1 ilustra a

classificag@o basica dos materiais compositos em relacéo a fase dispersa.

Figura 2.1 — Esquema de classificacdo da fase dispersa em materiais compdsitos.

COMPOSITOS
1 1
Reforgado
icul Reforgado Estrutural
com particulas com fibras
Com particulas . . .
grandes Continuas Descontinuas Laminados
(alinhadas) (curtas)
Reforgado por Alinhadas Paineis
disperséo "sanduiche™

Orientadas
aleatoriamente

Fonte: Adaptado de Callister, 2012.

Ja na fase matriz, tém-se trés tipos fundamentais: matrizes poliméricas, metalicas e
ceramicas. Além da finalidade béasica de dar forma ao material, a matriz tem papel
importantissimo na protecdo da fase dispersa em relacdo a abrasdo mutua e degradacédo
promovida pelo meio externo (CORREIA, 1988).

De maneira geral, empregam-se matrizes poliméricas e metalicas quando se deseja
certo grau de resisténcia com alguma ductilidade, j& no caso de matrizes ceramicas, o reforgo
é empregado para melhorar a tenacidade a fratura da matriz, o que ressalta mais uma vez a
interdependéncia entre as fases (CALLISTER, 2012).
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Ao realizar-se uma analise mais profunda do comportamento mecénico e da conjungédo
entre matriz e fase dispersa dos materiais compositos, destaca-se que comumente ndo
apresentam caracteristicas isotrépicas, mas sim tipicamente anisotropicas (diferentes
dependendo da direcdo da forca ou carga aplicada). Por exemplo, a rigidez de um painel
compdsito dependeré frequentemente da orientacdo das forcas e/ou momentos aplicados. No
caso de um composito fibroso, se ambas as fibras na fase dispersa e a matriz estiverem
alinhadas paralelamente a direcdo da solicitacdo, a deformacdo de ambas as fases serd a
mesma, assumindo que ndo ha delaminacdo na interface fibra-matriz (JONES, 1999;
COURTNEY, 2000;).

Tais condicdes de isotensdo fornecem o limite superior para a resisténcia do
composito, que pode ser determinada pela regra das misturas. Em ciéncia de materiais, uma
regra geral de misturas € uma média ponderada usada para prever varias propriedades de um
material composito composto de fibras continuas e unidirecionais, bem como comp0sitos com
particulas grandes (ASKELAND, 2014; CALLISTER, 2012).

A regra fornece um limite teorico superior e inferior em propriedades como o modulo
de elasticidade, densidade de massa, resisténcia a tragdo, condutividade térmica e
condutividade elétrica. Em geral, existem dois modelos, um para cargas axiais e um para
cargas transversais, apresentados em trabalhos realizados no final do século IX e inicio do
século XX por Voigt e Reuss (VOIGT, 1889; REUSS, 1929).

Em relacdo ao processamento de materiais compdsitos, uma variedade de técnicas €
empregada dependendo da composicdo, propriedades e da forma desejada. Dentre elas estdo
processos de moldagem manual, aspersdo, moldagem a vacuo, compressao, pultrusdo,
transferéncia, injecdo, centrifugacdo, dentre outros (NAGAVALLY, 2016; DIVYA et al.,
2016).
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2.1.2 Compositos de Matriz Polimérica

Nesse tipo de composito, a fase matriz consiste em um polimero. O polimero é um
composto macromolecular caracterizado pela unido de indmeras unidades repetidas,
denominadas de meros, que se da através de uma reacao de polimerizacdo (CANEVAROLO,
2010).

Devido a ampla gama de propriedades, tanto polimeros de origem sintética quanto de
origem naturais desempenham papéis essenciais e onipresentes na vida cotidiana, pois vao
desde plasticos sintéticos familiares como o poliestireno e o polipropileno utilizados em
embalagens, recipientes, tubulacdes, exaustores de hidrodecapagem e aparelhos ortopédicos,
até os biopolimeros naturais como o DNA e as proteinas, fundamentais para a estrutura e
funcéo biologica (PAINTER, 1997; McCRUM, 1997;).

Industrialmente, quatro técnicas sdo empregadas para a sintese de polimeros:
polimerizacdo em massa, por dispersdo, em suspensdo e por emulsdo. Cada uma com suas
caracteristicas e condic@es intrinsecas. O tipo de reacdo no qual um polimero é submetido e a
técnica de polimerizacdo que é empregada tém influencia direta nas propriedades finais do
material produzido (CANEVAROLO, 2010; BOTELHO, 2006). Quanto a0 comportamento
mecanico, a classificacdo dos polimeros pode ser identificada como elastdmeros ou
termofixos (CALLISTER, 2012).

A conjuncdo de propriedades como flexibilidade, durabilidade, resisténcia,
adaptabilidade, leveza, versatilidade, baixo custo e facilidade de confec¢do confere aos
polimeros uma Otima escolha como material para a fase matriz, caso esteja, obviamente, em

concordancia com as pretensdes de aplicacdo do compasito a ser fabricado.

2.1.3 Resinas

Os polimeros da fase matriz geralmente encontram-se como resinas, com cada resina
apresentando suas caracteristicas e propriedades especificas. As resinas podem ser divididas
como sintéticas e naturais, sendo as sintéticas as aplicadas aos compdsitos. Sdo materiais
liquidos viscosos capazes de endurecer permanentemente através de um processo de cura
(COLLIN, 2005).

Diversos tipos de resinas, tanto termoplasticas quanto as termofixas, tem sido
empregadas no estudo e desenvolvimento de materiais compdsitos. Alguns exemplos a se

citar sdo as resinas epoxis, poliésteres, poliamidas, fendlicas, bismaleimidas, de poliuretano,



22

silicone, vinil. Cada uma com caracteristicas Unicas de cor, propriedades térmicas, mecanicas
e quimicas.

Apesar de existir a utilizagdo de termoplasticos, € estimado que mais de 75 % das
matrizes poliméricas tem seu emprego fundamentado através de resinas termofixas (PAIVA et
al., 1999).

2.1.4 Resina Poliéster Termofixa

A reacdo de sintese de uma resina poliéster é classificada como condensacdo em
etapas, e consiste na interacdo de uma base organica (alcool) com um &cido, resultando em
uma reacdo de esterificagdo, tendo como produtos agua e éster, como pode ser observado na
Figura 2.2. Caso um ou ambos constituintes apresentem insaturacdo, o poliéster sera
insaturado (LEVY NETO e PARDINI, 2006).

Figura 2.2 — Mecanismo de sintese de um éster insaturado.
0 o)
| |
R—C—OH #+ HO—R, &= R,—C—0—R, *+ H,0

Fonte: Levy Neto e Pardini, 2006.

O polimero resultante apresenta-se no estado sélido a temperatura ambiente, no qual
comumente sdo utilizados monémeros (tal qual o estireno) para diminuir a viscosidade tornar
mais simples seu manejo, além de ter cooperacdo durante o processo de polimerizacdo do
material, que agora efetivamente € considerado como resina (PEDROSO, 2002; TARGA et
al., 2009).

Dentre os principais tipos de resina poliéster, podem classificadas também de acordo
com sua estrutura, sendo essas isoftalica, tereftalica e ortoftalica (CANEVAROLO, 2010).

No caso do poliéster isoftalico, suas moléculas sdo conectadas as moléculas do
mondmero de estireno aos pontos reativos de insaturacdo, apresentando as liga¢des cruzadas
para a copolimerizacdo poliéster-estireno (CUNHA, 2015). Tal estruturacdo pode ser

observada na Figura 2.3.
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Figura 2.3 — Estrutura da copolimerizag&o entre poliéster e o estireno.
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Fonte:; Cunha, 2015.

Ao longo da etapa de fabricagdo do compoésito com a matriz de poliéster, reacdes de
polimerizacdo, mudancas reoldgicas e processos exotérmicos sdo comuns, bem como
influenciam no aspecto e propriedades do material obtido.

A cura da resina pode ser realizada mediante a formacdo de um polimero termofixo
reticulado, ocorrendo através de um processo de poliadi¢do através do rompimento de duplas
ligacOes e formacédo de interligacBes, no qual se utiliza um iniciador, geralmente peroxido de
metil-etil-cetona (MEK-P) para promover tal efeito. O iniciador pode ainda ser acelerado por
outro composto, chamado de ativador, comumente sendo solugdes de naftanato/octoato de
cobalto (CoNap) ou dimetilanilina (DMA).

A quantidade de iniciador e ativador controlam a taxa de velocidade da reacéo,
influenciando diretamente no tempo de gel e cura total do material (COSTA, 2016). A Figura

2.4 exibe a estrutura e 0 mecanismo do processo de cura da resina poliéster.

Figura 2.4 — Mecanismo de cura da resina poliéster.
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Fonte: Costa, 2016.
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2.2 Uso de Cargas Minerais em Compdsitos

Dentre as diversas cargas (podendo atuar como reforco efetivo ou ndo) que podem ser
utilizadas nos compdsitos de matriz polimérica, encontram-se as cargas minerais.

Talis cargas sao atrativas principalmente devido ao baixo custo e apelo ambiental, que
ocorrem no caso da reutilizacdo de residuos sélidos industriais, por exemplo. Contudo, as
justificativas para seu emprego nao param por ai, caracteristicas como menor exotermia
durante o processo de cura do poliéster, elementos de pigmentacdo e efeitos de retardancia a
chama, propriedades de isolamento elétrico, tixotropia, resisténcia ao desgaste a abraséo:
todos séo pontos positivos que a utilizagdo de cargas oferece ao material (GRISON et al.,
1987).

Vale ressaltar, entretanto, que a propor¢do de carga mineral utilizada deve ser muito
bem dosada e investigada, pois em diversos casos observa-se uma tendéncia de defasagem nas

propriedades mecanicas do material, tais como tracao e flexdo (GRISON et al., 1987).

2.2.1 Residuos Solidos Industriais

Segundo a norma NBR 10.004 (2004), os residuos industriais sdo definidos como
“resultado de atividades de origem industrial, doméstica, hospitalar, comercial, agricola, de
servicos e de varri¢ao”.

A norma continua, ainda: “ficam incluidos nesta definicdo os lodos provenientes de
sistemas de tratamento de agua, aqueles gerados em equipamentos e instalacdes de controle
de poluicdo, bem como determinados liquidos cujas particularidades tornem inviavel o seu
lancamento na rede pablica de esgotos ou corpos de agua, ou exijam para isso solucgdes,
técnica e economicamente inviaveis, em face a melhor tecnologia disponivel”.

E crescente a preocupacao a respeito da geracdo de residuos sélidos atualmente, pois
como é elucidado em sua definicdo pela NBR, 0os mesmos apresentam particularidades que
dificultam seu processamento e deposicao.

Dessa forma, quando ndo sdo tratados de maneira adequada, representam um perigo
iminente a saude publica e ao meio ambiente. Dessa forma, as industrias enfrentam grande
dificuldade no que tange a administracdo de tais residuos, pois a conciliacdo entre a evolucéo
tecnoldgica e a sustentabilidade ainda € um desafio grande (SILVA, 2004; SANTQOS, 2007).
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Tendo em vista que os residuos solidos que sdo gerados pelo setor de beneficiamento
de minérios e que apresentam alto teor de material mineral contido, sua utilizagdo como carga

em compositos € justificada pelos beneficios anteriormente citados no tépico 2.2.

2.2.1.1 Lama Vermelha

Dentre os diversos tipos de residuos industriais gerados na regido Amazoénica, um dos
que apresenta volume mais proeminente e estudos a respeito é a lama vermelha, oriunda do
beneficiamento da bauxita.

A lama vermelha possui pH altamente alcalino e é constituida por particulas de fina
granulometria, com cerca de 325 mesh, sendo gerada em uma das etapas do processo Bayer.
A composicdo da lama vermelha pode variar conforme a origem da bauxita e do método de
tratamento utilizado durante o processo (SILVA FILHO, 2007). E rotulada como residuo
solido de Classe | — residuo industrial perigoso, e seu dano ambiental é consideravel, pois
normalmente é disposta em grandes lagoas de sedimentacdo (NBR 10.004, 2004).

