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RESUMO

A busca cada vez maior por materiais com propriedades especificas, fez com que
pesquisadores demonstrassem um maior interesse na area de materiais compoésitos.
Residuos industriais que muitas vezes possuem descarte inadequado vém sendo
bastante utilizados como cargas para esses materiais. O presente trabalho tem
como objetivo analisar as propriedades fisicas, mecéanica e de resisténcia a chama
de compdsitos poliméricos reforcados com residuo de caulim. Estes materiais
compositos foram produzidos com matriz poliéster isoftélica e residuo de caulim in
natura e calcinado, variando as fracbes em massa de 5 % e 10 % de residuo. Os
corpos de prova foram confeccionados utilizando o método hand lay-up (manual) em
molde metalico. Foram realizados ensaios fisicos de absor¢cédo de agua, porosidade
aparente e massa especifica aparente, ensaio de tracdo e de flamabilidade de
acordo com as normas ASTM D 570, ASTM D 2734, ASTM D 792, ASTM D-3039 e
ASTM D 635, respectivamente. De acordo com os resultados obtidos nos ensaio
fisicos, os compdsitos exibiram aumento de AA, PA e MEA comparado a resina
plena. Com relacdo ao ensaio de tragdo, o composito RCI-10 apresentou aumento
de 12,18 % comparado a resina plena, com um limite de resisténcia a tracdo de
21,92 MPa. No ensaio de flamabilidade os compositos apresentaram resultados bem
menores que os exigidos pelas normas. Em relacdo ao CONTRAN 0s compositos
RCI-5 e RCI-10 obtiveram reducdo da taxa de propagacao de 77,42% e 76,15%,
respectivamente. E relacdo o que determina ASTM D 635 0s compositos
apresentaram diminuicdo da taxa em 43,55 % e 40,37 %, respectivamente. Os
compositos ndo apresentaram variacdes significativas da taxa de propagacdo de
chama comparado a resina plena. De modo geral, a pesquisa realizada apresentou
resultados viaveis, considerando a incorporacdo de um residuo industrial como
carga mineral, sendo importante ressaltar que o reaproveitamento desse residuo
contribui para a diminuicdo dos impactos ambientais gerados no seu processo de
armazenamento e também diminui custo do produto final, tendo em vista que parte

do volume do polimero esta sendo substituido por um material de menor valor.

Palavras-Chave: Composito. Resina Poliéster. Residuo de Caulim. Caracterizacao.



ABSTRACT

The increasing search for materials with specific properties led researchers to show a
greater interest in the area of composite materials. Industrial wastes that often are
disposed inadequately have been widely used as fillers for these materials. The
present work aims to analyze the physical, mechanical and flame resistance
properties of polymeric composites reinforced with kaolin residue. These composite
materials were produced with isophthalic polyester matrix and fresh and calcined
kaolin residue, with mass fractions varying from 5% and 10% of residue. The
specimens were made using the hand lay-up method (manual) in metallic mold.
Physical tests of water absorption, apparent porosity and apparent specific mass,
tensile and flammability tests were carried out according to the standards ASTM D
570, ASTM D 2734, ASTM D 792, ASTM D-3039 and ASTM D 635, respectively.
According to the results obtained in the physical tests, the composites showed an
increase in AA, PA and MEA compared to full resin. Regarding the tensile test, the
RCI-10 composite showed an increase of 12.18% compared to full resin, with a limit
of tensile strength of 21.92 MPa. In the flammability test, the composites showed
results much lower than those required by the standards. Concerning CONTRAN, the
RCI-5 and RCI-10 composites reduced the propagation rate by 77.42% and 76.15%,
respectively. And in relation to what determines ASTM D 635, composites showed a
decrease in the rate of 43.55% and 40.37%, respectively. The composites did not
show significant variations in the flame propagation rate in relation to the full resin. In
general, the research carried out showed viable results, considering the incorporation
of an industrial waste as a mineral load, it is important to emphasize that the reuse of
this waste contributes to the reduction of the environmental impacts generated in its
storage process and also reduces the cost of the final product, considering that part

of the volume of the polymer is being replaced by a material of lesser value.

Keywords: Composite. Polyester resin. Kaolin residue. Characterization.
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1 INTRODUCAO

A alta demanda por materiais que apresentem alto desempenho que sejam
mais resistentes e leves fez com que pesquisadores apresentassem maior interesse
na area de materiais compdsitos, devido ao fato destes materiais apresentarem
combinacdes de propriedades ndo encontradas em ligas metéalicas, ceramica, ou
material polimérico monolitico convencional (SANTOS, 2007).

Esses materiais compdésitos sdo constituidos de uma fase denominada matriz,
a qual é continua e envolve a outra fase chamada de fase dispersa. Alguns materiais
com matriz polimérica aos quais sdo adicionadas cargas sao na realidade
compositos com particulas grandes, essas cargas melhoram ou modificam as
propriedades do material (CALLISTER Jr., 2016). As geometrias dessas particulas
podem apresentar uma grande variedade, porém € necessario que elas sejam
equiaxiais, ou seja, apresentem aproximadamente as mesmas dimensdes em todas
as direcbes. Para que o refor¢co aconteca de forma efetiva, as particulas adicionadas
precisam estar distribuidas na matriz de forma homogénea (CALLISTER Jr., 2016).
Residuos industriais tem sido objeto de estudo para serem inseridos como carga
nestes materiais compositos, sendo alternativas viaveis na fabricacdo destes, pois
parte do volume do polimero seria substituido por um material de baixo valor
agregado. A producdo destes residuos industriais tem se tornado cada vez maior
com o avanco da industrializacdo, e a necessidade de gestdo adequada destes
residuos tem se tornado preocupacao principalmente na mineracéo, que € um setor
gue produz uma grande quantidade de residuo, quando se considera
especificamente a mineracdo do caulim, largamente explorado no estado do Para
(ANJOS; NEVES, 2011).

No processo de beneficiamento do caulim utilizado para cobertura de papel
sdo gerados dois tipos de residuos, o0 primeiro proveniente da etapa de
desareiamento, possuindo na sua composicdo basicamente quartzo, representando
um volume de cerca de 8 % do material proveniente da mina. O segundo procedente
da etapa de centrifugacdo, separacdo magnética, branqueamento e filtragem com
um volume de cerca de 26 % da producgao bruta. Devido a essa grande quantidade
de residuos gerados sdo necessarios 0os desmatamentos de grandes areas para a

construcdo de bacias de sedimentacdo, utilizadas para armazenamento desse
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residuo, causando desta forma um grande impacto ambiental. (BARATA e DAL
MOLIN, 2002).

Diante disto, o presente trabalho tem como objetivo a producéo de
compositos de matriz poliéster isoftalica com a adicdo de residuo de caulim para
avaliacdo de suas propriedades fisicas, mecéanicas e de flamabilidade.

1.1 Justificativa

O crescente aumento populacional vem desencadeando uma maior
exploracdo dos recursos naturais, 0 que torna necesséario o estudo de materiais
renovaveis e reciclaveis que minimizem ao maximo o0s impactos ambientais
(ARAUJO et al., 2001).

O setor mineral apresenta grande importancia econdmica para diversas
regides. Entretanto, produz quantidades absurdas de residuos industriais e a
destinacdo adequada destes residuos tem se tornado motivo de preocupacao para
as empresas e 6rgaos ambientais (SILVA; VIDAL; PEREIRA, 2001; MENEZES et al.,
(2007).

A industria do caulim utilizado para a cobertura de papel produz residuos na
extracdo e no beneficiamento. As etapas de centrifugacdo, separacdo magnética,
branqueamento quimico e filtragem, sdo as responsaveis pela maior quantidade de
residuos produzidos, representando cerca de 26 % da producao bruta (BARATA e
DAL MOLIN, 2002). No estado do Para estima-se que o volume de residuos
produzidos seja superior a 10 mil toneladas (BARATA; ANGELICA, 2012).

