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Este trabalho apresentana investigacdo experimental dpsopriedades de
retardamento de fogo dalumina trihidratada (ATH) enpolimeros reforcados com
fibra de vidro PRFV). Para esta pesquisa, foram analisadas diferenteentracéede
ATH em compdsitos fabricados camatrizde poliéster isoftalicaeforcados com fibra
de vidrg submetidos &nsaios de inflamabilidadepropagacéao de charam objetivo
de avaliar a eficécia e a influéncia de cada concentracdo de Rdtdmanalisados os
seguintesparametrostempo de ignicdo, taxa de liberacdo de calor, indice limite de
oxigénio,taxade per@d de massa e estabilidade térmicadderial.Por fim,examinou
se a influéncia deste retardante de chamas na resisténcia mecanica do compdésito,
através do ensaimecanicoa tracdo axial. Como resultado, poese concluirque o
aumento da concentracdte ATH reduz a taxa de liberacdo de caldo PRF\
favorecendo seu potencial anliamas,e que sa utlizagdo a 47,5 phrnéo

comprometa o modulo de elasticidadi® materiakem relacéo a 37 phr
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EXPERIMENTAL EVALUATION OF TRFHYDRATED ALUMINUM IN FIRE
RETARDATION OF POLYMERS REINFORCED WITH FIBERGLASS
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Advisors; Alexandre Landesmann
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Department: Civil Engineering

This paperpresents an experimental investigation of the fire retardant properties
of alumina trihydrate (ATH) in glass fiber reinforcgmlymers GFRP). For this
research, different concentrations of ATH were analyzed in isophthalic polyester matrix
composites reinforced with -glass fiber, subjected to flammability and flame
propagation testin order to evaluate the effectiveness anduirice of each ATH
concentration Parameters such as ignition time, heat release rate, oxygen limit index,
mass loss rate and thermal stability of the material were obsé&inedly, the influence
of this flame retardant on the mechanical strength ofctiraposite was examined,
through the axial tensile strength test. It wamcludedthe increase ofhe ATH's
concentratiorreduces théneat releasef the GFRP, favoring its antiflame potatial,
and that its use at 47.5 pdoes not compromise thaxial dastic modulusof the

materialcomparing to 37 phr
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1. | NTRODUC¢eO

De acordo com CORREIlAt al. (20195, um dos maiores desafiostuais para a
industria da construcdo civle encontra #s custos de manutencdo das estruturas e
infraestrduras, geralmente ligados a feménos de corros&m estruturas de aco e de

concretoarmado.

Os polimeros reforcados com fibra de vidro (PRBM)gem cora uma 6tima opcao
devido as excelentes propriedades mecanitiacas (leveza) e de durabilidade
(resisténcia a corrosagCORREIA et al, 2020) Fabricados através de upmocesso
chamado pltrusédo, este materiaisutilizam resinas termofixag reforcos flexiveis de
fibra devidro. Neste processo, dbras impregnadas de resisao puxadapor um
molde de acsupeaquecido no qual ocorra polimerizagdo do PRFV, deixardacom

a sua forma rigideNASCIMENTO, 2018)

As aplicgdes comerciais industriais dd?RFV séo diversas abrangemdentre outros,
elementos paraaeronaves, automoveis, navios, eletrbnicos, moveis, indisiga
energia areasmeédica e 6leo e gaMARTINS, 2017). O potencial dos perfis PRFV
como materiais estruturagsss suas vantagens em relacdo aos materiais tradictemais

o tornado cada vez mais atratitambémpa construcao civil.

Sua aplicacéo pode ser encontrada em poedifsgios passarelas de pedestres, torres e
varias outras composicées, com@asaDior na Coréia do SylFigura 1 (a)),Centro
cultural Heydar Aliyevem Azerbaijao (Figurat1(b)), tanques de agua potavel em
industrias(Figura t1(c)) eestrutura de cobertwsale edificacde@-igura 11 (d)).


https://www.archdaily.com.br/br/search/projects/country/azerbaijao

Figural-1: Diversas aplicacfes dos compoésitos reforcados com fibraSagapior na
Coréia do Sd| (b) Centro culturaHeydar Aliyevem Azerbaijac?, (c) Tanques de agua
potavel emindistria de alimentds(d) Estrutura de cobertura do Hotel do FradeReimn

Brasil *.

1 Fonte <https://technologyinarchitecture.wordpress.com/2018/06/30/jlassreinforcedpolymer
gfrp/>. Acesso em 10 dezembro, 2020, 15:09:00

2 Forte: <https://technologyinarchitecture.wordpress.com/2018/06/30/jlassreinforcedpolymer
gfrp/>. Acesso em 10 dezembro, 2026:30:0Q

®  Fonte: <https://blogdoplastico.wordpress.com/2019/06/20/tangleqw fv-paraaguapotavelsacos
destaquesiatecniplasnafispal~. Acesso em: 16 janeiro. 20206:32:11;

