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RESUMO

Os compositos englobam uma classe de materiais de extrema importancia para o desenvolvimento
tecnoldgico, essencialmente por viabilizar diversas aplicacGes por conferir melhores propriedades.
Esse trabalho consiste na formulacdo de compdsitos utilizando residuo mineral de calcario como
carga de enchimento em uma matriz de poliéster isoftalico, os quais foram testados através de ensaios
de resisténcia mecénica (tragdo e flexdo). Além disso, foram realizadas andlises fisicas e de
microscopia eletrénica de varredura (MEV). Os compositos foram fabricados utilizando o método
hand lay-up para composi¢6es em peso de 0 %, 10 %, 20 % e 30 % de carga, beneficiado na peneira
de 100 mesh. Os ensaios foram conduzidos conforme as normas: caracterizacao fisica (NBR 12766),
resisténcia mecéanica a tracdo (ASTM D 3039) e flexdo (ASTM 790). Como resultados, o material
apresentou uma gradativa absorcdo de agua e porosidade de acordo com a variacdo das fases
matriz/carga. Quanto ao comportamento mecanico, o material ratificou melhor desempenho nas
proporcdes de 10 e 20 %, conferindo melhor distribuicdo da fase dispersa. A analise microestrutural
apontou que a fracdo volumétrica de 20 % retém maior nimero de particulado na superficie, além do
calcario estabelecer parametros proporcionais para melhor dispersdo, o que viabiliza sua aplicacao
em compositos.

Palavra Chave: Compositos, Calcario, Residuo, Caracterizacao.

ABSTRACT

Composites include a class of materials of extreme importance for the development, mainly because
it is possible to enable several applications by conferring better properties. This work consists of the
formulation of composites using limestone mineral residue as a filling load in an isophthalic polyester
matrix, which were tested through mechanical resistance tests (traction and flexion). In addition,
physical and scanning electron microscopy (SEM) analyses were performed. Composites were
manufactured using the hand lay-up method for compositions weighing 0 %, 10 %, 20 % and 30 %
load, benefited from the 100 mesh sieve. The tests were conducted according to the following
standards: physical characterization (NBR 12766), mechanical tensile strength (ASTM D 3039) and
flexion (ASTM 790). As results, the material presented a gradual absorption of water and porosity
according to the variation of the matrix/load phases. Regarding mechanical behavior, the material
ratified better performance in the proportions of 10 and 20 %, conferring better distribution of the
dispersed phase. The microstructural analysis indicated that in the volumetric fraction of 20 % retains
a higher number of particulate matter on the surface, besides limestone to establish proportional
parameters for better dispersion, which enables its application in composites.

Keywords: Composites, Limestone, Residue, Chacacterization.

1 INTRODUCAO

O desenvolvimento tecnoldgico aponta para a necessidade de novos materiais, de modo a
atender caracteristicas necessarias para uma boa aplicagdo. Diante disso, 0os materiais compdsitos
apresentam propriedades fundamentais que buscam agregar valores como seguranga, meio ambiente

e economia. Portanto, compositos poliméricos reforgados com residuos industriais sdo considerados
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como representantes dos materiais avangados, pois potencializam diversos aspectos como resisténcia
mecénica e térmica.

A interacdo entre as fases matriz e dispersao é extremamente importante, sendo avaliados pelo
fator de homogeneizacéo, que interfere diretamente nas propriedades do material. Do mesmo modo,
a natureza fisica e quimica da carga reflete nas caracteristicas do produto final, avaliando a relagdo e
principalmente o tamanho das particulas.

O residuo mineral de calcéario provém geralmente da precipitacdo do carbonato de calcio,
sendo a abundancia e o baixo custo fatores atraentes para diversas aplica¢des desse material. Aspectos
fisicos como faixa granulométrica, area especifica e volume de poros compreendem a textura do
calcério, atribuindo pardmetros caracteristicos para sua adesdo em matrizes poliméricas (SOUSA,
2013).