Contudo, a utilizacdo desse residuo na fabricagcdo de materiais compadsitos é
uma opcao que a cada dia se torna mais viavel, pois além de minimizar os impactos
ambientais causados na etapa de armazenamento, a sua utilizacdo ainda pode
reduzir os custos, tendo em vista que parte do volume do polimero que geralmente é

mais caro, estaria sendo substituido por um material de menor valor.
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1.2 Objetivos
1.2.1 Objetivo Geral

Estudar a viabilidade da incorporacdo do residuo industrial de caulim em

compaositos de matriz de poliéster isoftalico.

1.2.2 Objetivos Especificos

- Determinar as propriedades fisicas (Absorcdo de Agua, Porosidade
Aparente e Massa Especifica Aparente) da matriz polimérica plena e dos compa@sitos
confeccionados;

- Avaliar o comportamento mecanico (resisténcia a tracdo) dos materiais

compositos produzidos, visando verificar a influéncia do residuo caulinitico com as
diferentes proporc¢oes;

- Estudar as propriedades térmicas (ensaio de flamabilidade) do compdsito
polimérico com o aumento do teor de residuo visando a efetiva contribuicdo como

aditivo auxiliar no retardamento de chama.

1.2.3 Estrutura do Trabalho

A primeira sec¢do apresenta uma breve introducdo sobre o tema a ser tratado,
uma justificativa para a realizacdo deste trabalho e o objetivo geral e os objetivos
especificos do mesmo.

A segunda sec¢do apresenta uma revisao bibliografica sobre o tema estudado
abrangendo materiais compositos e as técnicas empregadas no processo de
caracterizacao desses materiais.

A terceira secdo apresenta os materiais e 0os procedimentos experimentais
realizados na confeccdo dos materiais compoésitos, demonstrando de forma
detalhada através de fluxogramas e imagens todas as etapas realizadas.

A gquarta secdo apresenta os resultados obtidos através da caracterizacéo
fisica, mecanica e de flamabilidade desses materiais compositos, sendo estes
resultados apresentados sob forma de graficos e tabelas. Apresenta também a

discussao desses resultados.
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A quinta secdo apresenta de forma objetiva as conclusdes do trabalho em

resposta aos objetivos tracados e apresenta sugestdes para trabalhos futuros.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Materiais Compdésitos: Definicdo e Classificacao

Material compdsito € a combinacdo de dois ou mais materiais, que forma um
material com propriedades especificas ndo apresentadas por outro material
ceramico, metalico ou polimérico monolitico convencional. Estes materiais s&o
constituidos por duas fases, uma chamada de refor¢co ou carga (fase dispersa) e
outra fase chamada matriz a qual € continua, estas fases devem ser quimicamente
diferentes e estar separadas por uma interface distinta. A fase matriz dos
compositos pode ser metalica, polimérica ou ceramica, porém sdo mais utilizados os
materiais metalicos e poliméricos, pois € desejavel que o compdsito apresente
alguma ductilidade. (MARINUCCI, 2011; ASKELAND, 2015; CALLISTER Jr., 2016).

As propriedades apresentadas por estes materiais compoésitos sdo uma
associacdo das propriedades das fases constituintes, tais como, quantidades,
formas, tamanhos, distribuicdo e orientacdo. Um esquema da classificacdo dos
materiais compositos esta apresentado na Figura 1, onde mostra as quatro divisoes:
compositos reforcados com particulas, compositos reforcados com fibras,
compositos estruturais e nanocompositos. A fase dispersa quando o reforgo esta na
forma de particula é equiaxial, ou seja, possui as mesmas dimensdes em todas as
direcdes. Ja quando se utiliza fibras é possivel que esses reforcos ndo apresentem
dimensdes iguais. Os estruturais apresentam camadas multiplas e nos
nanocompositos as particulas sdo da ordem de nanémetros (CALLISTER Jr., 2016;
MARINUCCI, 2011).
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Figura 1 — Esquema de classificacdo dos materiais compdsitos.

Compésitos
1
1 1 1 1
Reforgados
com Eg];gr%ﬁ?:ss Estrutural Nanocompositos
particulas
l_l_l . l_l_l
1 1
Particulas Reforcado e
grandes por Continuas Descontinuas Laminados Zi’;‘g&?cﬁrg
disperséo
1
1 1
Alinhadas Orientadas

aleatériamente

Fonte: Adaptado de Callister Jr., 2016.

2.1.1 Compoasitos reforcados com particulas

Os compositos particulados sé@o constituidos por particulas de um ou mais
materiais dispersos numa matriz de outro material. Os particulados séo inseridos no
compdsito com o intuito de se obter propriedades incomuns, ou apenas substituir
uma parte do volume do polimero/matriz por um material mais barato (ASKELAND,
2015; MARINUCCI, 2011).

A carga recebida pelo compésito particulado € dividida, sendo a maior parte
suportada pela matriz e o restante pelas pequenas particulas dispersas que
impedem ou dificultam o movimento das discordancias. O grau em que esse
particulado atuard como reforco ou de melhoria do comportamento mecanico
dependera da existéncia de uma ligacdo forte na interface matriz-particula
(CALLISTER Jr., 2016).

2.1.2 Matriz Polimérica
A fase matriz no compdsito pode ser metalica, ceramica ou polimérica. Em

geral € mais comum a utilizagdo de materiais metélicos e poliméricos, pois é

necessario que o material apresente alguma ductilidade. Essa fase matriz com
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reforco de particulas tem a funcdo de transferir parte da tensdo aplicada as
particulas, as quais suportam uma fracédo da carga (CALLISTER Jr., 2016).

Os materiais poliméricos sdo materiais organicos formados por cadeias de
carbono, nos quais estao ligados covalentemente a atomos que podem ser de
hidrogénio, nitrogénio, oxigénio, cloro, flor ou enxofre, sendo estes responsaveis
por formar quase a totalidade dos materiais poliméricos. A diversidade de materiais
formados pela ligacdo de pouco mais de seis atomos de carbono é tao grande que
basta substituir um 4tomo de uma determinada molécula para formar um material
novo apresentando caracteristicas distintas daquele da molécula original
(MARINUCCI, 2011).

Materiais poliméricos podem dividir-se em duas categorias principais:
termoplasticos e termorrigidos. De forma geral os termoplasticos quando sujeitos a
um aumento de temperatura e pressado possuem capacidade de amolecer e fluir. Ja
os termorrigidos tornam-se permanentemente rigidos, ndo amolecem sob
aquecimento (CANEVAROLO, 2006).

Na fabricacdo de compodsitos para aplicacbes nao-estruturais e semi-
estruturais as resinas termorrigidas mais utilizadas sao poliésteres insaturados,
resinas de viniléster e as resinas fendlicas. As resinas de poliéster podem ser
saturadas ou insaturadas. As saturadas sdo comercializadas na forma de filme ou
fibras e resinas termoplasticas. As insaturadas sao frequentemente utilizadas na
fabricacdo de materiais compdsitos, pois possui um baixo custo, facilidade de
processamento e boas propriedades quimicas, elétricas e mecanicas (MOURA et al.,
2011).

2.1.3 Resina Poliéster Insaturada

A utilizacdo de matrizes poliméricas na fabricacdo de materiais compdsitos
tem se tornado cada vez maior a nivel comercial. Dentre elas, a resina de poliéster
esta entre as mais utilizadas (MARINUCCI, 2011). As resinas de poliéster pertencem
a uma familia de polimeros que sédo formados pela reacdo de acidos organicos
dicarboxilicos e glicéis, desta reagdo originam-se moléculas de cadeias longas e
lineares. Se um desses constituintes principais, ou ambos, sdo insaturados, isto quer

dizer que, se h& duplas ligacbes em sua cadeia molecular, a resina resultante &
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insaturada (LEVY NETO; PARDINI, 2018). A Figura 2 mostra a estrutura molecular

da resina poliéster isoftalica.