Dados do anuario mineral (ANM, 2017) relativos ao estado do Para, exibem uma
producdo beneficiada de aluminio (bauxita) de 35.221.777 toneladas. Dentre as principais
empresas mineradoras estdo a Rio do Norte A.S., Paragominas S.A. e Alcoa World Alumina
Brasil Ltda., com participacdo de, respectivamente, cerca de 43 %, 35 % e 16 % do total
beneficiado. A Figura 2.5 demonstra a bacia que armazena o residuo de lama vermelha,

proveniente da Hydro Alunorte, localizada no municipio de Barcarena, no estado do Para.

Figura 2.5 — Imagem de satélite do dep6sito do residuo de lama vermelha.

Fonte: Google Earth, 2019.
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2.2.1.2 Caulim

Durante o processo de beneficiamento do caulim, sdo produzidos residuos a base de
silica, caulinita e mica em quantidades expressivas, produzindo-se 80 % a 90 % de residuos
em cima do volume total explorado. Dois tipos de residuos sdo gerados a partir da producéo
de papel na regido Amazobnica: o primeiro € constituido basicamente de quartzo e o segundo
pelo argilomineral caulinita (MAIA, 2007; MAIA, 2011).

A respeito dos dados do beneficiamento do caulim, a Imerys Rio Capim Caulim detém
aproximadamente 40 %, acompanhada pelas empresas CADAM S/A e Para Pigmentos S/A,
ambas pertencentes ao grupo Vale, com respectivamente 29 % e 22 %. As principais minas
encontram-se nos municipios de Ipixuna, no estado do Para, e em Vitéria do Jari, no Amapa
(FARIAS, 2009; MONTE et.al, 2001).

A respeito do caulim de interesse, que segue para outras etapas do beneficiamento,
caracteriza-se por ser um mineral quimicamente inerte com uma ampla faixa de pH. A
coloracdo esbranquicada € marcante e representa 6timo poder de cobertura quando usado
como pigmento, além de outras aplicacbes como carga de preenchimento. Propriedades como
a maciez e baixa abrasividade, baixas conducao térmica e elétrica e seu menor custo o coloca
em destaque em relacdo a maioria dos outros minerais com o qual concorre (MARTIRES,
2008).

A Figura 2.6 demonstra onde é armazenado o residuo de caulim, proveniente da

Imerys Rio Capim Caulim, localizada no municipio de Barcarena — PA.

Figura 2.6 — Imagem de satélite do deposito de residuo de caulim.

Fonte: Google Earth, 2019.
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2.2.1.3 Cobre

O residuo de cobre ¢é produto do tratamento de minérios como a calcopirita e a cuprita,
contém elementos como ferro, alumina, 6xido de célcio, silica. Cerca de 2,2 toneladas de
residuos de cobre sdo gerados para cada tonelada de producdo do metal, consequentemente,
aproximadamente 24,6 milhdes de toneladas de residuos séo gerados a cada ano, com base na
producdo mundial de cobre (CORUH et al., 2006).

A esclria de cobre e os residuos de flotacdo sdo, geralmente, eliminados sem
tratamento prévio em areas em torno da instalacdo industrial, promovendo a deterioracdo
ambiental daquela regido (CORUH et al., 2006).

As duas maiores beneficiadoras nacionais de minério de cobre encontram-se no estado
do Para, sendo a Salobo Metais S.A. e a Vale S.A. com fatias de aproximadamente 52 % e 22
% da produgéo beneficiada total nacional, de cerca de 1.113.016 toneladas (ANM, 2017).

A Figura 2.7 demonstra a mina do sossego, localizada no municipio de Canad dos

Carajas, no estado do Para, de onde é oriundo o residuo de cobre utilizado neste trabalho.

Figura 2.7 — Imagem de satélite do depdsito do residuo de cobre.
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Fonte: Google Earth, 2019.

2.2.1.4 Cinzas Volantes

A combustdo em altas temperaturas de carvdo mineral acaba por gerar dois tipos de
residuos: cinzas pesadas e cinzas volantes, ambos igualmente danosos ao meio ambiente

(WARPECHOWSKI et al., 1999). Sdo materiais de qualidade heterogénea, cuja composicdo
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depende fortemente das caracteristicas do carvdo utilizado e dos pardmetros envolvendo a
calcinacdo (KIHARA, 1983). Apesar da varia¢do de composicdo das cinzas, ndo é incomum
encontrar cristais de silica, alumina e 6xido de ferro (MEHTA e MONTEIRO, 1994).

O tamanho das particulas das cinzas volantes variam em didmetros de menos de 1 até
cerca de 300 mm. Essas particulas se formam com resfriamento rapido de goticulas viscosas,
fundidas ou até mesmo matéria mineral vaporizada que estava inicialmente presente no
produto de combustdo. A principal consequéncia do resfriamento répido é que apenas alguns
minerais terdo tempo para cristalizar. No entanto, alguns minerais refratarios presentes no
carvao pulverizado ndo irdo fundir inteiramente, permanecendo cristalinos (SNELLINGS,
2012).

A respeito dos dados nacionais do volume de geracdo de cinzas, um total de 1,7
milhdes toneladas por ano € estimado, dentre os quais 80 % sdo do tipo cinzas volantes.

Menos da metade do que é gerado é reutilizado, enquanto que o restante é ou utilizado
para recompor minas de carvao desativadas ou simplesmente transferido para bacias de
rejeitos (ROCHA JUNIOR, et.al, 2012). A Figura 2.8 demonstra a Hydro Alunorte, localizada
no municipio de Barcarena — PA, de onde é oriundo o residuo de cinza volante utilizado neste
trabalho.

Figura 2.8 — Imagem de satélite do depésito do residuo de cinzas volantes.

Fonte: Google Earth, 2019.
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2.3 Difracéo de Raios-X (DRX)

No inicio do século XX, o cientista alemdo Max von Laue observou a existéncia de
um fendbmeno da interferéncia construtiva de Raios-X monocromaticos em uma amostra
cristalina, descobrindo que tais amostras atuam como redes de difracdo tridimensionais para
comprimentos de onda similares ao espagamento de seus planos cristalinos (HILGER, 1952;
KLUG, 1974). O fendmeno ondulatério da interferéncia é caracterizado por uma dire¢do da
onda definida, apresentando mesma fase e mesma energia em relagdo a onda de incidéncia. E
importante para o sucesso das analises que as condicdes presentes na Lei de Bragg sejam
respeitadas (BLEICHER, 2000).

A técnica analitica de difragdo de Raios-X em po (DRX) é usada, sobretudo, para a
identificacdo de fase de um material cristalino, pois fornece informacdes sobre as dimensdes
das células unitarias, sendo atil na analise de minerais e compostos inorgénicos. O material
analisado é pulverizado, homogeneizado e € determinada a composicdo média do volume. A
caracterizacao de sdlidos desconhecidos € indispensavel para estudos em ciéncias ambientais
e geologia, bem como em ciéncia e engenharia dos materiais (CULLITY, 1978; MOORE,
1997). A Figura 2.9 exibe, de maneira simplificada, o funcionamento de um equipamento de
DRX.

Figura 2.9 — Esquema de incidéncia de Raios-X.

Fonte ’ A N Detector
de Raios-X,_ / s _de Raios-X

Fonte: Laborat6rio de Fisica Moderna, Instituto de Fisica Wataghin, UNICAMP.

http://sites.ifi.unicamp.br/ifmoderna/conteudos/difracao-de-raios-x/
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2.4 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A anélise microestrutural dos materiais é de extrema importancia para o estudo de suas
caracteristicas e propriedades, dado que o micro influencia diretamente no que é observado no
macro. Dentre as diversas técnicas de analise microestrutural, encontra-se a Microscopia
Eletrénica de Varredura (MEV). Os primeiros estudos a respeito sdo datados do inicio do
século XX em trabalhos realizados pelos cientistas Knoll (1935) e VVon Ardenne (1938).

O primeiro MEV comercializado remete a década de 60, pela Cambridge instrumentos
cientificos, com o modelo Stereoscan. Hoje em dia, 0s modelos mais modernos contam com
estruturas digitais que armazenam imagens de maneira e permitem conexao com a internet
(DEDAVID, GOMES e MACHADO, 2007).

O MEV consiste, basicamente, em um equipamento capaz de providenciar
caracteristicas sobre a morfologia e a identificacdo de elementos quimicos de uma amostra
solida, com valores na ordem de cinco até menos de um nandémetro (NAGATANI et al. 1987).
Outra qualidade a se destacar é a grande profundidade de campo do equipamento, capaz de
gerar imagens com aparéncia tridimensional a partir das amostras utilizadas. A possibilidade
de profundidade de foco e de pequenos aumentos se mostra de grande utilidade, tendo em
vista que a imagem eletronica serve de complemento para imagens oOpticas (DEDAVID,
GOMES e MACHADO, 2007).

A técnica de microscopia eletronica de varredura em materiais compositos tem grande
utilidade durante a analise fractografica, pois é possivel estudar a morfologia da superficie e
correlacionar 0s mecanismos, causas e modo da falha do material estudado (CANDIDO,
2014). A Figura 2.10 demonstra 0s componentes de um equipamento de microscopia

eletronica de varredura tradicional.



Figura 2.10 — Esquema Detalhado dos componentes do MEV.
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Fonte: Adaptado de Dedavid, Gomes e Machado, 2007.

2.5 Ensaios Fisicos
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A caracterizacgdo fisica com ensaios de absorcdo de agua, determinacdo de porosidade

e massa especifica de diversos materiais tem importancia destacada para o entendimento e

correlacdo das propriedades exibidas. No caso dos compdsitos (seja com fibras ou com

particulas) o efeito, por exemplo, da absorcdo de agua, estd diretamente relacionado a

propriedades mecanicas e dimensionais dos mesmos (MUNOZ, 2015).
De acordo com a norma NBR 12.766 (1992) da ABNT, ensaios de absor¢do de agua

(AA), porosidade aparente (PA) e massa especifica aparente (MEA) podem ser realizados

mediante a obtencao de dados de massa dos corpos de prova, aplicando-os nas Equacdes 1, 2

e 3.

AA = Mu-Ms 00 (%
s ¥ (%)

Mu-Ms
PA = : x 100 (%)

Onde My é a massa Umida, Msé a massa seca e M; é a massa imersa.

1)

)

(3)



32

2.6 Ensaios Mecanicos

A relacdo entre uma carga ou forga aplicada e a resposta de deformacdo ou fratura de
um material é reflexo direto das suas propriedades mecanicas. A obtencdo de dados referentes
a propriedades como, por exemplo, ductilidade, tenacidade e mddulos de resisténcia, facilitam
0 projeto, desenvolvimento e cumprimento de exigéncias dos materiais, bem como o controle
de qualidade e a implementacdo de fatores de seguranca mediante a aplicacdo desejada
(CALLISTER, 2012).

Dentre os principais ensaios mecanicos/destrutivos que podem ser realizados nos
materiais compoésitos para determinagdo de suas propriedades, encontram-se 0s ensaios de
flexdo e tracdo (JONES, 1999).

2.6.1 Flexao

De acordo com a norma ASTM D 790, os dados gerados pelo ensaio de flexdo sdo
geralmente obtidos para selecionar quais partes do material irdo suportar solicitacdo sem que
se flexionem ou fraturem. Na Figura 2.11 pode-se notar 0 esquema da realizacdo do ensaio,

no qual os célculos sdo baseados.

Figura 2.11 — Representacdo esquematica do ensaio de flexdo.

F g
=
R P byt

Fonte: Callister, 2012.

Dentre as propriedades obtidas durante um ensaio de flexdo, estd 0 médulo de ruptura
a flexdo, de tenacidade, resiliéncia e elasticidade. A Equacéo 4 exibe o célculo que pode ser
realizado da tensdo de ruptura a flexdo (TRF) em MPa, para um ensaio de trés pontos, em um

material compdsito com se¢édo transversal retangular.
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_3PL

RF = TN (4)

Onde P é carga do instante da ruptura em Newtons, L é a distancia em milimetros

entre e b e h sdo dimensGes de altura e largura do corpo de prova, também em milimetros.