4 Fonte: <http://cogumelo.com.br/linksiteis/blog/36arquiteturaurbanismee-desigr>. Acessoem: 16
janeiro. 202016:48:45.


https://www.archdaily.com.br/br/search/projects/country/azerbaijao
https://technologyinarchitecture.wordpress.com/2018/06/30/glass-fiber-reinforced-polymer-gfrp/%3e
https://technologyinarchitecture.wordpress.com/2018/06/30/glass-fiber-reinforced-polymer-gfrp/%3e
https://technologyinarchitecture.wordpress.com/2018/06/30/glass-fiber-reinforced-polymer-gfrp/%3e
https://technologyinarchitecture.wordpress.com/2018/06/30/glass-fiber-reinforced-polymer-gfrp/%3e
https://blogdoplastico.wordpress.com/2019/06/20/tanques-de-prfv-para-agua-potavel-sao-os-destaques-da-tecniplas-na-fispal/
https://blogdoplastico.wordpress.com/2019/06/20/tanques-de-prfv-para-agua-potavel-sao-os-destaques-da-tecniplas-na-fispal/
http://cogumelo.com.br/links-uteis/blog/36-arquitetura-urbanismo-e-design

Dentre as principais caracteristicas encontradas em materiais estruturais, o PRFV
combinaalta eficiéncigmaior resisténcia/ men@eso), baixo custde producaohaixa
condutividade elétrica, versatilidade de fabricacdo, resisténcia a corrosdo, menor
necessidade denanutencdo e alta durabilidadeesmo emambientes agressivos
(NASCIMENTO, 2018).

No entantodevido as propriedades da matriz polimérica, os PB&d/siscetiveis aos
danos causas pelo fogoe possuem a#o potencial para incéndieausandaiscos a
vidas humanagquando utilizadeem constru¢cdes comoabines de aenaves, carros de

trens, navio® plataformas de petroléBIBEIRO et al.,2013)

Para ccompdsito tornaseresistente @ calor echamasdepende muito da caracteristica
combinatéria das filas e da resina (KANDOLAL al., 2005. As fibras usadas como
reforco Sho tipicamente compostas por materiais inertesno vidro do tipofiEd, no
entanto,as matrizes polidricassdo organicas e, portantagltamente combuisteis. Os
compaositos poliméricos reforcados com fibiasrganicagém suaresisténcia geral do
fogo egeracao de fumagdeterminada primariamente pela matriz orgafRBEIRO
etal., 2013)

Em razdo daxigéncias contidas nasormas de segurangdmo o regulamento da
Unido EuropéiaREACH (Registration, Evaluation, Authorisation and Restriction of
Chemicals(ECHA, 202), adotado para melhorar a protecdo da saude humana e do
meio ambiente contra riscos que podempresentar os produtos quimiasa norma de
desempenho de edificacbes habitacionais (ABNT NBR 1352%13) se tornou
crucial o estudo de novas spliessobre a reducéo da inflamabilidade dos materais

quais reduzam, também, o impacto ambiental.

Nesta dissertacdo sera avaliado o uscaldmina tri-hidratada(ATH) em diversas
concentragdes no retardamerde chamas em resinas poliméricas termofixas de
poliéster isoftalica, reforclss com a fibra deidro de baixa condutividade elétrica,

buscando o melhor desempenho geral.



1.1MOTIVACAO

Atualmente o grande interesse no desenvolvimento de materiais compdésitos poliméricos
pode ser fundamentado com base em dois principais fatores: o significatinmentsc

da utilizacdo dos polimeros e a possibilidade de, por aditivagdo, modificar amplamente
0s seus desempenhos, em termos de propriedades e caracteristicas finais obtidas, bem
como ha reducao de cus{&LVA, 2006).

No conjunto de modificacbes propas na aplicacdo de materiais poliméricos, existe
uma grande preocupagao com a redugdo da inflamabilidade, incluindo os crescentes
cuidados conma seguranca a prevenca da combustdo toxic&I(LVA, 2006). Foram
criadosparametros fornecidos por normas exsficas de seguranca contra incéndios,
visando minimizar a ignicdo, propagacdo de chamaspeoducdo excessiva de
fumacafoxicidade (RIBEIRO et al., 2013) Tornase, ainda, de suma importancia
proteger vidas humanas e a resisténcia mecéanica dos elerastitagrais diante da
acdo do fogo. Ausca naturgbor solucdes de segurangearreta no desenvolvimento
de diversos produtos para reduzir a probabilidade de uoetdb em produtos
poliméricos, comoresinas com melhores propriedadesardates de chamae que
atendaraosrequisitosde inflamabilidade/resisténc{fBIASCIMENTO, 2018)

Atualmente, altos niveis de retardamento de chama sédo alcancados com compostos
organchalogenados, com@ o6xido decabromodifenila (DBDPQ)ombinados com
tribxido de antiménioNo entanto, devido aos problemas ambientais e preocupacdes
toxicolégicas, bem como riscos de emissdo de substancias corrasivatizacao
desses compostos foi comprome({@BILETTI et al., 2011e GUNESet al., 2018.