Figura 2 — Resina poliéster isoftalica
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Fonte: Sakamoto, 2020.
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A reacdo de sintese que ocorre na resina poliéster € uma reacdao de
polimerizacdo por condensacdo em etapas, esta reacdo, consiste na condensacéao
sucessiva dos grupos funcionais reativos, com isto, ha o aumento do tamanho das
moléculas até que estas atinjam o tamanho de uma cadeia polimérica. A reacéo de
um diacido com um glicol (dialcool) gera como produto um éster e subproduto a
agua. O acontecimento repetido desta reacdo de esterificacdo, leva a formacao de
um poliéster (CANEVAROLO, 2006).

Segundo Targa et al., (2009), os principais tipos de resinas de poliéster
insaturado s&o: resina ortoftalica, tereftalica, isoftalica e bisfendlica.

A formulacdo da matriz polimérica contendo a resina poliéster é feita através
da adicdo de iniciadores também chamados no cotidiano de catalisadores e
aceleradores. Esses iniciadores de cura proporcionam a interligacdo das
macromoléculas criando uma rede tridimensional de ligagcdes quimicas, iniciando a
cura da resina. Os iniciadores principais sao: o peroxido de metil etil cetona (MEKP)
e o peroxido de benzoila (BPO). A ativacdo desses iniciadores de cura € feita por
promotores de cura (aceleradores), sendo 0s mais usuais as aminas terciarias ou
sais de cobalto, vanadio, cobre ou manganés, sendo o0s dois primeiros mais
utilizados. A reacdo de cura dessa resina € possivel devido ao rompimento das
insaturagfes presentes nos atomos de carbono do &cido insaturado (MARINUCCI,
2011).
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A decomposicao dos catalisadores adicionados a resina gera radicais livres e
esses radicais livres atacam as insaturacdes no poliéster ou nos monémeros de
baixa massa molar, como exemplo o estireno, para dar inicio ao processo de
polimerizacdo em cadeia, a qual da origem a um copolimero estireno-poliéster,
formando assim uma rede tridimensional termorrigida. A Figura 3 apresenta a
reacdo durante o processo de cura de resinas de poliéster insaturado (LEVY NETO;
PARDINI, 2018).

Figura 3 — Reacgéo processo de cura da resina de poliéster insaturado.
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Fonte: Sakamoto, 2020.

2.2 Cargas em Compaositos

Segundo Askeland (2015), compositos particulados sdo projetados para
apresentar combinacbes de propriedades incomuns, ndo apenas melhorar a
resisténcia.

De forma geral, as cargas sao inseridas aos polimeros para melhorar a
resisténcia a abrasao, o limite de resisténcia a tracdo e a compressao, a tenacidade,
estabilidade dimensional e térmica, entre outras. Os polimeros que contém carga
podem ser chamados de materiais compdsitos. As cargas mais utilizadas sao pé de
madeira, pdé de silica e areia, vidro, argila, talco, calcario (MOURA et al., 2011 e
CALLISTER Jr., 2016).

Com frequéncia essas cargas sao inseridas para substituir parte do volume do
polimero, que geralmente € mais caro, reduzindo desta forma o custo do produto

final. O tamanho das particulas pode variar de 10 nm, até dimensdes
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macroscopicas. E necessério que as particulas estejam bem distribuidas na matriz
para que o reforco seja efetivo (CALLISTER Jr., 2016).

Algumas propriedades dos compésitos particulados dependem apenas das
propriedades individuais e da quantidade relativa. Podem-se predizer precisamente
essas propriedades através da regra da mistura Equacao 1 apresentada a seguir.

Pe=3(fipi) @

Onde p, é a massa especifica do compdsito, f; é a fracao volumétrica e p; € a

massa especifica de cada constituinte.

2.2.1 Residuo Industrial de caulim

De acordo com Souza Santos (1984), o termo caulim €& utilizado para
denominar uma argila que queima na cor branca e, na sua forma beneficiada, é
constituida principalmente por caulinita. Segundo Martires (2009), outras
substancias também estdo contidas sob forma de impureza no caulim, sendo estas,

guartzo, areia, mica, feldspato e 6xidos de titanio e ferro. A Figura 4 mostra o caulim.

Figura 4 — Caulim.

Fonte: Marinho, 2020.
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A caulinita apresenta em sua composicao teérica 39,50 % de Al203,46,54 %
de SiO2 e 13,96 % de H2O; porém, pode ocorrer algumas pequenas variagdes na
sua composicao.A caulinita apresenta uma estrutura do tipo 1:1, formada por folhas
tetraédricas de silicio e octaédricas de aluminio, um lado da folha contém aluminio
recoberto com agrupamentos OH e o outro de oxigénio, conforme representado na
Figura 5 (LUZ et al., 2008; SILVA e SANTANA, 2013).

Figura 5 — Representacdo da estrutura da caulinita.
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Fonte: Silva e Santana, 2013.

Existe uma diversidade de industrias que utilizam o caulim como matéria-
prima, tais como a industria de papel, ceramica, tinta, plastico, concreto, vidros,
borracha, cosmético, farmacia, catalisadores, fertilizantes entre outros (SILVA,
GARRIDO; MEDEIROS, 2011). A sua principal aplicacdo se da na industria de
papel, por ser um mineral quimicamente inerte em uma ampla faixa de pH, possuir
uma coloracéo branca, fatores que o torna 6timo para aplicacdo como cobertura e
carga (MARTIRES, 2009).

Segundo Silva, Garrido e Medeiros (2011), o consumo de caulim na industria
de papel representa cerca de 45 % de todo caulim produzido no mundo.
Aproximadamente 16 milh6es de toneladas das 37 milhdes de toneladas de caulim
beneficiado no mundo séo utilizados na industria do papel. O Brasil é responsavel
por aproximadamente 7 % da producdo mundial de caulim e as reservas brasileiras

de caulim estdo avaliadas em 28 % da estimativa mundial.
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Os depoésitos localizados no estado do Pard pertencem a trés empresas
exploradoras de caulim, Imerys Rio Capim Caulim S/A - IRCC, Para Pigmentos S/A -
PPSA e a Companhia Brasileira de Equipamento — CBE. Sendo a primeira e a
segunda exploradoras de caulim para revestimento e cobertura na industria do papel
e a ultima, explora o caulim para aplicacdo na industria de cimento como pozolana.
Economicamente estas empresas apresentam uma grande importancia. Porém,
durante o seu processo de beneficiamento grandes quantidades de residuos sdo
gerados causando um grande impacto ambiental na sua etapa de armazenagem.
(ROCHA Jr.; ANGELICA; NEVES, 2015).

A Imerys Rio Capim Caulim S/A - IRCC localizada em Ipixuna do Paré esta
em operacao desde 1996 e possui a maior planta de beneficiamento de caulim do
mundo e 71 % de participacdo na producdo de caulim no Brasil (Imerys Rio Capim
Caulim S/A). A Figura 6 mostra a mina Rio Capim Caulim em Ipixuna no Para.

Figura 6 — Mina Rio Capim Caulim.

Fonte: Imerys Rio Capim Caulim S/A.

Para a obtencdo do caulim inicialmente é feita a extracdo do minério bruto,
eliminacédo da areia e em seguida o material é disperso em agua e levado até a
etapa de beneficiamento, onde acontece a centrifugagéo, separagdo magnética para
retirada do ferro e brangueamento quimico, apés o material é filtrado e secado

gerando o produto final que é transportado por minerodutos até o ponto de
embarque (MARTIRES, 2009).
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Dois tipos de residuos sdo gerados no processo de beneficiamento, o
primeiro proveniente da etapa de desareiamento, possuindo na sua composi¢cao
basicamente quartzo, representando um volume de cerca de 8 % do material
proveniente da mina. O segundo procedente da etapa de centrifugacdo, separagao
magnética, branqueamento e filtragem com um volume de cerca de 26 % producao
bruta (BARATA e DAL MOLIN, 2002). A Figura 7 apresenta algumas lagoas de
sedimentacao de residuo de caulim.