2.6.2 Tracdo

Ao se aplicar uma tensdo com caracteristica uniaxial e crescente em um material
composito, é possivel mensurar o seu comportamento de maneira precisa até 0 momento da
sua ruptura, que varia dependendo das propriedades de ductilidade, fragilidade e adesé&o entre
a matriz e o reforco estudado. O ensaio de tracdo permite medir satisfatoriamente diversos
parametros de resisténcia mecanica, o que justifica sua ampla utilidade como teste para os
materiais compoésitos de engenharia, empregados desde estudos laboratoriais até processos de
cunho industrial (JONES, 1999). A Figura 2.12 demonstra o0 esquema basico de um

equipamento utilizado para o ensaio de tracéo.

Figura 2.12 — Esquema de componentes de um equipamento de tragéo.
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Fonte: Adaptado de Sabarinathan, 2012.
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Para 0os materiais compoésitos de matriz polimérica, desde que sejam obedecidos 0s
parametros estabelecidos pela norma ASTM D 3039, a tenséo de resisténcia a tracdo (TRT)
em MPa pode ser determinada pela relacdo entre a carga aplicada no corpo de prova com sua

area Util, de acordo com a Equacéo 5.
F

TRT = — 5
A )

Onde F ¢ carga aplicada em Newtons, A é érea Util da secéo transversal do corpo de
prova, em milimetros quadrados. O médulo de elasticidade (E) em MPa pode, ainda, ser

calculado utilizando-se a Equagé&o 6.

TRT
E: —
€

(6)

No qual TRT € tensdo de resisténcia a tracdo em MPa ¢ ¢ é a deformacao do corpo de

prova.

2.7 Ensaio de Flamabilidade

Segundo Kandola (2001), materiais compositos, em especial 0s que apresentam
matrizes poliméricas, podem apresentar alta suscetibilidade a queima de evolucdo de fumaca
devido as natureza quimica dos polimeros e dos materiais que sdo geralmente utilizados na
fase dispersa.

Compositos reforcados com fibras tém baixo desempenho de resisténcia a chama, pois
as fibras podem atuar como combustivel. Ja para os compositos refor¢cados com particulas, o
fator determinante para a propagacao da chama jaz nas caracteristicas da matriz (KANDOLA,
2001). O estudo da flamabilidade de materiais compdsitos tem destaque especial nas
aplicacBes que envolvem susceptibilidade de incéndio, tais como revestimento de automéveis,
aeronaves e na construcao civil (RIBEIRO et al., 2013).

A taxa de propagacdo de chama pode ser calculada de acordo com os parametros da
norma ASTM D 635 de flamabilidade horizontal em compdsitos poliméricos, através da

Equacdo 7.
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=

Taxa= — (7)

Onde L é o comprimento util do corpo de prova em milimetros e t € o tempo, em
segundos, no qual a chama leva para percorrer o comprimento Util. O aparato utilizado no

ensaio é exibido na Figura 2.13.

Figura 2.13 — Esquema do aparato utilizado durante o ensaio de flamabilidade horizontal.

25".‘ 1mm
CO{;!EPO
] PROVA ‘“ »
T U 1041 mm
APROX. 45
BSCALA GRADUADA ESCALA
GRADUADA

Fonte: Ribeiro, 2013.
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3 MATERIAIS E PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

3.1 Materiais

3.1.1 Resina e Sistema Catalitico

A Figura 3.1 exibe os constituintes da resina utilizada para a confeccéo da fase matriz,
todos provenientes da empresa AEROJET® Brasileira Fiber Glass Ltda.

Figura 3.1 — Produtos AEROJET® a) Resina Poliéster; b) Ativador; c) Iniciador.

Fonte: Elaborado pelo autor.

O sistema catalitico obedece a seguinte ordem de inser¢éo:

I. Poliéster isoftalico insaturado, de nome comercial AM 910.

I1. Ativador, de nome comercial CAT MET UMEDECIDO 1,5 % (Solugédo de Octoato
de cobalto 1,5 %).

[11. Iniciador, de nome comercial BUTANOX M-50 (Peroxido de Metil Etil Cetona -
MEK-P).

As proporc¢des utilizadas de iniciador e o ativador foram de, respectivamente, 1 % e
1,5 % (v/v), baseadas em trabalhos anteriores realizados por CUNHA (2015) e COSTA
(2016). A Tabela 3.1 apresenta dados informados pelo fabricante, onde € possivel observar as

principais caracteristicas da resina utilizada.
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Tabela 3.1 — Ficha técnica da resina utilizada.

Propriedade Unidade Medida
Densidade a 25 °C kg/m?3 0,0011 -0,00115
Viscosidade Brookfield a 25 cP 500 - 600
Gel Timea 25 °C min 6-8
Intervalo Simples min 5-7
Pico Exotérmico °C 180 - 200
indice de Acidez mg KOH/g Méximo 15
Teor de Sélidos % 59 - 63

Fonte: Boletim técnico AEROJET®.

3.1.2 Residuos de Lama Vermelha, Caulim, Cobre e Cinzas VVolantes

Todos os residuos industriais utilizados passaram pelo mesmo tratamento, onde foram
submetidos a secagem em estufa por oito horas e peneiramento manual utilizando-se uma
peneira de 100 mesh (0,149 mm) da série Tyler. A Figura 3.2 demonstra os residuos apos

serem classificados e armazenados.

Figura 3.2 — Residuos industriais apds o processo de peneiramento: a) Lama vermelha; b) Caulim; c) Cobre; d)
Cinzas volantes.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Os residuos de Lama vermelha e cinzas volantes foram cedidos pela Hydro Alunorte,
0 residuo de caulim pela Imerys Rio Capim Caulim, enquanto que o residuo de cobre €
oriundo da regido de Canad dos Carajas, na mina do sossego.
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3.2 Procedimentos Experimentais

Todos os equipamentos utilizados neste trabalho encontram-se no Laboratério de
Engenharia Quimica (LEQ — UFPA), na Usina de Materiais (USIMAT) e no Laboratério de
Sintese de Materiais Porosos (LAMP).

O processo inicial de preparacdo dos materiais compdsitos consiste na determinagao
das massas dos constituintes da fase matriz e fase dispersa, procedimentos realizados em uma
balanca digital, ELETRONIC COMPACT SCALE modelo SF-400. Na etapa de ensaios
fisicos, utilizou-se uma balanca analitica da marca BIOSCALE, modelo FA-2204.

Para o processo de secagem dos residuos industriais, utilizou-se uma estufa da marca
DE LEO - Equipamentos Laboratoriais, T 50 °C a 250 ° C. Na etapa de prensagem, uma
prensa hidraulica da marca MARCON, modelo MPH-15, com capacidade de 15 toneladas.

Todos os equipamentos mencionados sdo demonstrados na Figura 3.3.

Figura 3.3 — Equipamentos utilizados: a) Balanca digital; b) Balanca analitica; ¢) Estufa; d) Prensa hidraulica.

Fonte: Elaborado pelo autor.

Ja para a confec¢do materiais compdsitos (em forma de placas), utilizou-se um molde
de aco inoxidavel com dimensdes de 320 mm x 1725 mm x 5 mm. O molde pode ser

observado na Figura 3.4.
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Figura 3.4 — Molde de aco inoxidavel.

Fonte: Elaborado pelo Autor.

3.2.1 Caracterizacdo Mineraldgica dos Residuos

A analise mineraldgica, realizada com intuito de identificar as fases cristalinas do
material, foi realizada através da técnica de Difracdo de Raios-X, cujas amostras dos residuos
foram preparadas mediante processos de quarteamento e homogeneizacdo, para adequacéo
dos tamanhos dos grdos e aumento da relevancia da amostra dos residuos analisados. As
andlises foram efetuadas por um o Difratdmetro de Raios-X modelo X’PERT PRO MPD (PW
3040/60 da PANalytical, com Goniémetro PW3050/60 (Theta/Theta) e com tubos de Raios-X
cerAmico de anodo de Cu (Kal=1,540598 A), modelo PW3373/00, foco fino longo, 2200 W,

60 kv. A Figura 3.5 ilustra o equipamento.

Figura 3.5 — Difratdbmetro de Raios-X.

Fonte: PANalytical, 2018.
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3.3 Processo de Confeccédo dos Materiais Compositos

Os residuos foram submetidos a um processo de secagem em uma estufa por oito
horas e submetidos manualmente a uma peneira de 100 mesh da série Tyler. Os materiais
compositos foram fabricados na Usina de Materiais do Laboratério de Engenharia Quimica
utilizando-se a técnica denominada hand lay-up, um método manual para confeccdo de
placas. Através de célculos pré-determinados, estabeleceram-se composicGes variando em
proporc¢des de 0 %, 5 %, 15 %, 25 % e 35 % em massa, para cada residuo.

Fez-se, entdo, o preparo da mistura seguindo a seguinte ordem de colocacdo (onde
cada constituinte foi misturado até ser homogeneizado): resina, ativador (1,5 % v/v), residuo
industrial e iniciador (1 % v/v). Paralelamente, aplicou-se desmoldante no molde metalico
para evitar o contato direto com o compdsito e facilitar sua retirada ap0s o processo de
prensagem. Vazou-se a mistura no molde metalico de maneira uniforme. O molde foi, enté&o,
conduzido até uma prensa hidraulica da marca NilMarcon, onde foi submetido por 20 minutos
a uma carga fixa de 2,5 t, ou aproxidamamente 24.5166 kN.

A elaboracdo dos corpos de prova foi efetuada utilizando-se um cortador serra
marmore e uma mini retifica de marca Dremell para o acabamento. A Figura 3.7 apresenta um
Fluxograma com o resumo da fabricacdo realizada dos materiais compdsitos atraves do

método manual.

Figura 3.6 — Fluxograma de fabricagdo dos compositos.

PASSO 1: PREPARO DO MOLDE E DA
MISTURA
Determinam-se as massas de resina e residuo. E
realizada a homogeneizagdo dos componentes do
compasito.

T

PASSO 2: VAZAMENTO, CURA E
PRENSAGEM
A mistura é vazada no molde, ja posicionado e
nivelado em uma prensa hidréulica da marca
NilMarcon.

T

PASSO 3: RETIRADAE
IDENTIFICACAO
O material é retirado do molde, identificado e
armazenado sob pesos padrdes.

PROCESSO E
REINICIADO

Fonte: Elaborado pelo autor.
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3.4 Caracterizagéo Fisica

Os ensaios de Absorcio de Agua (AA), Porosidade Aparente (PA) e Massa Especifica
Aparente (MEA) foram realizados utilizando-se uma balanca analitica e um aparato de
suspensdo, como demonstrado na Figura 3.11, que também exibe alguns corpos de prova.

Os ensaios seguiram 0s parametros da norma NBR 12.766/1992. Os dados foram
coletados e aplicados nas Equacgdes 1, 2 e 3 mencionadas no tdpico 2.5.

Figura 3.7 — (a) Aparato para medicdo da massa imersa; b) Corpos de prova para os ensaios fisicos.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

A Figura 3.8 exibe as dimensdes do corpo de prova para 0s ensaios fisicos, elaborados

utilizando um cortador serra marmore a partir dos compaositos confeccionados.

Figura 3.8 — Dimens0es dos corpos de prova para 0s ensaios fisicos.
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2.5 mm : 5 / 25 mm

Elaborado pelo autor.
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3.5 Ensaios Mecanicos

3.5.1 Flexao

O ensaio de flexdo foi realizado em uma méaquina da marca EMIC, modelo DL 500
com célula de carga de 5 KN. A velocidade de deslocamento do cabecote no ensaio foi
configurada em 2 mm/min, de acordo com a norma ASTM D 790. O equipamento pode ser

visualizado na Figura 3.12 juntamente com alguns corpos de prova apds o ensaio.

Figura 3.9 — (a) Equipamento utilizado para o ensaio de flexao; (b) Corpos de prova (flexdo) fraturados.
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Fonte: EMIC, 2014; Elaborado pelo Autor.

A Figura 3.9 exibe as dimensdes dos corpos de prova elaborados para o ensaio de

flexao.