Assim, a resina poliéster confere caracteristicas que permite a compatibilidade dessa matriz a
diversos tipos de particulados. O poliéster se distribui de forma liquida, desempenhando um papel
fundamental na manufatura do material, de forma a aumentar a rigidez e dureza do produto final.
Nesse sentido, a homogeneizacdo desses constituintes age de maneira que os atomos de silicone
polares da resina possam interagir com os grupos da cadeia da fase dispersa (FRAUDOS, 1976).

Nesse contexto, pode-se dizer que os compositos englobam diversos parametros, que descreve
variadas aplicacOes diretamente proporcionais ao avanco da tecnologia de forma geral, descrevendo
duas fases: matriz e fase dispersa. No caso das resinas poliméricas, as cadeias de hidrocarbonetos
atuam nas proporcdes fundamentais do composito.

Nesse sentido, o trabalho tem o objetivo de avaliar as caracterizagdes fisicas e mecanicas do
composito de matriz polimérica com adicdo de residuo de calcario, de modo a investigar as
propriedades de acordo com a adicdo da fase dispersa. Além disso, realizou-se uma microscopia

eletronica de varredura para analisar as fases e distribuicdes dos constituintes.

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 MATERIAIS UTILIZADOS

O residuo mineral de calcario utilizado neste trabalho, proveniente da empresa SINOBRAS
localizado no estado do Para, foi fornecido pelo grupo de pesquisa da Engenharia Mecénica da
Universidade Federal do Para (UFPA). Utilizou-se a resina poliéster insaturada isoftalica e os
componentes auxiliadores da reacdo: iniciador MEK-P (Butanox) na propor¢do 1 % (v/v), e 0

acelerador de cobalto na proporgéo 1,5 % (v/v).
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2.2 CLASSIFICACAO E TRATAMENTO

O calcério foi submetido a um processo de moagem (Figura 1-a), de modo a obter a
cominuicdo méaxima do material. Posteriormente classificado em uma peneira de 100 mesh (Figura
1-b), visando atingir uma faixa granulométrica semelhante entre as particulas. Posteriormente, o
material foi aquecido na estufa na temperatura de 105° C para retirada do excesso de umidade durante
um tempo de 24 h.

Figura 1: Classificacdo imposta ao material para sua utilizacdo nos compdsitos. a) Calcario calcitico
granulado desagregado em moinho; b) Produto classificado em peneira de 100 mesh.

Fonte: Arquivo pessoal

2.3 PROCESSO DE FABRICACAO DOS COMPOSITOS

O método de fabricacdo dos compositos foi 0 Hand Lay-up, confeccionando proporgdes entre
10 a 30 % de carga. Assim, houve a homogeneizacdo conduzida pela agitacdo manual das fases, com
a insercdo do acelerador de cobalto e posteriormente o iniciador da reacdo. Utilizou-se molde
metalico inox com dimensdes de 320x170 mm para conformacdo do material. Assim, submetido a
uma compressao de 2,5 Ton por 20 min. Logo em seguida, para manter o formato linear das placas,
adicionaram-se cargas sobre elas até o tempo de reacéo final, aproximadamente 24 h. Ademais, foram

conformados de acordo com as normas. A Figura 2 mostra o processo de fabricacdo dos compositos.
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Figura 2: Fluxograma de fabricagdo dos compdsitos
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Fonte: Arquivo pessoal

2.4 ENSAIOS FiSICOS

A determinacdo das propriedades fisicas foi realizada conforme as normas NBR 12766,
determinando os valores de absorcao de dgua e porosidade para corpos de provas com dimensdes de
25x25 mm, com um total de 5 (cinco) amostras para cada composi¢cao massica.
2.5 ENSAIOS MECANICOS

Para a caracterizacdo mecanica, produziram-se corpos de prova com formato retangular para
dois ensaios diferentes: tracdo (ASTM D 3039) e flexdo (ASTM 790). O ensaio de tracdo avaliou a
tensdo de resisténcia do compdsito de acordo com as fragdes massicas, utilizando amostras com
dimensbes de 25 mm de largura e 250 mm de comprimento, utilizando 5 (cinco) corpos de prova
conforme cada proporcdo. A resisténcia a flexdo foi calculada através da medicdo da tensdo de
resisténcia, somando 10 (dez) corpos de prova para cada composi¢do, com dimensdes de 12,5 de
largura e 127 de comprimento.
2.6 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

Os compositos fraturados foram adequados para o equipamento, dessa forma, o material foi
preso através de um suporte metalico com auxilio de uma fita para recobrir a superficie de modo a
evitar a entrada de impurezas. As amostras de 20 % e 30 % de calcario foram submetidas a analise

em microscopio eletronico de varredura (MEV).