Figura 7 — Lagoas de sedimentacéo de residuo de caulim.

Fonte: Cabral, (1991) apud Barata e Dal Molin, 2002.

Diversas pesquisas foram desenvolvidas com o intuito de aproveitar estes
materiais e com isso minimizar os impactos ambientais causados pelos residuos da
indastria do caulim, dentre elas Dantas (2017), avaliou a insercdo de residuo de
caulim na resina poliéster teraftdlica para produzir as paredes laterais de um forno
solar alternativo. Rocha Junior et al., (2015), utilizou 3 tipos de caulim para sintese
de zeolita tipo faujasita (X,Y): Caulim de enchimento e tubepress, produto e
semiproduto do processo de beneficiamento e o residuo caulinitico denominado
caulim duro ou flint, objetivando a comparacao entre eles. Mendonga et at., (2017),
avaliou a viabilidade da utilizacdo do residuo de caulim em composi¢des ceramicas

para producédo de blocos ceramicos para utilizacdo na construgado civil.



29

2.2.2 Compositos com residuo mineral de caulim

Algumas questbes ecoldgicas e do meio ambiente vém fazendo com que
sejam realizados estudos relacionados a utilizagdo de residuos industriais. Tais
estudos vém contribuindo para que haja uma destinacdo adequada a esses
materiais que muitas vezes sao dispostos ao meio de forma inadequada, poluindo o
meio ambiente. Um exemplo é o desmatamento de grandes areas realizado para a
construcdo de lagoas de sedimentacdo utilizadas no armazenamento do residuo
gerado pela industria do caulim.

Barbosa et al., (2020) avaliaram mecanicamente compdsitos com fibras de
bambu com comprimento de 15 mm e residuo de caulim flint. De acordo com o0s
resultados do autor os compdsitos fabricados mostraram um desempenho
semelhante ao da matriz plena, destacando-se os compdésitos com 20 % de residuos
de caulim e 3 % de fibra de bambu apresentando uma resisténcia de 22 MPa. As
analises morfolégicas das superficies de fratura evidenciaram, principalmente,
fendbmenos de fibras dispostas transversalmente na direcdo do carregamento e
fibras rompidas.

Costa et al., (2015) verificaram a influéncia de tecido de fibra de juta e residuo
de caulim em compdsitos poliméricos. Os compositos de tecido de fibra de juta com
proporcdo de 10 % de caulim apresentaram melhores resultados de resisténcia
mecanica (55,32 MPa). Segundo a analise da fratura realizada pelo autor, nesta
propor¢cdo o composito apresentou uma melhor distribuicdo dos tecidos de fibra de
juta dentro da matriz, compactando toda a superficie analisada, melhorando a
ancoragem entre as fibras/carga/matriz. Em proporcdes maiores de residuo de
caulim o compdésito apresentou um decaimento da resisténcia. O autor acredita que
isso tenha ocorrido pelo fato de que nos compadsitos com 20 % e 30 % de caulim, a
mistura entre a resina e o caulim torna-se bastante viscosa e aumenta dificuldade de
impregnacao total das fibras, formando regibes secas (regides de fibras néo
envolvidas por resina) dentro dos compésitos.

Santos et al., (2019) estudaram o efeito da adicdo de residuos de cobre e
caulim em matriz poliéster, através do ensaio de tracdo, onde verificou-se que 0s
compositos com até 30 % de residuo de caulim apresentaram resisténcia maior que

0 composito de cobre. Segundo o autor isso acontece porque a caulinita que é
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predominante no material apresenta boa reatividade a matriz polimérica. J& os
compositos com a adicdo de residuo de cobre apresentaram melhores resultados
somente em propor¢cdes superiores, devido as caracteristicas mineraldégicas do
quartzo.

Moraes et al., (2019) investigaram a influéncia da adicdo de residuos de
caulim e lama vermelha como retardantes de chama em compdsitos poliméricos. Os
melhores resultados obtidos pelo autor foram na proporcéo de 35 %, com valores de
taxa de propagacdo bem menores do que o maximo exigido pela resolugdo 675 do
CONTRAN. Os valores foram 11,98 mm/min para o compésito com residuo de
caulim e 10,39 mm/min para o compdésito com residuo de lama vermelha. Segundo o
autor, a composicdo quimica e mineralogica dos residuos, com a presenca de
minerais como o0 quartzo, contribuem para o efeito de retardancia a chama.
Mecanicamente as proporcoes de 5, 15 e 25 % de caulim apresentaram valores de
resisténcia superiores aos dos compaositos com lama vermelha.

Bezerra et al., (2010) estudaram a incorporacdo de residuo de caulim na
composicdo da madeira reconstituida, buscando melhorar as propriedades dos
painéis de MDF- madeira de média densidade. Alguns ensaios de caracterizacao
foram realizados ao residuo como difratometria de raios X, andlise quimica e
granulométrica. O residuo de caulim foi inserido a particulas de MDF e adesivo de
uréia-formaldeido, para obtencdo de compdsitos em forma de painéis, estes foram
caracterizados quanto a absorcdo de agua e resisténcia a flexdo, e os resultados
demonstraram viabilidade da incorporacao do residuo ao MDF.

Lima (2017) analisou as propriedades mecanicas de compaésitos de polietileno
de alta densidade reforcados com caulim nas proporcdes de 10 % a 30 %. O autor
observou-se que conforme houve o aumento da insercdo de caulim, houve o
aumento da tensdo de escoamento, limite de resisténcia a tracdo e moddulo de
elasticidade, o seu melhor resultado apresentou uma resisténcia de 24,0 MPa
correspondente ao compésito com 30 % de caulim.

Os diversos estudos citados acima evidenciam a preocupacao referente aos
problemas ambientais causados pela grande producdo de residuo gerado pela
indastria do caulim. Tais estudos sdo desenvolvidos com alguns objetivos, dentre
eles, o principal é dar uma destinacdo viavel ao residuo em estudo. Neste sentido,

este trabalho avalia a incorporacéo do residuo procedente da etapa de centrifugacao
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no processo de beneficiamento do caulim, em matriz polimérica, e a calcinacéo
desse residuo para fabricacdo dos compdsitos com o residuo calcinado e in natura
para posteriormente verificar as propriedades fisicas, mecéanica e de flamabilidade.

2.3 Ensaios mecanicos

Ensaios mecéanicos determinam a capacidade que o material tem para
transmitir ou resistir aos esforgcos, que sdo expressas em funcédo de tensdes e/ou
deformacbes. Tensbes representam a resposta interna aos esforcos externos que
atuam sobre uma determinada area em um corpo (GARCIA; SPIM; SANTOS, 2012).

Os principais ensaios utilizados na determinagcéao das propriedades mecanicas
dos materiais sdo: ensaios de tracdo, flexdo, dureza, impacto, fluéncia e fadiga
(PADILHA, 1997).

Eles podem ser classificados como destrutivos 0s que provocam a inutilizacao
parcial ou total da peca e nao-destrutivos que ndo comprometem a integridade da
peca (GARCIA; SPIM; SANTOS, 2012).

2.3.1 Ensaio de Tracgéao

Este ensaio € 0 mais utilizado para determinar as propriedades mecanicas
dos materiais, por ser realizado de forma rapida e relativamente simples (GARCIA;
SPIM; SANTOS, 2012).

Neste ensaio o0 corpo de prova € deformado geralmente até a fratura, através
de uma carga de tracdo uniaxial que é aplicada gradativamente nas extremidades
dos corpos de prova normatizados. Tipicamente leva alguns minutos para ser
realizado e é um ensaio destrutivo. A secéo transversal dos corpos de prova pode
ser circular ou retangular, devendo seguir padrées e dimensées da norma que
padroniza os corpos de prova, que no Brasil € a ABNT. Este ensaio pode ser
realizado por uma maquina universal de ensaios (Figura 8). Basicamente a funcédo
desta maquina é plotar um grafico de carga versus deslocamento (CALLISTER, Jr.
2016; FREDEL; ORTEGA; BASTOS, 2020).
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Figura 8 — Desenho esquemético de uma maquina universal de ensaios.
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Fonte: Fredel; Ortega; Bastos, 2020.