A ATH vem sendamplamente utitada comauma solugdo na retardancia ceamas
devido ao seu baixo custo e reduditheracdo de fumaca nao téxieaportanto, baixo
impacto ambientalAinda assimo ATH é aplicado em cargas elevadas, geralmente de
40% a 70%para obteiseum bom resulido. Alguns autores demonstraragoe uma
carga elevada de ATH pode comprometer a resisténcia mecanica do composito

(MARTINS, 2017) fato que motiva os estudos de aprimoramento deste sistema.



1.20BJETIVOS

Apesar das pesquisas disponiva@snonstrarena eficacia do uso de diferentes tipos de
substanciasetardantesle chamasissociados a materiais poliméricos refor¢cados,-pode
se argumentar que escopo sobre a influéncia da concentracadTld em matriz

organica de poliéstésoftalicaé limitado.

Porttanto, o objetivayeraldeste trabalho avaliar a influénciala concentracade ATH

na busca de um melhor balanco entre as propriedades mecéanicas e de rea¢canao fogo
materiais de PRFV de matriz de poliéster isoftaliéa determinacdoda melhor
concentacdo de ATH no incrementodas propriedadesetardantesde chamacom a
manutencao das propriedades mecanicas, possibilitard o desenvolvimentoe a
transferénciade informacdespara o setor produtivo no que concernea materiaisde
engenhariapodendaoserum vetor paraa criacaode produtosinovadoresparaa elevacao

daconfiabilidadeoperacionak dosniveisde segurancaontraincéndio

Desta forma, a ATH foicaracterizadaquanto asua composi¢cao quimicgpor
fluorescéncia de raied (FRX) e difratometria de raieX (DRX), seu tamanho de
particula através da analise granulométrsten morfologia por microscopia eletrénica
de \arredura, suaarea especificae sua estabilidade térmicaatravés daanadlise

simultanea de termogravimetria e calorimetria diferencial de varréiGrae DSC).

As propriedades de reacdo ao faim compdsito foranavaliadasatravésdas técnicas
de calorimetriade Cone Calorimetro de Perda de Mag3@PM), fio incandescente,
UL-94 e indice limite de oxigénio (LOl)e, por fim, aestabilidade térmica dos
compositosfoi determinada por andlisemultanea de termogravimetria e calorimetria
diferencial devarredura(TGA e DSC)em amostras com 37, 40, 47,5, 50 e 55 phr de

ATH em relacao a resina

O parametro utilizado para a avaliacdo da influéncia da ATH na resisténcia mecanica
foi o célculo do mdédulo de elasticidade da tracdo axial entre coasentracdes
distintas 37 phr e 47,5 phr



1.30RGANIZACAO DA DISSERTACAO

No proximo capitulo apresensg uma revisao bibliogréafica, percorrend@) alefinicdo
dos materiais compositagforcadoscom énfasena fibra de vidro, (ii)definicdo das
propriedades sua utilizacdo(iii) uma visdo do processo de queima ammpdsito
reforcadoe a influénca das altas temperatur@ig) os diferentes tipos de tratamentos
antichamas e requisitos de segurancaoi/yesultadosla ATH como adiivo e (vi) as

propriedades mecanicas em materiais aditivados com ATH.

No capitulo 3 é fornecida a descricdo dos corpos de prova, resineetardante
empregado, com suas dimensdgsantidades e nomenclatar&m seguida, todos os
procedinentos para &aracterizacdo da ATHnalisa de inflamabilidades térmicado
compoésitosdo apresentadadescrevendo funcionamento de cada equipam. Para a
avaliagdo mecénica, sdo descritssparametros analisados no médulo de elasticidade
de tracdo axial Ainda assim,seguen apresentadosieste capitulo, amormas, os

procedimentos dos ensaiossregistres de cada aparelho.

O capitulo 4 destirae as analises e classificacdes dmltados obtidos. Iniciaise
pelos esultados da caracterizacdo da ATédmo o tamanho de particula, area
especifica a morfologia, adeerminacdo da compigsio quimica através de FRX e
DRX e por fim, o TGADSC, a fim de distinguir a qualidade da substancia retardante.
Para analise de inflamabilidade compdsitpé apreseatloum conjunto de descri¢cdes
de cada parametro medido no CCPM, seguido pelo LOI94Jk fio incandescente
onde as metodologias sdo aplicadas a um conjunto de corpos de prova, sendo possivel
avaliar odesempenho do retardantedema e conparar os redtados obtidos deada
equipamentoPara analise térmica sapresentadoos resultados de perda de massa e
fluxo de caloratravésda andlise simultdnedo TGA/DSC Finalmente, é analisado o
modulo de elasticidadde tracaaxial das amostras demonstrarmoresultados sobre o

ensaio mecéanico.

Por fim, & principais conclusdes e recomendacdes obtidas nesta pesquoisatideo

encontran-se no capitulo 5.