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 CARACTERIZAGAO FISICA

O enchimento da carga de calcério (Cal) se mostrou eficaz até a composi¢do de 30 % em
volume, acima do qual apresentaram alta viscosidade, comprometendo diretamente no preenchimento
do molde. Portanto, foram produzidos compasitos de 10 % (CAL-10), 20 % (CAL-20) e 30% (CAL-
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30) de residuo mineral. As propriedades fisicas do material sdo mostradas na Tabela 1 para absorcéo

de agua, porosidade aparente e massa especifica aparente em relacéo a resina plena (RP).

Tabela 1: Propriedades fisicas do compdsito de calcario

COMPOSICAO  ABSORGAODE  POROSIDADE MASSA
(%) AGUA (%)  APARENTE (%) ESPECIFICA
APARENTE (g/cm?)
RP 0,2815 + 0,05 0,3447 + 0,06 1,2243 + 0,0006
CAL-10 0,4334+0,0576  0,6023+ 0,0802 1,3895+ 0,0021
CAL-20 0,3355+0,0105  0,5165+ 0,0160 1,5393+ 0,0021
CAL-30 0,4848 +0,0686  0,8250+ 0,1158 1,7019+ 0,0028

Fonte: Arquivo pessoal

Os resultados indicam que houve um aumento relativo da porosidade aparente conforme a
variacdo da quantidade de particulado até o desempenho da resina plena. Fisicamente, a adi¢do de
particulas aumenta a absorcdo de agua de modo proporcional a quantidade de falhas, referenciando
que esse fendbmeno esta relacionado a distribuicdo da fase dispersa com as moléculas da cadeia
polimérica.

Do mesmo modo, a porosidade aparente descreveu um acréscimo consideravel de acordo com
0 aumento da quantidade de residuo na matriz, essa relacdo pode ser explicada devido a existéncia de
vazios internos referente a dificuldade da percolacdo dos fluidos e molhabilidade, dissociado com a
presenca de agua no composito.

De acordo com as analises dos resultados da massa especifica aparente, os valores estdo em
concordancia com a regra da mistura, a qual apresenta que cada fase constituinte do material favorece
para as propriedades reais do mesmo (CALLISTER, 2016).

Os resultados foram comparados com outras literaturas, obtendo assim, um grau de absor¢édo
e porosidade com base nas proporcdes. A Tabela 2 descreve um comparativo entre residuos

diferentes, porém com a mesma fracao, aplicada na matriz poliéster isoftalica.

Tabela 2: Comparativo da absorcéo de agua e porosidade aparente de diferentes materiais

COMPOSICAO ABSORCAO DE POROSIDADE FONTE
(%) AGUA (%) APARENTE (%)
RP 0,2815 + 0,05 0,3447 + 0,06 Este trabalho
FERRO-30 0,29 + 0,04 0,64 +0,09 ALMEIDA et al.
ALUMINIO-30 0,36 + 0,04 0,74 0,09 OLIVEIRA et al.
CAL-30 0,48 £ 0,06 0,82+ 0,11 Este trabalho

Fonte: Arquivo pessoal
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Constata-se que 0os compositos com residuo de ferro e aluminio descritos com as mesmas
fracBes volumétricas apresentaram baixa absorcdo em relacdo ao calcério, com isso, (FANG 2012)
ao estudar o comportamento da carga dentro da matriz poliéster descreveu que a absorc¢ao de dgua
nos compositos ocorre através da presenca de poros e da regido de interacdo das fases, indicando a
compatibilidade entre os componentes.

3.2 RESISTENCIA A TRACAO

Foram realizados testes para avaliar o comportamento do compdsito em relagdo a resisténcia

mecénica de tracdo, os resultados variaram entre as fracfes volumétricas de modo a destacar 0s

compdsitos com melhor dispersdo nas fases matriz/carga. Os valores sdo apresentados na Tabela 3.