O resultado é registrado geralmente em um computador como carga ou forca
em funcdo do alongamento. Essas caracteristicas de carga-deformacdo sé&o
dependentes do tamanho do corpo de prova. Portanto, para se medir a resisténcia
de um material é necessario correlacionar a forca aplicada a area de secao da peca
(BAYER, 2013; CALLISTER Jr., 2016).

2.4 Resisténcia a chama

O comportamento de queima geral de um material compdsito € a somatoria
dos componentes, mais quaisquer efeitos interativos positivos ou negativos
(RIBEIRO et al., 2013).

As matrizes poliméricas possuem baixa resisténcia ao fogo, logo esses
materiais compositos quando possuem polimero na sua matriz estdo suscetiveis a
danos causados pelo fogo (RIBEIRO et al., 2013). Segundo Gallo e Agnelli (1998),
ha diversas maneiras para diminuir a flamabilidade de um polimero, dentre elas, o
uso de retardantes de chama reativos (modificacdo quimica dos polimeros), uso de
retardantes de chama aditivos, aplicacdo de revestimento anti-chama e a
combinacao de varios métodos.

A utilizacdo dos aditivos retardantes de chama consiste na incorporagcédo de

algumas substancias, durante a etapa de processamento do polimero. E com a
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exposicdo desses materiais ao fogo ou altas temperaturas, esses aditivos
retardantes de chama devem inibir ou suprimir processo de combustdo. Essa técnica
€ a mais utilizada, pois apresenta vantagens em relacdo a custos de matéria-prima e
de incorporacéo (GALLO; AGNELLI, 1998 e RIBEIRO et al., 2013).

2.4.1 Ensaio de Flamabilidade

De acordo com Martins (2017), a flamabilidade de um material pode ser
definida como a facilidade que o material apresenta de queimar-se.

Segundo Gallo e Agnelli (1998), o processo de queima de um polimero pode
ser identificado em cinco estagios distintos:
Aquecimento — Fornecimento de uma fonte externa de calor ao material, podendo
ser por contato direto com a chama, por contato com gases quentes ou por
conducdo.
Pirdlise - Decomposicdo dos componentes do material polimérico seguido de
liberacdo de substancias volateis.
Ignicdo — Encontro dos produtos resultantes da etapa de pirélise com o oxigénio,
gue se difunde em sentido contrario.
Combustéo e propagacéao - Condi¢cdes geradas nas etapas anteriores desencadeiam
reacdes de combustdo altamente exotérmicas.
Extincdo — Diminuicdo de material combustivel e oxigénio e consequentemente
reducdo e extincdo da chama. A Figura 9 ilustra o aparato utilizado no ensaio de

flamabilidade.

Figura 9 — Aparato utilizado no ensaio de flamabilidade.
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Fonte: Caetano, 2020.
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2 MATERIAIS E PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

3.1 Materiais

3.1.1 Matriz polimérica

Na confeccdo do compdsito utilizou-se como matriz polimérica a resina
poliéster isoftalica (Resina AM 910 AEROJET) com sistema catalitico composto pelo
acelerador CAT MET UMEDECIDO (Solucéo de Octoato de cobalto 1,5 % e iniciador
BUTANOX-M50 (Peroxido de Metil Etil Cetona — MEK-P) todos adquiridos na
empresa Aerojet Brasileira de Fiberglass LTDA (Figura 10). Algumas caracteristicas

da resina poliéster isoftalica estéo listadas na Tabela 1.

Tabela 1 — Propriedades da resina poliéster isoftalica.

Propriedade Unidade Medida
Massa especifica a 25 °C g/cm3 1,10- 1,15
Viscosidade Brookfield a 25°C cP 500 - 600
Gel Time a 25 °C min 6-8
Intervalo Simples min 5-9
Pico Exotérmico °C 180 - 200
indice de Acidez mg KOH/g Maximo 15
Teor de Solidos % 59 - 63

Fonte: Boletim Técnico Aerojet®.

Figura 10 — a) Resina poliéster isoftélica, b) Acelerador e c) Iniciador.

2 :

a)

Fonte: Elaborado pelo Autor, 2021.
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3.1.2 Residuo industrial de caulim

O residuo inserido como carga no compaosito foi o residuo industrial de caulim
procedente da etapa de centrifugacédo no processo de beneficiamento, 0 mesmo foi
fornecido por uma empresa que realiza o beneficiamento de caulim para cobertura
de papel localizada no municipio de Barcarena-Pa. A Figura 11 mostra o residuo

industrial de caulim.

Figura 11 — Residuo de caulim.

Fonte: Elaborado pelo Autor, 2021.

3.2 Equipamentos Utilizados

Para a confeccdo dos compositos foram utilizados o0s seguintes
equipamentos:
Estufa - DE LEO - Equipamentos Laboratoriais, Temperatura 50°C a 250° C (Figura
12a);
Balanca- ELETRONIC COMPACT SCALET, modelo SF 400 C (Figura 12b);
Molde metélico - Dimensdes (320 mm x 172,5 mm x 5 mm) (Figura 12c);
Prensa Hidraulica - MARCON, modelo MPH-15, com capacidade de 15 Ton (Figura
12d);
Maquina de corte - EINHELL, modelo BT-TC 9005 (Figura 12e);
Balanca analitica — BIOSCALE, modelo FA-2204 (Figura 12f).
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Figura 12 — Equipamentos utilizados na fabricacdo dos compdsitos.

Fonte: Elaborado pelo Autor, 2021.

3.3 Procedimentos Experimentais

3.3.1 Processamento do residuo

Foram utilizados na confec¢do dos compdsitos residuos de caulim in natura e
calcinado, com intuito de realizar analise comparativa com a influéncia do residuo
com e sem tratamento térmico.

O residuo in natura foi inicialmente seco em estufa por um periodo 24 horas a
100° C, em seguida classificado em peneira de 100 mesh da série Tyler. Para a
preparacdo do residuo calcinado, o material in natura foi colocado em um forno
mufla & 700° C por 2 horas, posteriormente também classificado em peneira de 100

mesh da série Tyler.
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3.3.2 Caracterizacdo do Residuo

Essa etapa consistiu na determinagdo da composicdo mineraldgica e quimica
do residuo de caulim. As caracteristicas mineralogicas foram determinadas por Brito,
(2019), através da analise de Difracao de raios X (DRX) utilizando um difratdmetro
de modelo BRUKER-binary V3, essa andlise foi realizada no laboratério de
Caracterizacdo Mineral da Faculdade de Geociéncias. E as caracteristicas quimicas
foram determinadas por Hildebrando, (2012), com o auxilio da técnica de
Fluorescéncia de raios X (FRX) através de um espectrometro Axios-Minerals da
PANalytical com tubo de raios X ceramico, anodo de rédio (Rh) com maximo nivel de
poténcia 2,4 kW e amostra no modo de pastilha fundida (1,0 g de amostra para 8,0 g
de metaborato de litio).

3.3.2.1 Difracao de raios X

Os difratogramas do residuo in natura e calcinado estdo apresentados nas
Figuras 13 e 14 respectivamente.

O residuo in natura analisado por DRX mostrou ser constituido
essencialmente pelo argilomineral caulinita, caracterizado pelos picos principais
em20 = 12,45° (7,11 A); 20,42° (4,35 A) e 24,96° (3,57 A), também observou-se a
presenca de quartzo e anatasio como minerais acessorios, apresentando picos de

menores intensidades.

Figura 13 — Difracdo de Raios X do residuo do caulim in natura.
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Fonte: Brito, 2019.