2. REVI SBBIOBLI OGRCFI C.

Neste capitulo serdo expost@saspectos gerais em relagdo aos matec@aispositos
reforcados e suas pdipais vantagens e desvantagdis,pesquisasobrea influéncia
da temperatura neste mater{al) sistemas de reducao de inflamabilidadéizados em
PRFYV, (iv) principais retardantes de chama com énfas&Tid, (v) resultados d ATH

na reducao de inflamabilidadenaspropriedades mecéanicde PRFV

2.1 MATERIAIS COMPOSITOS REFORCADOS COM FIBRAS DE VIDRO

As propriedades mecanicas dos polimeros podem ser modificadas através da adicédo de
cargas minerais e/ou refos; pela tenacificacdo do polimero e incorporacdo de
aditivos. A adicdo de reforco numa matriz polimérica constitui na criacdo de um
compédsito de matriz polimérica. Em linhas gerais, materiais compdsitos possuem
propriedades vantajosas, como maior rigigeresisténcia a tragdo, em relacdo aos
polimeros sem reforgco, ampliando sua gama de aplicéS8esA, 2014).

Materiais ompoésitospodem ser definidos como uma mistura heterogénea de dois ou
mais materiais. O termo composto foi originalmente usado nocaapengenharia
quando dois ou mais materiais foram combinados com a intencdo de superar as
limitacbes individuais e fortalecerem seus beneficios (MARTINS, 2017). Nos
compésitos de PRFV, os principais constituintes sdo a matriz polimérica e as fibras de
reforco. Estes dois componentes que constituem o compdésito vao ter diferentes funcdes
no que diz respeito as caracteristicas que o compaosito final vai obter. A componente da
matriz de um compédsito tem como funcdo a protecdo do reforco contra 0 meio
envolvene, transferir os esforcos, manter a posicdo deste e proteger o compadsito
durante o manuseamento. O material de reforco confere a resistéén@agao e
tenacidadeao compdsitoAs fibras de reforc@&o responsaveis petarga estrutural,

reduzem as tensdéérmicas e fornecemigidez e resisténci@MARTINS, 2017) As



propriedades dos compdésitos dependem da natureza dos materiaiseusadpau de
ligacdo entre eles através da interf@dASCIMENTO, 2018)

O tipo de matriz utilizada desempenha um papgbomante na fabricacdo dos
compositos. As matrizes termorrigidas conpbas, poliésteres, ésteres de vinil e
resiras fendlicas sdo comumente usactamo matriezsem compositos reforcados com
fibras. Resinas de poliéster insaturadas sédo usadas principalmente como matriz para
compoésitos reforcados com fibra de vidro, devido aos seus menores custos e
propriedades mecanicads epoxis, por outro lado, sdo mais caresjde as resinas de
poliéster, mas tém propriedades mecanggseriorese boa resisténcia a condi¢des
alcalinas. As resinas estervinilicas tém propriedades intermediarias entre poliésteres e
epoxis, sdo mais faceis de processar do que epodxis, aliados melhor resisténcia
quimica do que resinas de poliéster. Resinas fendlicas sdo relativamente, baratas
possuembom desempenho em alta temperatura, entretaptesentanpropriedades

mecanicas muito abaixo de outras resinas tefgidas (MARTINS, 2017)

Existe uma grande variedade de fibras que podem ser usadas efmm® Mos
materiais compositodibras naturais (como sisglita, curaug vidro, carbono, @amida,
boro (ZANGIACOMI, 2002). Algumas propriedades dos materiais compagsitos, como
(i) densidad, (i) resisténcia e o médulo de tracdii,) resisténcia e o modulo de
compressaoj\() resisténcia a fadigay)(mecanismo de falhavij condutividade elétrica

e térmica e principalmenteyii) custo da producdo do material, sdo influenciados pela
guantidade e orientacdo das fibi@ANIEL et al.,1994apud NASCIMENTO, 2018

Os trés principais tipos de fibras sintéticas gde usadagpara reforcar materiais
poliméricos sdo: vidro, aramida (ou aramidica) e carlf@rdRUTI, 2013) De acordo

com SILVA (2014), as fibras de vidro constituem o tipo de refor¢o mais utilizado na
fabricacdo de materiais compdsitos. As razfes para a sua utilizacdo sdo atribuidas a
conjugacao de vérias caracteristicas destas fibras, tais como: boa ades@atfibra
elevada rsisténcia mecanica especifica; boas propriedades dielétricas;
incombustibilidade; estabilidade dimensional e boa resisténcia aos agentes quimicos.

Além disso, apresentam precos competitivos, disponibilidade, boa manipulacao,



facilidade de processamento,ewdda relagcdo propriedade/custo e uma elevada
resisténcia mecanica.

A fibra, portantotem uma maior capacidade para suportar 0os carregamentos impostos
do que a matriz, que € menos resistente. Esta capacidade aumenta quanto maior for a
relacdo comprimentdiametro da fibra e a adeséo interfacial entre fibra e matriz
(SILVA, 2014). O gréfico daFigura 21 reflete o comportamento da tensédo e

deformacéo sob tracdo direta.