Tabela 3: Resultados do ensaio de resisténcia a tracéo

COMPOSICAO  TENSAO DE FORCA  ALONGAMENTO MODULO
(%) RESISTENCIA  MAXIMA MAXIMO (mm)  ELASTICO
(MPa) (N) (GPa)

RP 17,93 £ 6,29 1285,08 + 5,72 +0,91 0,60 0,12
350,10

CAL-10 20,64 +1,74 1547,51 + 7,39 +0,82 0,61+0,41
101,10

CAL-20 24,34 +0,86 1776,40 + 5,79 0,30 0,86 + 0,33
130,12

CAL-30 23,62 £2,19 1855,25 + 5,43 +0,78 0,89 0,17
480,36

Fonte: Arquivo pessoal

Observa-se que 0 aumento gradual das proporcdes indica um efeito significativo da adi¢do do
particulado para propriedade em analise. Nesse sentido, a Tabela 3 apresenta maior resisténcia a
tracdo no composito de 20 % de enchimento em massa e com menor desvio padrdo, assim, esse
indicativo pode ser explicado pela tendéncia a uma boa dispersdo da fase particulada dentro da matriz
poliéster. De acordo com (MENDES 2019) a absorcdo de agua realizada nas propriedades fisicas
indica alteracdo para fracbes maiores que 10 %, coincidente com a porosidade do material, que
resultou no desempenho mecanico em termos absolutos.

Por meio da andlise de variancia (ANOVA) e método de Tukey foram estabelecidas
comparagOes das composicdes, descrevendo as diferencas significativas entre cada uma delas.

Utilizando o software Past 3.0 se obteve os resultados conforme a Tabela 4.
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Tabela 4: Valores gerados pelo menu ANOVA para tensdo de resisténcia a tragdo

SQ GL MQ P (SAME)
Entre grupos 129,926 3 43,3085 0,03702
Dentro dos 192,79 16 12,0493
grupos
Total 322,715 19

Fonte: Arquivo pessoal

De acordo com os resultados demostrados na tabela anterior, a probabilidade de significancia
(\Valor-P ou P (same)) é menor que 0,05, logo, a adi¢do do residuo mineral tem efeito significativo
com 95 % de confianca, utilizando a fung¢ao “Tratamento de dados”, dessa forma, a0 menos uma das
fracOes € em média diferente das demais. Portanto, foi realizado o método de Tukey para determinar

justamente quais fracdes sdo estatisticamente diferentes. Os dados estdo dispostos na Tabela 5.

Tabela 5: Comparacéo das frag6es utilizando 0 método Tukey’ s pairwise

RP CAL-10 CAL-20 CAL-30

RP 0,6162 0,04458 0,08308
CAL-10 0,3615 0,5415
CAL-20 0,9872

CAL-30

Fonte: Arquivo pessoal

Com base no teste de Tukey ’s a proporgdo 20 % ¢ estatisticamente diferente das outras
relacdes, evidenciando que o valor com maior resisténcia a tracdo (CAL-20) esta adequado a analise
do ANOVA.

Com base no mesmo software foi possivel realizar um comparativo entre as fracoes massicas
do residuo industrial de calcario na matriz poliéster, objetivando evidenciar diferencas significativas
entre a resisténcia a tracdo. A Figura 3 ilustra a relacdo das proporcées de 10, 20 e 30 % com suas

propriedades mecanicas.
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Figura 3: Gréfico da fragdo méssica dos compdsitos com suas propriedades mecanicas
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Fonte: Arquivo pessoal

3.3 RESISTENCIA A FLEXAO
Os resultados para a resisténcia a flexdo foram expressos comparando as fracoes de (10 a 30
%) com a resina plena, estabelecendo o comportamento dos compositos de CAL conforme a carga de

enchimento (Tabela 6).