38

No difratograma do residuo calcinado, observou-se que houve transformacao
da caulinita em metacaulinita ocasionada pelo completo rompimento da sua
estrutura, notou-se o surgimento de uma banda de amorfizagcdo caracterizada pela
presenga de um halo entre 206 = 18° a 30°, indicando segundo Azerédo (2012), a
existéncia de material amorfo contendo principalmente silica. Estes resultados estédo
de acordo com as composi¢c6es mineraldgicas encontradas por Hildebrando, 2012;
Costa, 2016; Maia et al., 2007; Carneiro et al., 2003 e Rocha Jr.; Angélica; Neves,
2015.

Figura 14 — Difragcao de Raios X do residuo do caulim calcinado.

Intensidade (U.A.)
rd

10 20 30 40 20 &0 7O

Fonte: Brito, 2019.

3.3.2.2 Fluorescéncia de raios X

Complementando os resultados encontrados na analise de DRX, a Tabela 2
apresenta a composicado quimica e perda ao fogo do residuo de caulim, onde nota-
se que o residuo de caulim apresenta silica e alumina como 6xidos predominantes
com propor¢cdes de 46,51 % e 38,46 % respectivamente, encontrando-se muito
préoximo dos valores da caulinita tedrica. A silica e a alumina contidas de forma
predominante na composi¢cao quimica do residuo de caulim estdo relacionadas em
grande parte ao argilomineral -caulinita, corroborando com o difratograma

apresentado anteriormente.
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Tabela 2 — Composicao quimica do residuo de caulim e comparagao com a literatura.

Componente Este trabalho Caulinita
(%) Tedrica (%)
SiO2 46,51 46, 54
Al203 38,46 39,50
Fe20s 0,94 -
TiO2 1,01 -
PF 13,05 13,96

Fonte: Adaptado de Hildebrando, 2012.

Outros componentes encontrados no residuo foram o 6xido de titanio estando
relacionado ao mineral anatasio e o oxido de ferro ndo sendo identificado no DRX
nenhum mineral relacionado. A perda ao fogo do residuo no processo foi de 13,05
%, estando associado em parte a reorganizacdo da estrutura da caulinita.
Comparando a composicdo quimica obtida com os trabalhos de Carneiro et al.,
2003; Silva et al., 2011; Al-asade; Al- murshdy, 2008 e Barata; Angélica, 2012,

observou-se similaridade de composicoes.

3.3.3 Confeccéo dos compositos

Os compositos foram confeccionados na forma de placas retangulares de
acordo com o formato do molde utilizado, o método adotado para a confeccdo dos
compositos foi o hand lay-up (manual) associado a compressdo. Foram
confeccionadas placas somente com a resina de poliéster e placas com a matriz e o
residuo de caulim in-natura e calcinado, ambos nas fracdes massicas de 5 % e 10 %
de residuo, sendo essas proporcdes estabelecidas com base na literatura. Barbosa
et al., (2020) e Milani, (2015) estudaram a influéncia de residuo de marmore e
granito e residuo de policarbonato em compdsitos com percentuais que partiram de
5% em massa de residuo, de modo a se obter uma boa homogeneiza¢édo e uma boa
disperséo do residuo na matriz. A Figura 15 apresenta o fluxograma do resumo das

etapas de confeccdo dos compasitos.



Figura 15 — Fluxograma da confeccao dos compositos.
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A etapa inicial do processo de fabricacdo consistiu na determinacdo da

guantidade de material necessario para a confec¢cdo das placas, sendo realizada

através de calculos pré definidos. A Tabela 3 mostra as quantidades de cada

componente utilizado para a confeccdo das amostras de Resina Plena (RP), 5 % de

residuo de caulim in-natura (RCI-5), 10 % de residuo de caulim in-natura (RCI-10), 5

% de residuo de caulim calcinado (RCC-5) e 10 % de residuo de caulim calcinado

(RCC-10).

Tabela 3 — Propor¢des dos componentes utilizados na confec¢do dos compdsitos.

Amostras Resina (g) Residuo (g) MEKP 1% Cobalto 1,5%
(ml) (ml)

RP 203,13 0 1,7664 2,6496
RCI-5 192,97 23,669 1,6780 2,5171
RCI-10 182,82 47,339 1,5897 2,3846
RCC-5 192,97 23,669 1,6780 2,5171

RCC-10 182,82 47,339 1,5897 2,3846

Fonte: Elaborado pelo Autor, 2021.
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ApGs, o residuo foi levado a estufa a 105 °C por 20 minutos para remocéao de
umidade superficial. Foi realizada a aplicacdo do desmoldante no molde metélico
para facilitar a retirada da placa. O acelerador de cobalto foi adicionado a resina,
seguido da adicdo do residuo, a homogeneizacao foi realizada a fim de minimizar a
presenca de aglomerados e obter uma boa dispersdo na matriz. Ao final foi
acrescentado o iniciador e realizada novamente a homogeneizacdo. A mistura foi
vazada no molde metalico, foi aguardado o tempo de gel e na sequéncia 0 mesmo
foi levado a uma prensa hidraulica com carga a fixa de 25 kN, por 20 minutos. Em
seguida a placa é retirada e armazenada por 24 horas para a finalizacdo do
processo de cura. As placas obtidas foram cortadas utilizando uma maquina de
corte, os corpos de prova foram confeccionados conforme as recomendacfes das

normas de cada ensaio.

3.2.4 Ensaios Fisicos

Para a caracterizacao fisica destes materiais compdésitos, 0s corpos de prova
foram submetidos a ensaios de Absorcdo de Agua (AA), Porosidade Aparente (PA) e
Massa Especifica Aparente (MEA) segundo as normas ASTM D 570, ASTM D 2734e
ASTM D 792 respectivamente. As propriedades fisicas de AA, PA e MEA foram
calculadas a partir das Equacdes (2), (3) e (4) respectivamente. Este ensaio foi
realizado apenas nos compositos constituidos de residuo in natura. Para cada

composito avaliado, foram ensaiados seis corpos de prova.

My —M;s

AA(%) = " x100 )
PA(%) = T2 x100 3)
MEA(g/cm3) =%x pH,0 (4)

Onde Ms € a massa seca em g, My € a massa Umida em g e M; € a massa

imersa em g.
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Primeiramente os compadsitos foram colocados em estufa por 24 horas a uma
temperatura de 105 °C para secagem, na sequéncia foram pesados em uma balanca
de analitica de marca Bioscale para determinacdo da massa seca, apds foram
mergulhados em &gua destilada por igual periodo e novamente pesados para
verificacdo da massa Umida e ao final foi determinada a massa imersa dos corpos
de prova. A Figura 16 mostra os corpos de provas utilizados neste ensaio e suas

dimensoes.

Figura 16 — Corpos de prova para ensaios fisicos e suas dimensdes.
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Fonte: Elaborado pelo Autor, 2021.

3.2.5 Ensaio de Tracao

Os ensaios de tracao foram realizados nos compdsitos com residuo de caulim
in-natura e calcinado, conforme a norma ASTM D-3039 (American Society For
Testing Materials), no laboratério de Engenharia Mecéanica da Universidade Federal
do Para. O equipamento utilizado foi uma maquina universal de ensaios (Figura 17),
marca KRATOS modelo KE 2000 MP com sistema de aquisi¢do de dados, célula de
carga de 5 kN, velocidade de 2 mm/min e comprimento Util para medicdo entre

garras de 180 mm, foram ensaiados seis corpos de prova para cada composi¢ao.
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Figura 17 — Maquina Universal de ensaios.

Fonte: Elaborado pelo Autor, 2021.

Os cortes dos corpos de prova foram realizados segundo a norma ASTM
D3039. A Figura 18 ilustra as dimensdes dos corpos de prova utilizados no ensaio
de tracao.