Tensao ]
Fibras

Composito

Matriz

Deformacao

& = & Em
Figura2-1: Gréfico tensdo x deformacée Fibras, Compositos e Mattiz

Com base naplicacdo e composicaas fibras de vidro podem ser classificadas em
diferentes tipos: A, E, S e (SERUTI, 2013)A fibra do tipo E,um vidro borosilicato
com baixas quantidades de compostos alcalinos, foi substitairfdma do tipo A,
fortemente alcalina. Este tipo de filkda tipo Epredomina em compdésitos de matriz
polimérica por causa das suas elevadas propriedades de idolaghé&tnico, boa
resistégia aumidade e elevadas propriedades mecan(i€abela 21). Outras fibras
especiais de vidro, como AR ou R, possuem melhor resist§oaisca. A fibra de
vidro do tipo S caracterizee por uma maior resisténcia ao calor, elevado médulo de

Young e boa rE@sténcia a tracasendo, porém, de custo mais elevé@ihVA, 2014).

> Fonte: <https://afinkopolimeros.com.br/compositosnreforcoo-quee/>. Acesso em: 16lezembro
2020, 1622:45.



Tabela2-1: Propriedades das fibras de vidAnaptado d&SILVA, 2014)

Fibras
Propriedades Vidro E Vidro S Vidro R
Densidade (g/cm?) 2,50 2,49 2,55
Mdédulo de Young (GPa) 73,0 85,5 86,0
Tens&o de rotura (MPa) 3400 4580 4400
Deformacéao de rupra (%) 4,4 5,3 5,2
Coeficiente expanséao térmicp  / °C) 5,0 2,9 4,0

De acordo com CORREIlAt al. (2020, o PRFV possui as seguintesopriedadesda
Tabela 22.

Tabela2-2: Propriedades de perfis de PRFAtaptado deCORREIAet al, 2020)

PRFV
Direcao
Propriedades
Longitudinal | Transversal

Resisténcia a tracdo (MPa) 200400 50-80
Resisténcia a compressao (MPa) 200400 70-140
Resisténciao corte (MPa) 25-30
Médulo de elasticidade (GPa) 20-40 5-9
Médulo de distorcéo (GPa) 3-4
Coeficiente dé>oisson(-) 0,230,35 0,090,15
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2.2INFLUENCIA DA TEMPERATURA NO PRFV

Conformedemonstrado anteriormentes materiais compdsitos poliméricos reforcados
com fibras apresentam diversas vantagens face aos materiais tradicionais utilizados na
engenharia civil. Contudenfrentam dificuldades na aplicagdo devido a preocupacao
com a redugo de sua inflamabilidadeConforme KARBHARI (2007), a matrizde

origem organica em um compésito PRieVha esses nheriais sensiveis a temperatura,
devido a sua estrutura quimic@mposta principalmente por carbono e hidrogénio,
fontes de volateisinflamaveis (MARTINS, 2017) Assim, a matriz poliméricaé o
componente principal da degradacdo do PRMOURITZ e GIBSON 2006) e a
guantidade de calor liberadadadapela combustdo de produtos de gases inflamaveis

resultantes da decomposigém mesma

Ja as fibras de vidraipo E sdo compostos inorganicos, o que significa que sao
guimicamente inertes ao fogo e conservam a estabilidade quimica e fisica até
temperaturas mais elevadas, e sua perda de resisténcia ocorre em temperaturas proximas
a 850 °C(CORRHA et al, 2015.

SegundoCORREIA et al. (2013, quando oPRF se encontra em um ambiente com a
temperatura elevada perdade resisténcia dos polimerosorre quando a temperatura

se aproxima das suas temperaturas de transicdo {iggaNeste momentaa resina

sofre amolecimento viseelastico e as propriedades de ligacddo compdsito sao
deterioradas,diminuindo, portanto,sua capacidade de transferir cargas e suportar
lateralmente as fibra® que impeda interacdo mecéanica e a transferéncia de tensées
Desta formao composito perde resisténciagidez e suas propriedades mecanicas
provenientes da acdo composta entre fibras e resina diminuem rapidamente
principalmente as resisténcias aos esforco®dwessao e cisalhamenkntretanto, a

gueda na resisténcia ndo é imediata, a baixa condutividade térmica dos compadsitos faz
com que a taxa transferéncia de calor através do material seja lenta, levando algum

tempo para aquecer igualmente toda a espeSORREIAet al., 2010)

11



A Transicao vitrea (Tg) é uma das propriedades térmicas fundamentais no contexto dos
polimeros e suas aplicacO&e acordo com PAIVAet al., (2006), atransi¢éo vitrea

ocorre quando as cadeias moleculares de um polimero adoeirergia suficiente
(geralmente de fonte térmica) para superar as barreiras de energia necessarias a rotacao
de ligagbes. Sob estas condicbes o material passa do estado outreoélidq
caracterizado pela mobilidade limitadan auséncia de mobilidadg@arla o estado
borrachoso, o qual as moléculas passam amiebilidade, atingindo o equilibrio

termodinamico.