Figura 3.10 — Dimensdes para os corpos de prova utilizados no ensaio de flexdo e flamabilidade.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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3.5.2 Tragdo

No ensaio de tracdo, obedeceram-se os parametros da norma ASTM D 3039 e o
equipamento utilizado foi uma maquina modelo KE 2000 MP da marca KRATOS,
configurada com célula de carga de 5000 N a uma velocidade de 2 mm/min. O equipamento

pode ser visualizado na Figura 3.13.

Figura 3.11 — (a) Equipamento utilizado para o ensaio de tracdo; b) Corpo de prova durante o ensaio.

SKRATOS

Fonte: Elaborado pelo autor.

A Figura 3.9 exibe as dimensbes dos corpos de prova elaborados para o ensaio de

tracéo.

Figura 3.12 — Dimensdes para os corpos de prova utilizados no ensaio de tracdo.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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3.6 Anélise Fractogréafica
A analise foi realizada utilizando um equipamento de Microscopia eletrdnica de
Varredura (MEV), da marca HITACHI, modelo TM 3000. A Figura 3.14 demonstrao MEV e

0s corpos de prova fraturados que serviram de base para algumas das analises.

Figura 3.13 — a) Microscopio eletrénico de Varredura. b) Corpos de prova de tracdo fraturados.
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Fonte: Hitachi Ltd., 2017. Elaborado pelo Autor.

3.7 Ensaio de Flamabilidade Horizontal

Realizou-se utilizando um aparato para acoplamento e sustento do corpo de prova
(cujas dimensGes sdo as mesmas dos corpos de flexdo), juntamente a um bico de Bunsen. A
taxa de propagacdo de chama foi calculada com os dados obtidos do tempo de queima em
relacdo ao comprimento Util do corpo de prova, seguindo as instru¢des da norma ASTM D

635. A Figura 3.15 demonstra 0 ensaio.

Figura 3.14 — Ensaio de flamabilidade horizontal.

Fonte: Elaborado pelo Autor.



45

4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Materiais de Partida

4.1.1 Caracterizac6es Mineraldgicas dos Residuos (DRX)

Através dos diversos picos caracteristicos obtidos pela técnica de Difracdo de Raios-X,
é possivel identificar-se no difratograma as principais fases minerais presentes em cada
amostra.

A Figura 4.1 elucida os resultados obtidos para a analise realizada no residuo de lama
vermelha, onde os principais picos sdo sinalizados como sendo da hematita (H) - PDF 01-
073-2234 e sodalita (S) - PDF 01-089-8955, estando em conforme com trabalhos ja realizados
por Cunha (2015). As caracteristicas da lama vermelha podem variar dependendo da técnica
empregada durante o processo Bayer e da composi¢do quimica do minério de bauxita, porém,
dado a natureza hidrometalUrgica do processo e a insolubilidade de compostos férricos, ha de
se esperar a proeminéncia de picos como o da hematita, que pode ser observado no

difratograma.

Figura 4.1 — Difratograma realizado para a amostra de lama vermelha.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Ja para o residuo de caulim, demonstrado na Figura 4.2, sdo ressaltados os picos de
caulinita (Ca) e quartzo (Q), em conformidade com a literatura de referéncia e trabalhos

realizados por Costa (2016) e Mendes (2019). Ambos minerais de acordo com as fichas PDF
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14-0164 e PDF 05-0490. A composi¢do quimica do residuo de caulim é muito semelhante ao

material de interesse que segue para as outras etapas do beneficiamento.

Figura 4.2 — Difratograma para a amostra do residuo de caulim.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Para o residuo de cobre, 0s minerais de destaque no difratograma da Figura 4.3 séo:
quartzo (Q) conforme com a ficha pdf 01-087-2096, ferrita (F) em concordancia com sua
ficha pdf 01-088-1939, além de calcopirita (C) atraves da ficha pdf 00-001-0842. Apesar da

menor ocorréncia, outro mineral encontrado foi o clinocloro, pela ficha pdf 00-029-0701. A

presenca desses minerais podem ser ratificadas nas analises de trabalhos feitos por Shimizu

(2012), Nascimento (2014) e Pereira (2013).

Figura 4.3 Difratograma realizado para a amostra do residuo de cobre.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Por fim, para o residuo de cinzas volantes, a composi¢do quimica estd diretamente
relacionada com o tipo de carvao utilizado e com os pardmetros estabelecidos para o processo
de calcinacdo da mesma. E possivel observar na amostra do material ensaiado, picos que
sinalizam a presenca de minerais identificados pelas suas respectivas fichas PDF: quartzo (Q -
03-05-0466), anidrita (A — 01-074-2421), calcita (CA — 00-005-0586) e hematita (H — 01-073-
2234). Os resultados estdo de acordo com trabalhos semelhantes realizados por Costa (2016) e

Siqueira (2011). O difratograma pode ser visto na Figura 4.4.

Figura 4.4 — Difratograma para a amostra do residuo de cinzas volantes.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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4.2 Compositos

4.2.1 Viabilidade de Confecgéo

A partir das composicdes estabelecidas, variando em massa de residuo nas proporcgdes
de 0 %, 5 %, 15 %, 25 % e 35 %, foi possivel constatar a viabilidade de confeccdo de
compdsitos para todos os residuos industriais utilizados, através do método manual hand lay-
up. A Figura 4.5 exibe os compdsitos obtidos ap6s o processo de cura total, onde é possivel
observar uma boa homogeneidade no formato da placa e na distribuicdo da carga mineral,
bem como a auséncia de deformagdes, trincas e outras descontinuidades aparentes que

inviabilizariam sua aplicagéo.

Figura 4.5 — Materiais compositos fabricados: (a) Lama vermelha; (b) Caulim; (c) Cobre; (d) Cinzas volantes.

Fonte: Elaborado pelo Autor.

Testes com composicdes de 45 % em massa de residuos foram realizadas, porém,
constatou-se que além da dificuldade de manejo da mistura, o resultado final ndo era
satisfatorio em relacdo as caracteristicas de homogeneidade do material, sobretudo para o
residuo de cobre. Tal fato ocorre provavelmente por conta da massa especifica de alguns dos
residuos, que em proporcdes mais altas sedimenta com facilidade e acaba prejudicando a

distribuicdo homogénea desejada para o composito.
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4.2.2 Propriedades Fisicas

A caracterizagdo fisica dos materiais compositos seguiu os padrdes estabelecidos pela
norma NBR 12.766. A Tabela 4.1 demonstra os resultados de Absorcdo de Agua (AA),
Porosidade Aparente (PA) e Massa Especifica Aparente (MEA) obtidos para 0s compdsitos

com o residuo de lama vermelha.

Tabela 4.1 — Resultados dos ensaios fisicos para o residuo de lama vermelha.

Proporcéo residuo Absorcao de Porosidade Massa especifica
de lama vermelha agua (%) aparente (%) aparente (kg/m3)
Matriz Plena 0,41 0,41 0,00099
LV 5% 0,70 0,86 0,00124
LV 15% 1,08 1,38 0,00130
LV 25% 1,40 1,89 0,00133
LV 35% 1,56 1,98 0,00138

Fonte: Elaborado pelo Autor.

De acordo com Callister (2012), materiais compdsitos com particulas grandes seguem
a regra das misturas, onde cada fase constituinte do material compdsito contribui para as
propriedades efetivas do mesmo, sendo tal contribuicdo dependente apenas da fracdo
volumétrica desses constitutivos. E importante ressaltar que as formulaces realizadas através
da regra das misturas possibilitam apenas estimativas aproximadas.

A ficha técnica provida pelo fabricante para a resina isoftalica nos informa que a MEA
da mesma é de aproximadamente 0,001157 kg/m3, e de acordo com Cunha (2015), a da lama
vermelha é 0,00213 kg/m3. A regra da mistura tem, entdo, suas afirmacdes ratificadas pelos
resultados dos ensaios, onde é notavel o aumento de MEA de acordo com o aumento do
percentual em massa de lama vermelha no compdsito, com um crescimento de 28,3 % para a
composicao LV(35 %), em relacdo a matriz plena.

Ha também um aumento nos indices de absorcdo de &gua e porosidade aparente de
acordo com o incremento proporcional de lama vermelha. Ao se relacionar a menor proporcao
de residuo na matriz LV (5 %) com a maior proporcdo utilizada LV (35 %), observa-se que
AA e PA, respectivamente, apresentam um aumento de cerca de 55 % e 56,6 %. Tal efeito
pode ser explicado tanto pela hidrofilia do residuo que € alta, como também pelo método de
fabricacdo manual utilizado para a fabricagdo do material composito, cuja probabilidade de

surgimento de descontinuidades tais como vazios, trincas e bolhas sdo acentuadas na medida
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em que a matriz é saturada de residuos. Apesar de externamente os compdsitos fabricados
apresentarem um bom aspecto superficial, ha sempre a possibilidade de apresentarem defeitos
internos que ndo sao notados pela inspecao visual.

A Tabela 4.2 demonstra os resultados para 0s materiais compdsitos utilizando o
residuo de caulim na fase dispersa.

Tabela 4.2 — Resultados dos ensaios fisicos realizados para o residuo de caulim.

Proporgéo Absorcao de Porosidade Massa especifica
residuo de caulim agua (%) aparente (%) aparente (kg/m3)
Matriz Plena 0,41 0,41 0,00099
CA 5% 1,18 1,45 0,00127
CA 15% 1,42 1,80 0,00128
CA 25% 1,85 2,48 0,00135
CA 35% 2,07 2,92 0,00141

Fonte: Elaborado pelo Autor.

Como esperado, a regra da mistura também é mantida no caso do residuo de caulim,
cuja MEA é em média 0,00263 kg/m3 de acordo com Mendes (2019). Ao relacionar-se a
matriz plena com a maior composi¢ao, um aumento na massa especifica aparente de 29,8 % é
observavel, enquanto que 0s aumentos percentuais para AA, PA ao compara-se as proporgao
inicial CA (5 %) com a final CA (35 %) sao de respectivamente 43 % e 50,3 %.

Em sequéncia, a Tabela 4.3 ilustra os resultados obtidos para os ensaios fisicos

realizados com os compdsitos contendo o residuo de cobre.

Tabela 4.3 — Resultados para as propor¢des utilizando o residuo de cobre.

Proporcéo Absorcdo de Porosidade Massa especifica
residuo de cobre agua (%) aparente (%) aparente (kg/m3)
Matriz Plena 0,41 0,41 0,00099
CO 5% 0,95 1,17 0,00123
CO 15% 1,29 1,68 0,00131
CO 25% 1,55 2,13 0,00138
CO 35% 1,94 2,87 0,00148

Fonte: Elaborado pelo Autor.

De acordo com EIl Banna (2017) a massa especifica média do residuo de cobre € de

0,00286 kg/m3, logo nesse caso a regra da mistura também é respeitada, dado o aumento da
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massa especifica aparente do material a partir do aumento das propor¢bes em massa de
residuo na matriz, com um percentual de 33,1 % para a maior composi¢do em relacédo a
composicao sem insercao de residuos. O residuo de cobre ndo possui hidrofilia elevada e era
esperado, baseado em outros trabalhos, a diminuigcdo nos percentuais de AA e PA a partir do
aumento das proporcdes, 0 que ndo ocorreu. Houve um aumento consideravel nas taxas, onde
AA resultou em 51 % e PA em 59,2 % quando comparadas as composicoes de CO (5 %) e
CO (35 %), o que talvez possa ser explicado tanto pelo método de fabricagdo e a ja comentada
probabilidade de surgimento de descontinuidades, bem como pelo teor de umidade do residuo
que pode ndo ter sido reduzido adequadamente nas etapas de secagem que precederam a
confeccdo do material compdsito.

A Tabela 4.4 exibe os resultados dos ensaios fisicos utilizando o residuo de Cinzas
Volantes.

Tabela 4.4 — Resultado dos ensaios fisicos para os compdsitos com residuo de Cinzas Volantes.

Proporcéo residuo de Absorgdo de Porosidade Massa especifica
cinzas volantes Agua (%) Aparente (%) aparente (kg/m3)
Matriz Plena 0,41 0,41 0,00099
CV5% 1,04 1,28 0,00120
CV15% 1,11 1,43 0,00129
CV 25 % 1,25 1,70 0,00137
CV 35% 1,31 1,96 0,00146

Fonte: Elaborado pelo Autor.