Figura 18 — Dimensdes dos corpos de prova para ensaio de tracéo.
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Fonte: Elaborado pelo Autor, 2021.
A tensdo de resisténcia a tracao (0) 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.

o=— (5)
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Onde F é a carga aplicada em N e A, € a area da secao transversal original
em m?. A tensdo de engenharia é dada em MPa. O médulo de elasticidade (E) em
MPa, pode ser calculado utilizando a Equacéo 6:

g
E = (6)

Em que 0 é a tensdo de resisténcia a tracdo (MPa) e € é a deformacéo do

corpo de prova.
3.2.6 Ensaio de Flamabilidade

O ensaio de flamabilidade foi realizado de acordo com a norma ASTM D 635,
gue visa medir a taxa de queima de materiais poliméricos, o teste € realizado na
posicao horizontal. Os corpos de provas foram confeccionados com dimensdes de
127 x 12,7mm conforme mostra a Figura 19. Foram realizadas as marcacdes nos
corpos de prova e em seguida os mesmos foram posicionados de forma horizontal
na garra acoplada a um suporte universal, utilizando um bico de Bunsen foi inserida
a chama na extremidade do corpo de prova durante 30 segundos. ApOs a chama
atingir a primeira marcacao realizou-se a contagem do tempo que até a chama
atingir a segunda marcacao.

Este ensaio foi realizado somente com os compdésitos com residuo de caulim
in natura, devido a ocorréncia de problemas técnicos. No processo de calcinacéo, a
caulinita perde suas hidroxilas, sendo estas responsaveis em parte por auxiliar no
retardamento de chama. Logo, os resultados esperados neste ensaio com

compdsitos com caulim calcinado, ndo seriam tao interessantes.
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Figura 19 — Corpos de prova utilizados no ensaio de flamabilidade e suas dimensges.
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Fonte: Elaborado pelo Autor, 2021.

A taxa de propagacao de chama pode ser calculada através da Equacéo (7).

V=0 (")

Onde [ é o comprimento do corpo de prova (mm), t € o tempo de queima (s)
e v é a taxa de queima (mm/min). A Figura 20 ilustra as etapas do ensaio de

flamabilidade realizado.



Figura 20 — Etapas de queima do ensaio de flamabilidade: a) Inicio e b) Fim.
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Fonte: Elaborado pelo Autor, 2021.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Ensaios Fisicos

A Tabela 4 apresenta os resultados de Absorcdo de Agua (AA), Porosidade

Aparente (PA) e Massa Especifica Aparente (MEA).

Tabela 4 — Resultados dos ensaios fisicos para compositos com residuo de caulim.

Amostra AA (%) PA (%) MEA (g/cm?3)
(Desvio Padréo) (Desvio Padréo) (Desvio Padréao)
RP 0,2815 + 0,0520 0,3446+0,0636 1,2243 +0,0006
RCI-5 0,4580 + 0,1254 0,5906 + 0,1579 1,2913 £ 0,0119
RCI-10 0,3399 + 0,0435 0,4545 +0,0581 1,3371 £ 0,0004

Fonte: Elaborado pelo Autor, 2021.

Nota-se que os compdsitos apresentam um aumento nos valores medios de
absorcao de agua e porosidade aparente quando comparados com a resina plena. O
aumento da AA e PA destes materiais compositos reforcados com residuo de
caulim, quando comparados com a resina plena (poliéster Insaturado), resultam do
fato de o residuo ter natureza hidrofilica e do fato de que a confeccdo dos
compositos € realizada de forma manual, 0 que aumenta a probabilidade da
formacédo de defeitos como bolhas, trincas e vazios. Mendes (2019) e Moraes et al.,
(2019) incorporaram residuo de caulim em matriz polimérica, caracterizaram
fisicamente e os resultados também apresentaram aumento das propriedades de AA
e PA dos compoésitos.

O gréafico da Figura 21 apresenta um comparativo entre os resultados de
absorcao de agua e porosidade aparente. O residuo de caulim apresenta um alto
teor hidrofilico, baseado em outros trabalhos era esperado que o0s compoésitos
apresentassem uma tendéncia de aumento nos percentuais de AA e PA conforme
houvesse o aumento da insercdo de carga no material, o que n&o ocorreu. O
composito RCI-5 apresentou uma maior absorcdo de agua e porosidade aparente

comparado ao composito RCI-10, acredita-se que a dispersédo do residuo na matriz
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nao tenha ocorrido de forma efetiva, sendo ocasionado pelo modo de fabricacao
(manual) dos compdsitos, que favorece a ocorréncia de falhas como bolhas e vazios
e consequentemente uma maior absor¢cdo de agua e porosidade aparente do
composito RCI-5. Fang et al., (2013) afirma que a absorcdo de agua em compdésitos
ocorre essencial através da presenca de poros e através da interface entre as fases,

0 que pode indicar maior ou menor compatibilidade entre os componentes.

Figura 21 — Comparativo entre os resultados de absorcéo de agua e porosidade aparente.
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Fonte: Elaborado pelo autor, 2021.

A Figura 22 mostra um gréafico com os resultados de MEA da resina plena e
dos compdsitos. A massa especifica aparente (MEA) da resina isoftalica utilizada, é
aproximadamente 1,15 g/cm? segundo informa sua ficha técnica, enquanto do caulim
de acordo com Luz (2008) é em média 2,6 g/cmi. De acordo com os resultados
apresentados nota-se um comportamento linear de crescimento da massa especifica
aparente conforme ha o aumento do material particulado, relacionando a resina

plena com a maior propor¢éo (RCI-10) nota-se um aumento de 9,21 %.
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Figura 22 — Resultados obtidos de MEA.
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Fonte: Elaborado pelo Autor, 2021.

Estes resultados estdo em conformidade com a regra da mistura, a
gual apresenta que a composicdo de cada componente do material compoésito
favorece para as propriedades reais do mesmo (CALLISTER, 2016). Ressaltando
gue as formulacdes realizadas através da regra das misturas possibilitam apenas
estimativas aproximadas. O aumento da MEA é consequéncia do aumento da
proporcdo de residuo de caulim inserido no compoésito, a qual possui massa

especifica maior em relacdo a matriz.

4.3 Ensaio de Tracédo

Os testes de resisténcia a tracdo foram realizados nos compadsitos poliméricos
com a insercdo da carga in natura e calcinada, e foi possivel avaliar a influéncia do
residuo nas proporcées de 5 % e 10 %. Os resultados estdo apresentados na

Tabela 5.
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Tabela 5 — Resultados obtidos no ensaio de tragéo.

Limite de Resisténcia Alongamento Médulo de
Composicéao a Tracao (MPa) (mm) Elasticidade (GPa)
RP 19,54 (+ 3,05) 4,84 0,8102
RCI-5 16,92 (+ 1,37) 5,53 0,6560
RCI-10 21,92 (+ 4,58) 5,43 0,9114
RCC-5 12,73 (+ 1,08) 4,36 0,8588
RCC-10 17,62 (+ 3,48) 5,15 0,6956

Fonte: Elaborado pelo Autor, 2021.

O limite de resisténcia a tracdo (LRT) das diferentes composices analisadas
indica que com a adicdo do residuo calcinado a matriz polimérica 0 composito

apresentou uma tendéncia de diminuicdo da resisténcia a tracao.

Observou-se que o0s compositos RCC-5 e RCC-10 apresentaram valores
limite resisténcia a tracdo menor quando comparados com o resultado da resina
plena, evidenciando que o residuo calcinado ndo desempenhou a funcédo de reforco
efetivo e sim funcdo de carga de enchimento passiva, ndo apresentando melhorias

do limite de resisténcia a tracdo dos compositos.

O composito RCI-5 também apresentou uma diminuicdo desta propriedade
coincidente com a maior porosidade do material. Segundo Costa (2016), o0 aumento
da porosidade é responsavel por uma diminuicdo na resisténcia a tracdo. Como ja
mencionado, o aumento da porosidade pode ter sido consequéncia da etapa de
fabricacéo realizada de forma manual, onde aumenta a probabilidade da formacao

de bolhas e vazios no material.