De acordo com CORREI&t al (2010), quando expostatemperaturas por volta de
300500 °C, a matriz organica dos PRF se decompde, liberando oatagd, fuligem e
volateis téxicosVAN ERP (208) apud SOUZA (2017)elatou que a Tg da®sinas
utilizadas como matrizes eRRFvariamentre:(i) 60 a 110 °C para resinas epdi)

60 a 120 °C ara resinas de éster vinilicdsi) 40 a R0 °C para resinas de poliéster e
(iv) 220 a 250 °C araas resinas fenodlicas (FERNANDEX)09apud SOUZA, 201)/

Diversas pesquisas demonstraram que as propriedades do material composito apoés
exposicao a temperaturas elevadas comprometidagpreserandovalores inferiores

aos originaisassim como suas propriedades mecanitasegm, segundo CORRE

al. (2015), se um o compositte PRFV foraquecidoa uma temperaturacimade Tg
(transicdo vitrega)porém, abaixo da temperatura de decomposiegmsteriormente
resfriadg o seu modulo de elasticidade pode apresentar alta recuperacdo em relacédo ao
valor inicial.Isso ocorre porque a transicao vitrea € um processo reversivel e as ligacdes
secundarias quebradas dentro da estrutura molecular do padienieronam novamente

apos o resfriamento.
De acordo com SOUZA (2017yuando exposta altas temperaturaas propriedades
mecanicas @ deyradacao térmica do compdsdoorren basicamente ao longo de trés

fases distintas:

(i) Na fase inicial de exposigéo, o fluxo de calor incidente é transferido por condugéo

através do material e ndo ha reacdo quimica. Ocorre uma perda de massa de cerca de
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3% em peso, que correspond@erda deumidade e alguns mémeros de solventes
(GIBSON et al., 2004). Suas propriedades mecanicas sao praticamente inalteradas. A
distribuicdo da temperatura dependera das propriedades térmicas dos materiais

constituintes e das condi¢des de contorno.

(i) A segunda fase ocorre a medida que a temperatura twumese aproxima da
temperatura de transicdo vitrea do polimero. O compdésito comeca a perder rigidez e
suas propriedades mecanicas, tais como o moédulo de elasticidade e resisténcia,
diminuem rapidamente devido a alteragbes em sua estrutleaular, de awrdo com
ROBERTe BENMOKRANE (2010).

(iii) Na terceira fase inictae a pirolise, processo onde a matéria organica € decomposta
ao ser submetida a condicbes de altas temperaturas. Nesta nova fase, a matriz
polimérica se decompde a medida que as ligagiasarias dentro da estrutura
molecular da matriz sdo quebradas, liberando calor, substancias volateis toxicas e
gerando uma grande perda de m&S€aJZA, 2017)

Sobre adecomposicdo térmica e comportamento ao fogo de compdésitos de poliéster
KANDOLA etal. (2005) relatarangue oprocesso de decomposicdo térmica de todos

0s poliésteres insaturados é fundamentado nos estagios iniciais pelo rompimento das
ligacOes cruzadas @ formacao de radis livres que entdo continuam o processo de
decomposicao térmicasso resulta em uma variedade de volateis de baixo peso
molecular (CO, gas carbbnicanetano, etileno, propileno, butadieno, naftaleno,

benzeno e tolueno).

2.3 SISTEMAS DE REDUCAO DA INFLAMABILIDADE EM PRFV

Compositos poliméricos reforcados com fibialamaveis, em diferentes grauso
seremcomparados com metais como aluminio ou a¢o, podem queimar com vigor, e
muitas vezes com a evolucdo de fumaca. Materiais reforcados com fibéascas,
como as haturais de coeoatéa fibra decarbono podem torase combustiveigara o

composito em chama, todavia se os agentes de refiorem as fibras inorganicas,
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como vidroi E, a resisténcia geral do fogo egaracdo de fumacé determinada
somentepela matriz organica. Para o composito aniseresistente @ calor e a chama
em umfogo em avanco, depende muito dessa caracteristica combinatoriibeage
resina (KANDOLAet al.,20095.

Para melhorar a resisténcia a inflamabilidade, s&o utilizados retardantes de chama
durante ou apos @nicdo do produto. Estesio produtos que quando adicionados aos
materiais poliméricos, em caso de exposi¢cdo ao fogo ou alta temperatura, devem inibir
ou suprimir oprocesso de propagacéo do fdBdBEIRO et al., 2013) A aplicacao de

um determinado adito retardante de chanmdepende do polimero, do uso final, do

processamento e de outros aditivos presentes.

A funcdo de um aditivaetardante de cham& inibir ou, quando possivel, eliminar a
propagacdo fogo em um material. Isso se torna altamente mexegsido uma peca

esta exposta a temperaturas elevadas ou a correntes elétricas, fatores que somados a
inflamabilidade de boa parte dos polimeros podecesionar um incéndio
(NASCIMENTO, 2018)

De acordo com MARTINS (2017GALLO e AGNELLI (1998),retadadores de chama
podem ser classificados nas seguintes categoilastigénts retardantes de chama
reativos, que sdo adicionados ao polimero durante a polimerizacdo ou em uma etapa
posterior que se ligam quimicamente a estrutura do polimero (MORESBMNM AN,

2013), (ii) agentes retardantes de chama aditigo® ndo se ligam quimicamente ao
polimero, (iii) aplicacdo de revestimentos retardantes de claif\g combinacdo de

varios métodos.