Tabela 6: Resultados do ensaio de flexdo

COMPOSICAO (%) TENSAO DE RESISTENCIA A FLEXAO
(MPa)
RP 122,04 + 8,04
CAL-10 96,44 + 6,89
CAL-20 93,32+ 7,24
CAL-30 77,19 +£7,29

Fonte: Arquivo pessoal

Como apresentado na tabela, os resultados foram inferiores ao limite da resina plena,
destacando o corpo de prova (CAL-10) com maior resisténcia as fragdes estatisticamente baixas. Esse
aspecto aponta que houve uma melhor incorporacdo matriz/carga, bem como descrito no ensaio de
resisténcia a tracdo, além de que o material saturou e, assim, diminuindo sua resisténcia a flexdo.
Entretanto, conforme o estudo feito por (COSTA 2016), os residuos em materiais comp0sitos atuam
como carga de enchimento na matriz, podendo diminuir suas propriedades de resisténcia a flexdo,

contudo, tendo aumento em outras propriedades, tais como elétricas, térmicas, fisicas e quimicas.
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A Figura 4 mostra as composi¢Oes em relacao a resisténcia mecénica para o ensaio de flexdo.
Apresenta-se que em termos estatisticos gradativamente o valor da tensdo diminui conforme o

aumento da fase dispersa.

Figura 4: Comparativo de desempenho mecénico dos compésitos com residuo de calcario
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Fonte: Arquivo pessoal

A relacdo da distribuicdo dos residuos com o valor da ordem normal € mostrada na Figura 5.
Em termos estatisticos, 0s pontos dispostos se apresentam proximos a reta, indicando valor maior da
relacdo. Pode-se descrever que o Valor-P descreve que a area nesse caso explica mais que 90 % do

valor de referéncia (residuo).

Figura 5: Grafico de distribuicdo normal dos residuos
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3.4 CARACTERIZAGAO MICROESTRUTURAL DOS COMPOSITOS
A anélise de Microscopia eletrénica de varredura (MEV) conferiu uma comparacgdo da textura
inicial do calcario em diferentes propor¢des de enchimento na matriz. A Figura 6 mostra as

micrografias das fracdes de 20 % (a) e 30 % (b) da fase dispersa.

Figura 6: MEV dos compésitos de poliéster com carga de calcario com 20 % a) e 30 % b).

TM300CI_9177 2019/0206 1504 F D46 x250 300um TM3000_9770 2019/02/06 1445 F D6.6 x250 300um

Fonte: Arquivo pessoal

A partir da descricdo dos resultados é possivel observar que o composito de 20 % de carga
apresenta uma estrutura relativamente porosa, com cadeias distribuidas aleatoriamente. Além disso,
as particulas de calcario tendem compatibilidade com as moléculas de polimero, atribuindo que
proporcdes gradativamente menores apresentam melhor disperséo dentro das cadeias.

Nota-se que as particulas estdo mais disponibilizadas na superficie da fracdo de 20 % (Figura
6-a) devido ao estiramento do polimero, criando dessa forma uma superficie mais irregular. Contudo,
para a mesma composicdo, a fase particulada apresenta uma faixa granulométrica maior e mais

aglomerada, demostrando maior pontualidade em relacdo as composi¢des com particulas menores.

4 CONCLUSAO

O calcario apresentou compatibilidade a matriz poliéster insaturado isoftalica, dentre o qual
possibilitou ter melhor distribuicdo nas fragdes massicas menores. Desse modo, na caracterizacao
fisica, 0 composito estabeleceu valores de acordo com o aumento de particulado, descrevendo que a
distribuicdo do residuo na matriz é proporcional a porosidade aparente.

Quanto as propriedades mecanicas, notou-se que a resisténcia estd associada ao
comportamento da carga dentro das cadeias poliméricas, indicando que a melhor dispersao € descrita

pelo quantitativo das fragcGes volumétricas, de modo que as composicOes de 10 e 20 % mostraram
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resultados promissores. Além disso, conforme a analise de microscopia eletrénica de varredura
observou-se que esse particulado tem maior retencdo na regido superficial do compdsito.

Contudo, os resultados encontrados durante a realizagdo do estudo ndo garantem um
comportamento similar para todas as fracbes massicas, tal aspecto interliga o tratamento e técnica
aplicada para obtencgéo das propriedades dos materiais, podendo variar de acordo com a extra¢ao do

residuo ou mesmo o tipo de resina poliéster utilizada.
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