Ja o limite de resisténcia a tracdo do compdsito RCI-10 apresentou um
aumento no valor médio de 12,18 % em relacdo a resina plena, apresentando uma
resisténcia de 21,92 MPa, indicando que houve uma boa dispersdo do material
particulado na matriz, ratificado pelo resultado de absor¢cdo de agua, onde nota-se
gue os compodsitos nesta composicdo ndo sofreram significativas alteragcfes. Quanto

ao modo de elasticidade, os resultados apresentaram aumento de 12,49% do
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compésito RCI-10 em relacdo a resina plena. E os demais compdsitos néo
mostraram variacoes significativas. A Figura 23 apresenta o grafico comparativo do

limite de resisténcia em funcéo do teor de carga.

Figura 23 — Grafico comparativo do Limite de resisténcia a tragdo dos compositos.
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Fonte: Elaborado pelo Autor, 2021.

Os autores da Tabela 6 inseriram residuo de caulim em compdsitos
poliméricos em diversas proporcdes e foi possivel perceber que até 30 % de carga
inserida é possivel obter-se um aumento da propriedade mecanica de tragdo. Acima
dessa porcentagem ha uma saturacao do residuo, dificultando a homogeneizacao, e
compactacdo na interface matriz/carga e consequentemente uma diminuicdo da
resisténcia. A Tabela 6 apresenta uma comparacdo entre melhores resultados de
limites de resisténcia a tracdo de compdsitos de matriz polimérica e residuo de

caulim ensaiados pelos autores das literaturas pesquisadas.
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Tabela 6 — Comparacao com a literatura do limite de resisténcia a tragao de compdsitos poliméricos
com residuo de caulim.

Literatura Fracdo Massica Resisténcia a tracao
(MPa) (Desvio Padréo)

Poliéster/RCI-10

Este Trabalho 10 % 21,92 (= 4,58)
Poliéster/Caulim Flint
BARBOSA et al., 2018 30 % 25,76 (+ 4,38)
Poliéster/Caulim Ferruginoso
MENDES, 2019 10 % 19,76 (+ 1,62)
Poliéster/Caulim
MORAES et al., 2019 25 % 21,16 (+ 3,35)
Poliéster/Caulim
COSTA, 2016 10 % 23,83 (+1,13)
PEAD/Caulim
LIMA, 2017 10 % 19,60 (+ 0,55)

Fonte: Elaborado pelo Autor, 2021.

Com base no comparativo apresentado nota-se que o compdsito com a
insercdo de 10% de residuo de caulim in natura apresentou um bom desempenho

mecanico.

4.4 Ensaio de Flamabilidade

O ensaio de flamabilidade busca verificar o desempenho de materiais em
situacdes de real incéndio.

Compdsitos poliméricos apresentam facilidade de ignicdo e propagacdo de
chama, pelo fato da matriz polimérica ter baixa resisténcia ao fogo. Devido a ampla
classe de aplicacdes, a analise do comportamento desses materiais quanto a
resisténcia ao fogo € muito importante (RIBEIRO et al., 2013 e ALVES et al., 2014).
Para analise da taxa de propagacdo de chama dos materiais existem diversos
ensaios e normas. De acordo com as finalidades desse trabalho, foram utilizadas a
norma ASTM D 635 e a resolugdo n° 498 do Conselho Nacional de Transito

(CONTRAN). A Tabela 7 apresenta os resultados obtidos neste ensaio.
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Tabela 7 — Desempenho dos compdsitos quanto a resisténcia a chama.

Amostras Taxa de Propagac¢ao (mm/min)
RP 22,60+ 1,52
RCI-5 22,58+ 0,68
RCI-10 23,85+ 0,44

Fonte: Elaborado pelo Autor, 2021.

A resina plena apresentou uma taxa de propagacédo adequada em relagcéo ao
exigido pela norma utilizada, com uma taxa de 22,60 mm/min, aproximadamente
43,5 % menor que o limite exigido que € de 40 mm/min. E com a insercao do residuo
de caulim na matriz, os resultados indicaram que ndo houve variagdes significativas

em relacéo a resina plena.

Mendes (2019) analisou o comportamento quanto a resisténcia a chama de
composito com residuo de caulim ferruginoso e o resultado da taxa de propagacéo
de chama para o compadsito com 10% de residuo foi de 22,93 mm/min. Bem proximo

aos resultados dos compaositos analisados neste trabalho.

A Figura 24 apresenta o grafico comparativo entre as diferentes composicoes

produzidas e suas taxas de queima.

Figura 24 — Gréfico comparativo quanto a flamabilidade dos compdsitos produzidos.
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Fonte: Elaborado pelo Autor, 2021.
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Todos os corpos de prova ensaiados obtiveram queima completa e através
dos resultados obtidos pode-se afirmar que a resina plena e os compdsitos com
residuo de caulim possuem classificacdo HB, pois apresentaram taxas de
propagacédo de chama inferior a 40 mm/min, segundo o que determina a norma
ASTM D 635.

O Conselho Nacional de Transito (CONTRAN) através da Resolucdo n° 498
de 29 de julho de 2014, determinou que os materiais empregados nos revestimentos
internos de veiculos ndo devem exceder a velocidade de propagacédo de chama de
100 mm/min. A Tabela 8 apresenta um comparativo entre os parametros exigidos e

os resultados obtidos.

Tabela 8 — Comparacao entre os resultados obtidos e os parametros exigidos.

Normas/Composicao Taxa de propagacao (mm/min)
CONTRAN 498 100
ASTM D 635 40
RCI-5 22,58
RCI-10 23,85

Fonte: Elaborado pelo Autor, 2021.

Ao observar a Tabela 8 € possivel perceber que os compésitos RCI-5 e RCI-
10 apresentaram resultados bem menores que os exigidos, nota-se uma diminui¢cao
da taxa de propagacdo de 77,42% e 76,15%, respectivamente, relacdo ao que
determina o CONTRAN. E em relacdo ao que determina a norma ASTM D 635
obteve-se uma reducdo de 43,55 % e 40,37%, respectivamente. Com base no
comparativo apresentado nota-se a alternativa de fabricar compdsitos com residuo

de caulim apresentou resultados viaveis.
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5 CONCLUSAO

Este trabalho avaliou o efeito da insercdo de residuo de caulim nas
propriedades fisicas, mecanicas e de flamabilidade comparando-as com as
propriedades da resina pura.

- Com relacao as propriedades fisicas, os compositos exibiram resultados de
aumento de AA e PA comparado a resina. Os resultados de massa especifica
aparente apresentaram uma tendéncia de aumento conforme houve o acréscimo de

residuo na matriz.

- De acordo com os resultados obtidos no ensaio de tragdo, o composito RCI-
10 apresentou um aumento de 12,18 % em relagéo a resina plena, com um limite de

resisténcia a tracéo de 21,92 MPa.

- Os compositos apresentaram resultados bem menores que os exigidos
pelas normas. Em relacdo ao CONTRAN, os compositos RCI-5 e RCI-10 obtiveram
reducdo da taxa de propagacdo de 77,42% e 76,15%, respectivamente. E em
relacdo ao que determina ASTM D 635 os compdsitos apresentaram diminuicdo da
taxa em 43,55 % e 40,37 %, respectivamente. Os compdsitos ndo apresentaram

variagdes significativas em comparacéao a resina plena.

De modo geral, a pesquisa realizada apresentou resultados viaveis,
considerando a incorporacdo de um residuo industrial como carga mineral em
materiais compoésitos, sendo importante ressaltar que o reaproveitamento desse
residuo contribui para a diminuicdo dos impactos ambientais gerados no seu
processo de armazenamento e também diminui custo do produto final, tendo em
vista que parte do volume do polimero estd sendo substituido por um material de

menor valor.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Realizar a confeccao dos compositos em outras proporcdes de residuo de

caulim.

e Realizar tratamento quimico do residuo de caulim para fabricacdo dos

compositos.

e Analisar a influéncias de diferentes granulometrias nos ensaios fisicos e de

tracao.

e Analisar as propriedades mecanicas de flexdo e impacto.
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