Segundo NASCIMENTO (2018), dentre esses métodos, 0 uso de agentes retardantes de
chama aditivos € mais difundidoestespodem atuar fisicaente quimicanente ou de

ambas as formasas fases sélida, liquida, condensada gasosaNa acao fisica, o
proceso de combustédo pode ser retardado por resfriamento, por formacédo de camada
protetora ou por diluicdo dos combusis. Ja a acdo quimica interfere no processo de

combustdoAmbas as a¢cbes quimica e fisica ocorreas fases solida e gasosa
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A combinacao d retardantes com diferentes modos de acé&o pode produzir efeitos
complementaresinérgicos ou antagénicos. O efeito complementar € a soma das a¢fes
individuais, enquanto asutros efeitopodem ser maiores auenoresrespectivamente

gue a soma de suagdes isoladadNASCIMENTO, 2018)

A escolhado aditivodeve levar em consideracao varios fatm@®o a temperatura de
autoignicdo do polimero, a decpasicdo do retardante de chamasnfauéncia nas
propriedades fisicas do polimero, edsina satude huana e reciclagefRICCIARDI et
al., 2012)

2.3.1 Principais retardantes de chama

MORGAN e GILMAN (2013) apresentam umasao geral sobre a tecnologis

retardates de chama comerciais e citagis classes geradisponiveis, sendo elas:
organohalogenados, retardantes a base de foditeo, minerais como hidréxidos
metalicos e carbonatos metalicos, formulacfes intumesceatadantes inorganicos

como boratos e silicat@asnanocompésitos

Os retardadores de chama organohalogens@ogrincipalmente a base de halogénio
(bromo e cloro), fosforo e compostos inorganicos. Esses compostos atuam liberando
atomos de bromo e cloro na chama e interrompem as rea¢des de combustédo. No entanto,
essas substancias trazem sérias preocupacbes ca@alde e meio ambiente,
principalmente devido a sua alta toxicidade e, para isso, um novo regulamento europeu
sobre produtos quimicoREACH dificulta seu uso (MARTINS, 2017).

Os retardantes a base de fésforo ndo séo tdo amplamente Uteis quantdamtoretade
chama halogenados &n polimeros, possuepouca ou nenhuma eficag@ando néao
utilizados de forma sinérgicalém disso, eles também geram mais fumaca e CO
durante as condi¢des de incéndio porque ajudam a inibir a combustdo do polimero e,
finalmente,assim como o0s organohalogenados, seu impacto esta sendo avaliado pela
REACH(MORGAN e GILMAN, 2013)
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A ATH e hidréxido de magnésio sdo exemplos do que MORGANLMAN (2013)
classifican comofiller minerais,tecnologia muito antiga, com referénda década de
1920 e algumas referéncisisgerindo que eles podem ter sido usg@o® século XVII.
Independentemente disso, eles fazem parte de taoaologia comprovada e séo

considerdos positivos para meio anaiite.

As formulacdes intumescentedam uma espuma de carbono protetora em condi¢cdes

de incéndio Sua versatilidade e seu modo de acdo retardante garantem que esses
materiais séo capazes de fornecer a seguranca contra incéndio para aplicagdes altamente
exigentes, elevando gua utilizacdo. No entanto, sldém algumas desvantagens,
incluindo problemas de absorcéo de afioportante se a estrutura subjacente precisar

ser protegida contra corrosdo ou curto elétrico) e baixa estabilidade tEViQIBEGAN
eGILMAN, 2013)

Os retardantes inorganicos ndo possuem carbono em sua estrutura e abrangem uma
larga categoria de elementos da tabela periddica, porém, sdo comercializados somente
0os boratos, silicatos e estanatos, como o exemplo do silicone. Algunsséeles
utilizados sinergicamentsom osorganohalogenadof]eresminerais e fosforoApesar

de causarem um impacto ambiental minimo, possuem baixos niveis de uso, elevando
desta forma seu custlORGAN e GILMAN, 2013)

O nanocompdsito € a tecnologia meesente, no qual os polimeros sédo preenchidos
com particulas em tamanho nanométd@persoem sua matrizZQuanto a retardancia,

este diminuisua perda de massa durante as condi¢cfes de incéndio através da formacéo
de uma barreira de protecéo, resultando na reducédo do pico de calor lilfeamo,
costumam ter elevados custos e ainda ndo foram amplamente angh@iRSAN e
GILMAN, 2013)

Os aditivos retardadores de chama tradicionais para compdsitos poliméricos iacluem

alumina trthidratada(ATH), hidroxido de magnésiou fosforo vermelho (MARTINS,
2017), sendo a ATH amplamente utiliz4d8BEIRO et al.,2013)
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2.4A ATH NO RETARDAMENTO DE CHAMAS

2.4.1Caracteristicas ca ATH

Entre os materiais ceramicos cdanga utilizacdo tecnologicadestacese o 6xido de
aluminio (Al;Os), principal componente da bauxitam minério de importancia

industrial para obtencdo do aluminio metalico endéos compostos de aluminio.