E notavel o aumento nos valores de massa especifica aparente de acordo com a
insercdo progressiva de residuos na matriz. As cinzas volantes possuem MEA média de
0,00270 kg/m?3 de acordo com Costa (2016). Ao compara-se a maior composicao fabricada
CV (35 %), com a composicdo sem residuos (matriz plena), observa-se um aumento na massa
especifica de cerca de 32,19 %. Isso ocorre devido ao aumento da fracdo volumétrica dos
constituintes e é explicado de maneira semelhante aos demais residuos, atraves da regra das
misturas, onde cada fase do material composito contribui diretamente para as propriedades
efetivas do mesmo. O aumento gradativo nos indices de absor¢do de agua e porosidade
aparente também ¢é evidente, e sdo explicados de forma analoga ao aumento da massa
especifica aparente.

Ao compararem-se o0s valores de AA e PA da menor composigéo confeccionada CV (5

%) com os valores da maior composi¢do CV (35 %), nota-se um aumento de respectivamente
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20,6 % e 34,7 %. As formulacGes utilizando cinzas volantes foram as que apresentaram as
menores taxas de crescimento dentre os quatro residuos, o que pode ser justificado pelo
tamanho de particula desse tipo de residuo, geralmente muito finas, o que contribui para o
preenchimento de vazios e diminui¢do dos indices de absorcdo de 4gua e porosidade aparente.

Vale ressaltar que a resina poliéster apresenta caracteristica hidrofobica, entretanto,
todos residuos utilizados apresentam certo grau de hidrofilia. Embora os residuos sejam
submetidos a um processo de secagem antes do processo de confeccdo, tais caracteristicas
hidrofilicas ainda podem eventualmente favorecer o aumento desses percentuais, que sao

acentuados na medida em que a matriz € saturada com 0S mesmos.

4.2.3 Propriedades Mecanicas (Flexao)

O ensaio de flexdo nos materiais compositos confeccionados seguiu as diretrizes da
norma ASTM D 790, que explana dois tipos de ensaios: flexdo a trés pontos ou a quatro
pontos, sendo o primeiro o mais utilizado. A Tabela 4.5 demonstra os resultados de tenséo de

resisténcia a flexao, obtidos para cada composicéo.

Tabela 4.5 — Dados obtidos a partir do ensaio de flexdo para cada residuo e sua respectiva composi¢éo.

Residuo/Composicio Teqséo df" resisténcia A_Iongamento I\_/Ic'?dulo de
a flexdo (MPa) linear (mm) elasticidade (GPa)
Matriz Plena 63,05 + 9,09 3,39 0,507
LV 5% 30,79 + 0,68 1,51 0,114
LV 15 % 32,19+ 0,62 1,07 0,196
LV 25 % 49,32+ 1,24 5,18 0,116
LV 35 % 44,15 + 0,45 2,51 0,139
CA5% 57,11+ 1,51 5,71 0,190
CA15% 70,19 £ 0,81 4,43 0,133
CA25% 58,79 + 1,24 3,77 1,169
CA35% 68,17 + 1,76 2,65 1,136
CO5% 28,81 +1,32 1,41 0,100
CO15% 40,72 £ 0,45 1,67 0,153
CO25% 48,25 + 0,94 3,31 0,148
CO35% 46,14 + 1,41 5,15 0,126
CV5% 47,19 + 3,75 1,42 0,106
CV15% 49,23 + 5,09 1,22 0,151
CV 25 % 74,71 + 3,54 1,55 0,167
CV35% 39,85+2,14 1,62 0,174

Fonte: Elaborado pelo Autor.
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A relacdo entre uma carga ou forca aplicada e a resposta de deformacéo ou fratura de
um material é reflexo direto das suas propriedades mecénicas. A obtencdo de dados referentes
a propriedades como, por exemplo, ductilidade, tenacidade e modulos de resisténcia, facilitam
0 projeto, desenvolvimento e cumprimento de exigéncias dos materiais, bem como o controle
de qualidade e a implementacdo de fatores de seguranca mediante a aplicacdo desejada
(CALLISTER, 2012). Em outra palavras, os dados gerados pelo ensaio de flexdo séo
geralmente obtidos para selecionar quais partes do material irdo suportar solicitagdo sem que
se flexionem ou fraturem.

Além disso, de maneira a evidenciar as disparidades entre as composices, realizou-se
analise de variancia (ANOVA fator Unico) e Teste de Tukey, através do Software livre PAST
3.2, com confianca de 95 % e hipotese nula (Ho) rejeitada para resultados estatisticamente
significativos (p-Valor>0,05). Dessa forma, é possivel analisar a significancia estatistica do
efeito da insercé@o dos residuos (mediante as composicOes analisadas) na variavel dependente,
tida nesse caso como a tenséo de resisténcia a flex&o.

Para o residuo de lama vermelha, a formulacdo LV (25 %) foi a que exibiu melhor
desempenho, com cerca de 49,32 MPa. Ja as composi¢des de LV (5 %) e LV (15 %) foram as
que exibiram os resultados menos satisfatorios dentre todos os residuos, com tensdes de
resisténcia a flexdo de aproximadamente metade do valor obtido para a formulacdo que nédo
envolve a adicdo de nenhum residuo. As explicacGes para tal comportamento envolvem
diversos fatores, sendo 0 mais provavel deles, uma ma dispersdo e compactacao do residuo na
matriz.

A Figura 4.6 exibe o grafico que ilustra a correlacdo entre a tensdo de resisténcia a
flexdo das composicBes envolvendo o residuo de lama vermelha, com os respectivos grupos
Tukey estudados, onde é possivel notar que as fracdes analisadas sdo estaticamente diferentes
para o grupo A, e estatisticamente iguais para os grupos B, com probabilidade de significancia
de 4,80E-10. Tal andlise indica que em relacdo a matriz plena, a insercao dos residuos de lama

vermelha influenciou significativamente na reducédo da tensdo de resisténcia a flexao.
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Figura 4.6 — Comparativo entre a tensdo de resisténcia a flexo e a insercdo de residuo de lama vermelha na
matriz, com respectivos grupos Tukey (p<0,05).

B
B B B
A I I I [

Matriz Plena LV 5% LV 15 % LV 25 % LV 35%

30

N
o1
L 1 L

N
o
1

[N
o
1

(6]
1

Tensdo de Resisténcia (MPa)
'_\
(6]

o

Composic¢éo

Fonte: Elaborado pelo Autor.

Em relacdo ao residuo de caulim, a composicdo CA (15 %) exibiu um resultado
favoravel, com uma tenséo de resisténcia de 70,19 MPa, aproximadamente 10,17 % maior que
0s 63,05 MPa citados, enquanto que as demais composi¢cfes mantiveram-se menores do que
esse patamar.

O valor da probabilidade de significancia foi de 2,18E-6, onde é possivel observar no
gréfico indicado pela Figura 4.7 que a insercao de residuos para as composicoes representadas
pelos grupos B influenciou diretamente na diminuicdo da resisténcia a flexdo para a matriz
plena, esta representada pelo grupo A. Entretanto, a composicdo CA (15 %) identificada pela
letra C, ndo somente foi estatisticamente diferente da matriz plena (grupo A), como também
em relacdo as demais composicGes (grupos B), por sua vez favorecendo a tensdo de

resisténcia a flexao.
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Figura 4.7 — Comparativo entre a tenséo de resisténcia a flexdo e a insercdo de residuo de caulim na matriz, com
respectivos grupos Tukey (p<0,05).
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Fonte: Elaborado pelo Autor.

A respeito do residuo de cobre, o melhor resultado foi comprovado pela composicao
de CO (25 %) que apresentou valores de 48,25 MPa, abaixo do patamar estabelecido pela
composicao com 0 % de residuo, com menor composi¢do CO (5 %) também obtendo o menor
resultado dentre todos as composi¢des do trabalho. De maneira semelhante a lama vermelha, a
representacdo grafica para o residuo de cobre indicado pela Figura 4.8, com probabilidade de
significancia de, indica que a matriz plena (grupo A) € estatisticamente diferente das
composicBes envolvendo o residuo de cobre, representados pelos grupos B.

Figura 4.8 — Comparativo entre a tensdo de resisténcia a flexao e a inser¢ao de residuo de cobre na matriz, com
respectivos grupos Tukey (p<0,05).
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Fonte: Elaborado pelo Autor.
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Por fim, para as composi¢des envolvendo o residuo de cinzas volantes, destaca-se a
formulacdo CV (25 %), que obteve uma tenséo de resisténcia a flexdo de 74,71 MPa, cerca de
15,60 % maior que o patamar de 63,05 MPa estabelecido pela matriz plena, que ndo possui
adicdo de residuos. A probabilidade de significancia foi de, e observa-se a partir do grafico na
Figura 4.9, que as composicoes CV (5 %), (15 %) e (35 %) (grupos B) séo estatisticamente
iguais entre si e estatisticamente diferente comparados a matriz plena (Grupo A). A
composicdo CV 25 % (grupo C) apresenta-se estatisticamente diferente da dos grupos A e B.

Figura 4.9 — Comparativo entre a tensdo de resisténcia a flexdo e a inser¢do de cinzas volantes na matriz, com
respectivos grupos Tukey (p<0,05).
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Fonte: Elaborado pelo Autor.

A Figura 4.10 exibe um gréafico contendo todas as composi¢des, correlacionando as
tensBes de resisténcia a flexdo de cada residuo em relacdo ao patamar estabelecido pela matriz

plena.
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Figura 4.10 — Representacéo grafica dos dados obtidos a partir do ensaio de flexdo, para todas as composicdes.
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Fonte: Elaborado pelo Autor.

De maneira geral, ndo houve um aumento sensivel da tensdo de resisténcia a flexao
(TRT) em relacdo a matriz plena, o que ja era esperado, tendo em vista que na medida que a
matriz é saturada de residuos, sua massa especifica e rigidez aumentam, o que implica na
perda gradual de flexibilidade do corpo de prova. Os residuos, entdo, atuaram mais como
carga do que como reforco efetivo para o caso do ensaio de resisténcia a flexdo, com excec¢édo
das composigdes CA (15 %), CA (35 %) e CV (25 %), que apresentaram TRT’s maiores que
0 patamar da matriz plena e também se mostraram estatisticamente significativos a partir da
andlise de variancia e Teste de Tukey quando comparados a matriz plena. A diminuicdo da
flexibilidade pode ser notada também através da diminuicdo do mddulo de elasticidade, que
para a matriz plena manteve-se em torno de 0,507 GPa, enquanto que para todas as
composicdes envolvendo a adi¢éo de residuos o valor manteve-se menor que 0,200 GPa.

A Tabela 4.6 demonstra um comparativo entre a composicdo CV (25 %), cuja tenséo
de resisténcia a flexdo foi a maior em comparacdo as demais composi¢cdes, com outros
materiais compasitos contendo cinzas volantes disponiveis na literatura, elaborados por outros

pesquisadores.
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Tabela 4.6 — Comparacédo dos dados de flexdo obtidos neste trabalho com a literatura.

Tensdo de resisténcia

Materiais de referéncia Fonte A flexdo (MPa)
CV25% Este trabalho 74,71
Compésito com 25 % de CV ALMEIDA (2018) 77,08
Compésito com 25 % de CV GUMMADIL (2012) 57,39
Composito com 20 % de CV FERREIRA (2018) 66,25
Compésito com 20 % de CV COSTA (2016) 92,30

Fonte: Adaptado dos autores citados.

A partir do comparativo exibido, nota-se que na granulometria estudada, 0s
compositos contendo as cinzas volantes se mantiveram com tensdo de resisténcia a flexdo
apresentando-se dentro do intervalo de resultados obtidos por outros autores.

E importante ter em mente que a correlagdo feita neste trabalho com a de outros
autores é apenas uma medida de comparagdo superficial, levando em conta apenas a
composicdo (fragdo massica) realizada neste trabalho e a realizada por outros autores. Pois,
alem da fragdo massica, sdo diversos os fatores que influenciam nas propriedades mecanicas
observaveis: desde a composi¢do quimica dos residuos e da resina na fase matriz, até o

método de fabricacdo e os parametros utilizados nos ensaios.

4.2.4 Propriedades Mecanicas (Tracéo)

Ao se aplicar uma tensdo com caracteristica uniaxial e crescente em um material
composito, é possivel mensurar 0 seu comportamento de maneira precisa até 0 momento da
sua ruptura, que varia dependendo das propriedades de ductilidade, fragilidade e adesdo entre
a matriz e o reforco estudado.

O ensaio de tracdo permite medir satisfatoriamente diversos parametros de resisténcia
mecanica, o que justifica sua ampla utilidade como teste para os materiais compdsitos de
engenharia, empregados desde estudos laboratoriais até processos de cunho industrial
(JONES, 1999).

A Tabela 4.7 demonstra os resultados para 0 ensaio de tracdo para todas as

composicoes.
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Tabela 4.7 — Dados obtidos a partir do ensaio de tracdo para cada residuo e sua respectiva composi¢ao.

Residuo/Composicio Teqséo dg resisténcia Al_ongamento I\(Ié_dulo de
a tracdo (MPa) Linear (mm) Elasticidade (GPa)
Matriz Plena 9,8 +£1,06 2,72 0,585
LV 5% 16,77 £ 2,81 4,62 0,641
LV 15 % 18,45+ 1,81 4,43 0,628
LV 25 % 20,08 + 2,04 4,38 0,674
LV 35 % 19,82 £ 1,07 3,80 0,636
CA5% 17,66 + 3,27 1,81 1,277
CA15% 20,01 + 2,94 2,29 1,406
CA 25 % 21,16 + 3,35 2,37 1,359
CA35% 19,20 £ 3,98 2,79 1,335
CO5% 19,50 £ 1,64 4,74 0,637
CO15% 20,80 £ 1,23 5,21 0,784
CO 25 % 23,47 +1,74 5,52 0,803
CO35% 23,35+2,12 5,06 0,821
CV5% 15,14 + 0,99 2,41 0,371
CV 15 % 16,30 + 2,02 2,74 0,500
CV 25 % 16,40 + 1,77 2,61 0,686
CV 35 % 19,85 + 1,05 2,82 0,344

Fonte: Elaborado pelo Autor.

Em relacdo a insercdo de lama vermelha na matriz, notou-se que até a composicao LV
(25 %) houve uma melhora nas propriedades mecéanicas chegando a uma resisténcia de 20,08
MPa. Contudo, na composicdo de LV (35 %) houve um decaimento da resisténcia para 19,82
MPa, o que pode ser explicado devido o aumento da porosidade do material que ocorre com o
aumento da composicao, resultado esse ja mencionado durante a analise dos ensaios fisicos.
Tal aumento de porosidade prejudica a distribuicdo das tensBes sofridas pela matriz para a
fase dispersa, diminuindo a resisténcia mecanica.

A Figura 4.11 exibe o gréafico que relaciona a forca (N) ao qual foram submetidos os
corpos de prova, e o alongamento (mm) que sofreram mediante a solicitacdo mecanica, para o

residuo de lama vermelha.



60

Figura 4.11 — Gréfico forca x alongamento linear para as composi¢des com residuo de lama vermelha.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

O modulo de elasticidade é uma informagdo valiosa, pois nos informa a rigidez do
material. Em outras palavras, € Gtil para entendermos o grau de resisténcia mediante a
deformacdo elastica. Para o caso do residuo de lama vermelha, é perceptivel a linearidade da
curva durante o regime elastico, at¢é o0 momento de uma que brusca da carga aplicada,
configurando uma ruptura do tipo fragil. A composicdo LV (25 %) foi a que a que suportou
maior carga, de pouco mais de 2000 N, sofrendo um alongamento de cerca de 4,38 mm, com
seu modulo de elasticidade mantendo-se em um patamar muito semelhante ao da matriz
plena.

De forma a evidenciar as disparidades entre as composicdes, realizou-se analise de
variancia através do Software livre PAST, cujos resultados identificaram uma diferenca
significa entre as composi¢des com uma probabilidade de significancia de 4,20E-04.

Entretanto, a analise comparativa realizada através do teste de Tukey, utilizando o
mesmo Software, constatou que somente a composicao sem adicdo de residuos (matriz plena)
diferiu significativamente das composicdes que envolviam a adicdo de residuos quando
correlacionadas. A Figura 4.12 exibe o grafico que demonstra a correspondéncia entre a
tensdo de resisténcia a tracdo das composicdes envolvendo o residuo de lama vermelha, com
0s respectivos grupos Tukey estudados, onde é possivel notar que as fracdes analisadas sdo
estaticamente diferentes para o0 grupo A, e estatisticamente iguais para 0s grupos B, como

mencionado.
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Figura 4.12 — Comparativo entre a tensdo de resisténcia a tracdo e a insercdo de residuo de lama vermelha na
matriz, com respectivos grupos Tukey (p<0,05).
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Fonte: Elaborado pelo Autor.

Para o caulim, o desempenho se manteve intermediario aos outros residuos, com a
menor tensdo de resisténcia sendo de 17,66 MPa em CA (5 %), e a maior sendo 21,16 MPa
em CA (25 %). Na composicdo CA (35 %) notou-se um decaimento dessa propriedade
mecanica para 19,20 MPa, o que pode ser explicado de maneira semelhante a lama vermelha,
pois o caulim também obteve um aumento sensivel de porosidade a medida que sua insercao
na matriz aumentava.

A Figura 4.13 exibe o grafico de forca x alongamento obtido para 0os compoésitos

envolvendo o residuo de caulim.



62

Figura 4.13 — Gréfico forca x alongamento linear para as composic¢@es contendo o residuo de caulim.
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Fonte: Elaborado pelo Autor.

De forma semelhante ao residuo de lama vermelha, a composicdo CA (25 %) foi que a
suportou maior carga e sofreu maior alongamento linear, com valores de aproximadamente
2500 N e 2,37 mm. Apesar do residuo de caulim ter se mantido com patamares semelhantes
aos demais residuos no que tange sua tensdo de resisténcia a tracdo, seu alongamento linear
foi o menor dentre os demais, o que acaba refletindo no maior mddulo de elasticidade,
indicando que 0s compositos com este residuo sdo mais rigidos do que os demais estudados.

Observa-se uma pequena variacdo no grafico na regido que compreende entre 0,5 mm
e 1,00 mm, tal comportamento pode ser atribuido a auséncia de pré-carga durante o0 ensaio,
cujo corpo de prova ainda estaria acomodando-se as solicitacfes realizadas pelo equipamento.
A justificativa para a ndo aplicacdo de pré-carga nos materiais ensaiados neste trabalho diz
respeito a sua caracteristica de fratura fragil, cuja aplicacdo de pré-carga poderia contribuir
ativamente para o processo de fratura e alongamento do corpo de prova, e ndo teria a fungédo
de “ajuste” que, geralmente, ¢ aplicado a materiais com caracteristicas de fratura ductil.

A andlise de variancia para as composi¢cdes envolvendo o residuo de caulim obtiveram
uma probabilidade de significancia de 1,042E-06, enquanto o teste de Tukey evidéncia que
apenas 0 grupo A ¢é estatisticamente diferente das demais composicdes, representadas por
grupos B.

A Figura 4.14 exibe o grafico que exibe a relagdo entre a tensdo de resisténcia a tragdo
das composicdes envolvendo o residuo de caulim, com o0s respectivos grupos Tukey

estudados.
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Figura 4.14 — Comparativo entre a tensdo de resisténcia a tracdo e a insercdo do residuo de caulim na matriz,
com respectivos grupos Tukey (p<0,05).
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Fonte: Elaborado pelo Autor.

Para o residuo de cobre, as composi¢cdes de CO (25 %) e CO (35 %) apresentaram 0S
resultados de tenséo de resisténcia mais altos de todo o trabalho, com respectivamente 23,47 e
23,35 MPa. O que indica que a dispersdo e compactacdo entre o residuo de cobre e a matriz
foi mais eficiente do que nas outras composi¢des, hipotese que pode ser corroborada pelo
valores obtidos durante os calculos de massa especifica aparente dos corpos de prova.

A Figura 4.15 exibe o grafico de forca x alongamento obtido para 0os compoésitos

envolvendo o residuo de cobre.

Figura 4.15 — Gréfico forca x alongamento linear para as composi¢es contendo o residuo de cobre.
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Fonte: Elaborado pelo Autor.
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Atraveés do gréfico, nota-se que os materiais compdsitos com o residuo de cobre foram
0S que apresentaram maior comportamento elastico, com os menores valores de médulo de
elasticidade em relacdo aos outros residuos, configurando-se com 0s compdsitos menos
rigidos dentre todos os fabricados. A composicdo CO (5 %) foi a que apresentou maior
resisténcia, suportando uma carga de aproximadamente 2250 N, porém foi a composi¢cdo CO
(25 %) que apresentou 0 maior grau de alongamento linear antes de sua ruptura, com um valor
de 5,52 mm.

A andlise de variancia para as composicdes envolvendo o residuo de cobre obtiveram
uma probabilidade de significAncia de 6,32E-08, enquanto o teste de Tukey evidéncia que
apenas 0 grupo A € estatisticamente diferente das demais composicdes representadas por
grupos B. Comportamento esse semelhante aos demais residuos estudados, o que ja é
esperado tendo em vista aos patamares de tensdo de resisténcia a tracdo que ndo diferem
sensivelmente entre as composicdes € nem entre os residuos, mas sim somente quando
comparados com a matriz plena.

A Figura 4.16 exibe o grafico que demonstra a correspondéncia entre a tensdo de
resisténcia a tracdo dos compdsitos contendo o residuo de cobre com os respectivos grupos

Tukey estudados.

Figura 4.16 — Comparativo entre a tenso de resisténcia a tracdo e a inser¢éo do residuo de cobre na matriz, com
respectivos grupos Tukey (p<0,05).
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Fonte: Elaborado pelo Autor.
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Em relacdo a insercdo de cinzas volantes na matriz, notou-se que até CV (35 %) houve
uma melhora nas propriedades mecénicas chegando a uma resisténcia de 19,85 MPa, um
aumento de aproximadamente 31,98 %.

A Figura 4.17 ilustra o grafico para os resultados obtidos para o residuo de cinzas

volantes.

Figura 4.17 — Gréfico forga x alongamento linear para as composi¢des contendo o residuo de cinzas volantes.
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Fonte: Elaborado pelo Autor.

Os compésitos utilizando o residuo de cinza volante foram os que apresentam menor
tensdo de resisténcia a tracdo em relacdo aos demais residuos, mas ainda superior ao patamar
estabelecido pela matriz plena, com uma carga suportada de cerca de 2000 N. O alongamento
linear se manteve proximo ao do residuo de caulim, se configurando também como um
compoésito com maior rigidez em relacdo aos demais fabricados. O maior alongamento linear
ficou por conta da composicéo de CV (35 %), com um valor de 2,82 mm.

De forma semelhante aos corpos de prova utilizados nas composi¢cdes envolvendo o
residuo de caulim, os compdsitos com cinzas volantes apresentaram um comportamento
variavel na regido do grafico que compreende 0,5 mm e 1,5 mm, o que também pode vir a ser
justificado pela auséncia de pré-carga aplicada ao compoésito e a acomodacdo do corpo de
prova mediante a solicitacdo mecaniza realizada pelo equipamento.

A Figura 4.18 Exibe os compdsitos com residuo de cinzas volantes e 0s respectivos

grupos Tukey.
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Figura 4.18 — Comparativo entre a tensdo de resisténcia a tracdo e a insercdo do residuo de cinzas volantes na
matriz, com respectivos grupos Tukey (p<0,05).

B
B B
B
A I I I
Matriz Plena  CV5% CvV15% CV25% CV35%
Composicdo

30

N
(6)]
1 L

N
o
1 L

[
o
1

Tensdo de Resisténcia (MPa)
[E=Y
(6]

o1
1

o

Fonte: Elaborado pelo Autor.

Semelhante ao comportamento observado para dos demais residuos, a analise de
variancia para as composi¢cdes envolvendo os compositos com adicdo de cinzas volantes
obtiveram uma probabilidade de significancia de 6,80E-06. O teste de Tukey demonstrou que
para 0 grupo A constituido por corpos de prova sem adicdo de residuos (matriz plena) é
estatisticamente diferente das demais composicfes que envolvem a insercdo de residuos,
representadas por grupos B.

Por fim, a Tabela 4.8 exibe um comparativo entre a composicdo CO (35 %), que
obteve o maior valor de tensdo de resisténcia a tracdo entre as demais confeccionadas, com

outros resultados encontrados por outros autores presente na literatura.

Tabela 4.8 — Comparacédo dos dados de tracdo obtidos neste trabalho com a literatura.

Tensdo de resisténcia

Material de referéncia Fonte A tracéio (MPa)
CO35% Este trabalho 23,35
Composito com 30 % de CO EL BANNA (2017) 34,31
Composito com 30 % de CO OLIVEIRA (2016) 18,72
Compasito com 20 % de CO ALMEIDA (2010) 9,05
Composito com 20 % de CO SARAVANAN (2016) 32,98

Fonte: Adaptado dos autores citados.
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A partir dos dados de referéncia encontrados por outros autores exibido, nota-se que 0s
compdsitos contendo o residuo de cobre estdo de acordo com os demais estudos realizados.

Ressalta-se que no comparativo exibido para o ensaio de flexdo, a correlagdo diz
respeito apenas ao quesito composicao percentual (fragdo massica), e como ja foi comentado
anteriormente, ndo s6 a proporcao de particulado inserido na matriz polimérica influencia na
tensdo de resisténcia que material composito ira apresentar: sdo diversos os fatores de
influéncia, que perpassam desde a eficacia do método de confeccdo até as caracteristicas
quimicas e estruturais desses materiais.

A Figura 4.19 exibe um grafico contendo todas as composi¢des, correlacionando as
tensdes de resisténcia a flexdo de cada residuo em relagdo ao patamar estabelecido pela matriz
plena.

Figura 4.19 — Representacéo grafica dos dados obtidos a partir do ensaio de tracdo, para todas as composi¢des.
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Fonte: Elaborado pelo Autor.

E notavel que independente do residuo utilizado, ha um aumento nos valores de tensdo
de resisténcia a tracdo em relacdo a matriz plena. Comportamento justificado principalmente
devido ao papel da fase dispersa no composito quando se trata de solicitagbes mecanicas,
onde a mesma ajuda a distribuir melhor as tensfes que sdo exercidas no interior do material

na medida em que o corpo de prova € tracionado.
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4.2.5 Analise Fractografica

A partir do estudo da superficie de fratura, através da utilizacdo da técnica de
microscopia eletrdnica de varredura, se tornam possiveis a observagdo, estudo e correlacdo
dos mecanismos, causas € modo da falha do material estudado.

De acordo com Greenhalgh (2009), uma gama de fendmenos podem ser observados a
partir da analise fractografica para os compdsitos: desde a qualidade e eficacia do processo de
confeccdo até a micromecénica da propagacao de trincas e falhas para elaboracdo de modelos
matematicos preditivos.

Para 0 caso dos compdsitos poliméricos deste estudo, todos os rompimentos
apresentaram aspecto de fratura fragil, caracterizada pela propagacdo acelerada de trincas,
com baixa ou nula deformacao plastica na regido adjacente ao local de fratura.

Nas micrografias que serdo apresentadas a seguir, realizadas a partir do comparativo
entre a menor (5 %) e maior composicdo (35 %) para cada residuo, é possivel observar a
presenca de porosidades, vazios, microcavidades e desniveis (setas brancas), bem como
trincas e indicativos de propagacdo de trincas (setas laranjas), e a dispersdo dos residuos na
matriz (circulos azuis). Todos sdo contribuintes para o processo de ruptura ou resultados
diretos do mesmo.

A Figura 4.20 demonstra a microestrutura e o aspecto fractografico dos compdsitos

contendo o residuo de lama vermelha.



69

Figura 4.20 — Micrografias obtidas por MEV para (a) menor composic¢ao (5 %) e (b) maior composicéo (35 %)
para o residuo de lama vermelha. Aumento de 200 x.

UFPA - LME1648 2019/09/23 11:07 F  D4.0 x200 500 UFPA-LME1640 2019/09/23 10:44 F D44 x200 500 um

Fonte: Elaborado pelo autor.

E possivel notar, indicado pelos circulos azuis, que o residuo de LV obteve uma boa
distribuicdo ao longo da matriz, independente da composicdo. Ja as setas em laranja
demonstram regides que apresentam trincas, que por sua vez estdo de acordo com as regides
circundantes indicadas pelas setas brancas, onde ocorreu desagregacao (desnivel) do material.
A presenca desses tipos de imperfeicdes sdo indicativos diretos do processo de fratura.

A respeito das caracteristicas morfologicas das particulas do residuo de lama
vermelha, Antunes (2012) demonstrou em seu estudo que a maioria das particulas de lama
vermelha apresentam didmetros com uma faixa entre 0,05 mm a 0,002 mm. Formatos tabular
hexogonal sdo geralmente encontrados quando amostras de bauxita sdo analisadas, por conta
da gibsita, porém, tais formatos desaparecem quando o residuo em si é observado, visto que a
presenca 6xido de ferro é predominante apos a retirada do 6xido de alumino pelo processo
Bayer, dando lugar a geometrias mais irregulares.

Fatores como dimensdes e formatos das particulas podem ser decisivos no momento
de formacdo de agregados, cuja presenca pode ser prejudicial tanto para a distribuicao
adequada das tens@es internas quanto para aumento da porosidade do material. Satapathy et.al
(2010) atribui em seu estudo duas possibilidades para uma eventual reducdo na resisténcia a
tracdo de compasitos envolvendo a insercdo de LV: a primeira como sendo as fracas ligacGes
quimicas na interface entre particula e matriz, e a segunda como a formacdo de cantos
irregulares devido a geometria assimétrica, o que enfatiza a importdncia do aspecto

morfoldgico e sua relacdo com as propriedades mecanicas observadas no material estudado.
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A Figura 4.21 exibe as micrografias obtidas para os compositos com o residuo de

caulim.

Figura 4.21 — Micrografias obtidas por MEV para (a) menor composic¢éo (5 %) e (b) maior composicao (35 %)
para o residuo de caulim. Aumento de 200 x.

2019/09/23 11:41 F D45 x200 500 um

Fonte: Elaborado pelo autor.

Observa-se um maior nimero de imperfeicdes no compdsito de menor composicao,
onde ha maior presenca de vazios e maior quantidade de disseminacdo trincas ao longo da
superficie. Ja na maior composi¢cdo do caulim, nota-se uma grande trinca transversal a
superficie, bem como uma 6tima dispersao na matriz.

A boa dispersdo colabora para o aumento da resisténcia mecénica, pois quanto mais
homogénea a distribuicdo da fase dispersa do material particulado em questdo, melhor sera a
transmissdo da tensdo sofrida pela matriz para o residuo. Os circulos em azul comparam as
dispersdes entre as composicdes, onde é notavel uma configuracdo mais homogénea para a
Figura 4.20 (b).

O aspecto morfoldgico das particulas do residuo de caulim estdo relacionados em
maior parte com uma geometria pseudo-hexagonal na forma de pilastras (booklets) da
caulinita, como demonstrado em estudos realizados por Freire (2018) e Santana (2012).
Geralmente as particulas se apresentam como aglomerados com o0s cristais apresentando
caracteristicas lamelares, onde segundo Kotschoubey (1996) os diametros podem variar de
200 nm a 30 um. Apesar do aspecto morfolégico do caulim ser diferente do da lama
vermelha, questdes de variacdo de dimensdes e a formagdo de agregados ainda se aplicam e
contribuem para alteraces nas propriedades mecénicas dos compositos.
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A Figura 4.22 apresenta as microestruturas resultantes para o ensaio realizado nos

compdsitos com residuo de cobre.

Figura 4.22 — Micrografias obtidas por MEV para (a) menor composic¢ao (5 %) e (b) maior composicao (35 %)
para o residuo de cobre. Aumento de 150 x.

UFPA - LME1474 2019/09/06 11:33 F D39 x150 500um UFPA -LME1479 2019/09/06 .1 x150

500 um

Fonte: Elaborado pelo autor.

O residuo de cobre tem massa especifica aparente maior do que a dos demais residuos
e sedimenta com facilidade durante o processo de homogeneizacdo com a matriz polimérica,
tal caracteristica justificaria o aumento gradual de vazios observado entre as composicdes.
Entretanto, observou-se uma boa dispersdo ao longo da matriz, o que pode ter colaborado no
refreamento da propagacéo de trincas, apesar do grau de porosidade.

Em um estudo de caracterizacdo conduzido por Nascimento (2014) sobre o residuo de
cobre proveniente da mina do Sossego em Canad dos Carajas - PA, foram identificados
aspectos morfoldgicos de algumas fases minerais presente no residuo, como a exemplo da
albita e quartzo com formas anédricas e dimensdes respectivas em torno de 0,539 mm e 0,515
mm, bem como o clinocloro com cristais de dimensdes médias de 0,0692 mm e e formas
subédricas. As disparidades nos tamanhos de algumas particulas podem ser observadas de
maneira analoga na Figura 4.22.

A Figura 4.23 demonstra a microestrutura e o aspecto fractografico dos compdsitos

contendo o residuo de cinzas volantes.
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Figura 4.23 — Micrografias obtidas por MEV para (a) menor composic¢do (5 %) e (b) maior composic¢ao (35 %)
para o residuo de cinzas volantes. Aumento de 200 x.

UFPA - LME1494 2019/09/06 12:31 F D4.8 x200 500um UFPA - LME1486 2019/09/06 1211 F D49 x200 500 um

Fonte: Elaborado pelo autor.

A menor composi¢do (5 %) do residuo de cinzas volantes foi a que obteve menor
tensdo de resisténcia a tracdo quando comparada com os demais residuos de as demais
composicdes. Tal resultado € corroborado pela grande quantidade de marcas de rios apontadas
pelas setas em laranja na Figura 4.22 (a), as marcas de rios sdo indicativos da direcdo de
propagacdo do dano, e sdo produto do crescimento de trincas simultaneamente em dois ou
mais planos cristalograficos paralelos, que ao juntar-se formam os chamados degraus. A partir
das marcas de rios, pode-se inferir que a concentracdo de tensdo durante a solicitacdo
mecanica foi maior nessas regides.

Apesar de ndo ser encontrada uma quantidade elevada de vazios e porosidade da
mesma maneira que nos compasitos com residuo de caulim e cobre (provavelmente por conta
da fina granulometria), nota-se que a dispersdo de particulas maiores o residuo de CV
(circulos azuis) ndo foi tdo homogénea quanto nos demais, o que aliado ao indicativo das
varias marcas de rio pode ratificar a menor resisténcia mecanica encontrada a partir dos dados
obtidos ap0s o ensaio de tracdo, quando comparado aos outros residuos.

Estudos conduzidos pela Associacdo Brasileira de Cimento Portland (1984) com
cinzas volantes nacionais exibiram grande variedade morfoldgica, com grdos vitreos de
aspecto esponjoso e coloracdo escura variando de alguns micrometros até 300 mm, além da
presenca de geometrias cenosferas e de outros graos com formatos irregulares. A variedade
de dimensbes e formatos presentes nas cinzas volantes pode ter contribuido para o processo

de ruptura nas regides cuja dispersdo nao foi adequada nos compaositos confeccionados.
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4.2.6 Ensaio de Flamabilidade

A flamabilidade dos compositos poliméricos é determinada principalmente pela resina
utilizada na matriz. A queima de compdsitos poliméricos apresenta algumas caracteristicas
tais como: facilidade de ignigdo e propagacdo de chama, relativa taxa de liberagéo de calor,
facilidade de extingdo do fogo caso utilizado os meios certos, e, sobretudo, emissao de fumaca
com elevado grau de toxicidade (KIM, 2012).

A analise do comportamento do material mediante altas temperaturas é fundamental
para avaliar sua resisténcia, o que facilita a sua classificacdo e adequacdo para futuras
aplicacdes (KIM, 2012). Os residuos industriais, por possuirem grande carga inorganica, com
sua constituicdo apresentando minerais como quartzo, hematita e calcita (todos observados
através do ensaio de DRX), sdo menos suscetiveis a queima. Ja 0s materiais poliméricos,
devido sua natureza quimica organica, sdo mais suscetivel ao processo de combustéo.

Existem diversos ensaios, normas e variagdes que podem ser adotadas para realizar os
ensaios de flamabilidade em compositos. Para as finalidades deste trabalho, foram utilizadas a
norma ASTM D 635 e a resolucdo 675 do Conselho Nacional de Transito (CONTRAN). A

Tabela 4.9 exibe as taxas de resisténcia a chama obtidas dos compositos:

Tabela 4.9 — Dados obtidos a partir do ensaio de flamabilidade horizontal.

Residuo/Composicéo Taxa de Propagacdo (mm/min)
Matriz Plena 17,42
LV 5% 19,28
LV 15 % 14,23
LV 25 % 14,29
LV 35 % 10,39
CA5% 23,73
CA15% 18,25
CA25% 19,63
CA35% 11,98
CO5% 19,89
CO15% 19,58
CO25% 19,08
CO35% 22,26
CV5% 24,45
CV15% 21,08
CV 25 % 19,12
CV 35% 17,60

Fonte: Elaborado pelo Autor.
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Apesar de diversos tipos de matrizes poliméricas apresentarem baixa resisténcia a
chama, ndo sendo indicadas para aplicacbes mais propensas a ocorréncia de incéndios, tais
como cabines de aeronaves, carros de trens, navios e submarinos, a resina poliéster plena
utilizada nos ensaios realizados apresentou uma taxa de propagacéo adequada em relacdo ao
exigido pela norma utilizada, com um valor de 17,42 mm/min, cerca de 56,45 % menor que o
patamar de 40 mm/min estabelecido pela norma utilizada.

E notavel, ainda, que a partir da inclusio dos residuos na matriz, para algumas
composic¢des houve uma tendéncia de diminuicdo na taxa de propagacao de chama, enquanto
outras se mantiveram em um patamar semelhante ao da matriz plena. O efeito de maior
retardo da chama e menores taxas de propagacdo sao desejadas, visto que facilitam com que
medidas para a extin¢cdo da mesma sejam tomadas em situacdes de incéndio, além de atenuar
0 volume de gases toxicos que sao liberados no ambiente.

Pode-se afirmar que todos os materiais compdsitos fabricados neste trabalho,
independente do residuo utilizado, séo classificados como HB. Visto que nas diretrizes da
norma utilizada, é informado de que taxas inferiores a 40 mm/min sdo classificadas como tal.

As composicdes com residuo de cobre apresentaram valores no mesmo patamar da
matriz plena, mas ainda sim bem menores do que os valores recomendados pelos diversos
Orgaos. Ja para a lama vermelha e o caulim, os resultados foram eximios, com a composicao
de lama vermelha (LV 35 %) obtendo um percentual de reducdo de propagacdo da chama de
40 % em relacdo a matriz plena. Para o residuo de caulim, sua maior proporcédo em massa CA
(35 %) promoveu uma reducdo da propagacdo de cerca de 31 % em relagdo a matriz plena.
Para o residuo de cinzas volantes, destaca-se o resultado oriundo da composi¢cdo CV (35 %),
gue com uma taxa de propagacdo de 17,60 mm/min, com valor semelhante ao da matriz
plena.

A Figura 4.24 exibe um grafico comparativo entre as composicdes e suas respectivas

taxas de propagacao.
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Figura 4.24 — Gréafico com os dados obtidos a partir do ensaio de flamabilidade, para todas as composicdes.
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Tais redugdes podem ser explicadas, sobretudo, pela composicdo quimica e as fases
mineraldgicas associadas a cada um dos residuos. O aspecto morfoldgico também apresenta
papel de importancia, a exemplo do residuo de caulim, cujo arranjo lamelar da caulitina (fase
mineral observada no difratograma apresentado no topico 4.1) cria uma barreira fisica que
dificulta a difusdo de oxigénio e a liberacdo de volateis inflamaveis, contribuindo ativamente
para a reducdo do processo de propagacdo da chama. Outro fator de importante contribuicéo
tem relacdo direta com a composicdo quimica da fase mineral em questao, a exemplo da dgua
estrutural (hidroxila), que € liberada mediante o atingimento da temperatura de desidratacao.

Para o residuo de lama vermelha, dentre algumas fases minerais observadas no seu
difratograma tem-se a presenca de gibbisita, constituida de particulas de alumina “tri-
hidratada”, que também endossa a relacdo entre a composicdo quimica e a sua contribuicéo
para a diminuicdo da propagacdo da chama durante o processo de combustéo.

Os residuos de cobre e de cinzas volantes ndo obtiveram reducdes tdo grandes em
relacdo a taxa de propagacdo encontrada na matriz plena, o que pode estar associado também
a sua composicdo guimica e aos minerais encontrados, cuja presenca elevada de quarto em
ambos os difratogramas de ambos os residuos pode ndo contribuir de maneira tdo efetiva para
a reducdo da propagacdo de chama quanto a contribuicdo cedida pela carga mineral presente
nos residuos de lama vermelha e caulim, discutidas anteriormente. H& de se levar em conta

ainda os diferentes aspectos morfoldgicos entre as particulas dos diversos minerais e que
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assim existirdo formas de interacfes fisicas diferentes durante o processo de difusdo do
oxigénio, fundamental para o dinamismo da combustéo.

A respeito do &mbito dos regulamentos nacionais, a resolugdo CONTRAN 675 exige
que 0s revestimentos internos da industria automobilistica tenham uma velocidade de
propagacdo de chama de 250 mm/min, enquanto que em outros paises com pesquisas
avancadas na area, esse valor é estabelecido em 80 mm/min.

A Tabela 4.10 demonstra uma comparacdo entre as composi¢ces com 35 %
(teoricamente as que possuem maior capacidade de retardo de chama, devido a maior

quantidade de residuos/carga inorganica) e o padrédo exigido pelas normas e diretrizes:

Tabela 4.10 — Comparac&o entre o padréo exigido e os resultados obtidos neste trabalho, para o ensaio de

flamabilidade.
Normas/Composi¢éo Taxa de Propagacdo (mm/min)

CONTRAN 675 250,00
ASTM D 635 40,00
LV 35 % 10,39

CA 35 % 11,98

CO 35 % 22,26

CV 35 % 17,60

Fonte: Elaborado pelo Autor.

Em relacdo ao valor exigido pela resolucdo do CONTRAN, obteve-se uma reducao de
95,8 % na taxa de propagacao para o residuo de lama vermelha, 91 % para o cobre e 95 %,
para o caulim e 93 % para as cinzas volantes. Para o valor estabelecido pela norma da ASTM,
as reducdes foram de aproximadamente 74 % para a lama vermelha, 44 % para o cobre, 70 %
para o caulim e 56 % para o residuo de cinzas volantes. E notavel o excelente desempenho
dos materiais compdsitos elaborados, que apresentaram valores bem menores do que o
exigido pelas normas, garantido sua seguranca nas situacdes de perigo anteriormente citadas.

A Tabela 4.11 apresenta um comparativo entre a taxa de propagacdo de chama da
composicdo LV (35 %) obtida neste trabalho com alguns materiais poliméricos encontrados
na literatura, bem como as taxas para materiais compositos com residuos industriais obtidas

por outros pesquisadores.



7

Tabela 4.11 — Comparativo entre o resultado obtido neste trabalho e com materiais encontrados na literatura,
para o ensaio de flamabilidade.

Materiais de Referéncia Fonte Taxa de propagagdo

(mm/min)
LV 35 % Este trabalho 10,39
Polietileno (PE) ASTM D 635 15,20
Polietileno Tereftalato (PET) ASTM D 635 192,00
Acrilonitrila butadieno estireno (ABS) ASTM D 635 27,90
Composito com 30 % de LV COSTA (2016) 14,51
Composito com 30 % de LV GONCALVES (2018) 10,20

Fonte: Adaptado dos autores citados.

Com base no comparativo apresentado, nota-se que tanto o compdsito com insercao de
lama vermelha obtido nesse trabalho quanto os compositos elaborados por outros autores,
apresentam um resultado muito satisfatorio para a taxa de propagacdo de chama quando
correlacionados a outros materiais.

De maneira analoga as Tabelas comparativas apresentadas nos topicos onde foram
discutidos os ensaios de flexd@o e tracdo, destaca-se que a correlagdo exibida para o ensaio de
flamabilidade diz respeito somente a composicao (fracdo massica) utilizada neste trabalho e
de outros autores, e que a influéncia nas propriedades observadas percorre por diversos
fatores que ndo s6 a fracdo massica, mas que variam desde o método de confeccdo até as
caracteristicas fisicas e quimicas de cada residuo de resina utilizada, além também dos

parametros de normas utilizados.
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5 CONCLUSOES

As placas retangulares fabricadas apresentaram-se livres de defeitos ao longo de sua
superficie e com boa homogeneidade, constatando como factivel a confeccdo dos compdsitos
através do método hand lay-up.

Para 0 ensaio mecénico de flexdo, de maneira geral as composi¢cdes mantiveram-se
abaixo do patamar estabelecido pela matriz plena, atuando apenas como carga, 0 que se
justifica pela perda gradual de flexibilidade a partir da insercdo de residuos na matriz
polimérica. As excec¢des ficaram por conta das composi¢cdes de CA (15 %) e CV (25 %), com
tensdo de resisténcia favoravel ao patamar da resina, com aumentos respectivos de cerca de
10,17 % e 15,60 %.

Para o ensaio de tracdo, uma distribuicdo homogénea durante a etapa de fabricacao
possivelmente contribuiu para a dispersdo e interacdo entre a matriz e 0s residuos,
distribuindo melhor as tensdes internas durante a solicitacdo mecénica e favorecendo o
aumento da tensdo da resisténcia a tracdo. A insercdo dos residuos elevou positivamente o
patamar estabelecido pela matriz plena, atuando assim como carga de reforco, com destaque
para a composi¢do CO (25 %) com uma melhora de aproximadamente de 139,49 %.

A analise fractografica demonstrou diversas caracteristicas que estdo atreladas ao
processo de fratura e de resisténcia mecanica do compdsito estudado, exibindo poros,
desniveis, trincas e marcas de rios, bem como a disperséo e distribui¢do dos residuos ao longo
da matriz: todos encontrados em menor escala nos compdsitos que apresentaram 0s maiores
valores de tensdo de resisténcia a tracao.

O ensaio de flamabilidade horizontal assegurou uma classificacdo HB para os
materiais confeccionados neste trabalho, de acordo com a norma ASTM D 635, garantindo-os
com caracteristicas de retardado de chama. As composicGes de 35 % para todos os residuos
obtiveram excelentes resultados, desempenho esse associado diretamente com as fases
mineralégicas e composi¢do quimica de cada residuo. Os valores de taxa de propagacéao
foram bem menores do que o maximo exigido pela resolucdo 675 do CONTRAN, com
destagque para o residuo de lama vermelha que obteve uma taxa 95, 8 % menor que o padrdo
nacional exigido.

Destaca-se, assim, a utilidade dos materiais compositos com residuos industriais,
como opcdo viavel de destinacdo para os residuos estudados, que outrora seriam
impropriamente descartados no meio ambiente, ou inconvenientemente armazenados nos

patios das industrias.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

— Verificar a influéncia de diferentes granulometrias nas propriedades fisicas e
mecanicas dos compositos elaborados, utilizando os mesmos ou diferentes residuos.

— Expandir as comparacdes, realizando a adi¢do de novos tipos de residuos industriais
e na forma de tratamento dos mesmos.

— Estudar a insercdo de fibras sintéticas e naturais para a confeccdo de compositos
hibridos com fibras e residuos, para verificar os diferentes graus de influéncia nas
propriedades fisicas, mecanicas e de flamabilidade.

— Estudar através da técnica de microscopia eletronica de varredura a interface

matriz/reforco e a respectiva influéncia nas propriedades dos compasitos.
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