Os principais constituinteda bauxitasdo a gibbsitae os polimorfos boehmita e
diaspérig sendo que as proporgdes das trés formas variam dependendo da localizacdo
geografica do minério. As bauxitas geologicamente maiasypessuem alto contetdo

de gibbsita e sdo as que apresentam maior interesse comercial. As impurezas presentes
na bauxita sdo o6xidos de ferro (hematita, magnetita e goetita, entre outros), silica, 6xido
de titdnio e aluminossilicatos, em quantidades qu&mwacom a regidao de origem,
causando alteracdes no aspecto fisico do minério que pode variar de um sdélide marrom
escuro ferruginoso até um sélido de cor creme, duro e crist&i@dISTANTINO et

al., 2002)

De acordo conCONSTANTINO et al (2002), & formas cistalinas compreendem trés
compostos entre dsi-hidroxidos(Gibbsita, Bayerita, Nordstrandita) e dois compostos
entre os Oxidéidroxidos de aluminio (Boehmita e DiaspériQuando o hidroxido é
amorfo ou apresenta cristalinidade muito baixa, o mateé designadalumina

gelatinosau gel de alumina

Segundo CASTRO (2005), existem ao menos sete fases cristalogréaficas para a alumina,
derivadas das aluminas hidratadggbbsita, bayerita, diasporo ou bohenhit&stas

fases alfa, beta, gama, dekda, teta, kappa e chi, quando submetidas a um tratamento
térmico, transformarme em aluminas de transicdo, aos quais dependem da sua forma

cristalina, impurezas na estrutura e microestrutura.
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A rota comercial mais importante para a purificacdo da kmexi processo Bayer, que
é utilizado para a manufatura de hidroxido e de oxido de alundeimonstrado na

Figura2-2.
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Figura2-2: Diagrama simplificada@o processo Bayer (CONSTANTING al, 2002)

Mais de 90% do hidroxido de aluminio produzido no mundo usando o processo Bayer é
convertido emdxido de aluminice utilizado na indUfia do aluminio meélico. Ainda

assim,a ATH também tem aplicacdo direta nas industrias de papel, tintas, vidros,
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ceramicas, produtos farmacéuticos, cremes dentais e retardantes de chamas
(CONSTANTINOEet al, 2002)

Dentre adases cristalograficas que apresenta maiortaslidade termodinamica é a

al f a a kAU mi@Gmnbém udualmente chamada ddrmon (ALVES, 2017)A
alumina U (alfa) tem | arga aplica-«o por
dureza); quimicas (resisténcia raaioria dos reagentes quimicos); elétricas (alta
resistividade elétrica) e térmicas (alta temperatura de fuséo). E usada como material
abrasivo, revestimento de fornos, confec¢do de cadinhos e componentes médicos para
implantes ortopédicos e odontologidpsodutos bioceramicos) e também como pedras
preciosas em joalheria. As aluminas sao utilizadas também como componentes em
naves espaciais, satélites, usinas nucleares, sensores (umidade, gasess)e out
ferramentas de corte, efALVES, 2017).

2.4.2 Oproces® de retardamento de chamas dATH

A ATH (Figura2-3) € o agente retardante de chama mais utilizado e o seu consumo
corresponde a 45% do volume total de todsgetardantes de chama consumidos no
mundo, a mesma € largamente empregada em materiais processados eaiuspe
abaixo de 250C (SILVA, 2006).

H

/

O

H Al H
T o / \ o /
Figura2-3: Estruturamolecular daATH.

A ATH atua na melhoria das propriedades retardantes de chamaupodo atinge

temperaturas de 23C, aproximadamentenicia-se areacao de desidratag&o:

2AI(OH)s + 280 callg—»  Al,O3 + 3H,0
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Estareacdo € endotérmica, absorve cerca de80 cal/g o que contribui para a
diminuicdo da temperatura do material, atenuando desta maneira o fenOmeno da
retroalimentacgd térmica. A agua liberaddilui os gases combustiveis na chama. Outro
aspecto que contribui para o efeito retardante deste aditivo é a formeagd,O3

(6xido de aluminio) como uma camada protetora na superficie do produto, reduzindo a
difusédo do oxigénio para o meio reativo e dificultando a troca de calor. Como sé&o
utilizados em grandes quantidaddambém tém atuacdo como carggmrém,

geralmente prejudica o comportamentmecanicqSILVA, 2006).

A ATH é amplamente utilizadem polimeros e compadsitos poliméricos, principalmente
devido ao seu baixcustq boas propriedades retardandeschama e fumaca néo toxica
(ELBASUNEY, 2017. A eficacia do ATH como cham@tardante em compositos de
PRF é apreseada por varios autorescomo MOURITZ e GIBSON (2009 e
KANDOLA et al. (2005. No entanto, muitas vezes € necessario adicionaa
concentracdo dB0% ou mais de ATHm diversossistenas @ resina para obter boa
resisténcia a inflamabilidagde essas altas cargas afetam negativanaesnpeopriedades
mecéanicas da maioria dos tipos de compdsitos poliméribsRTINS, 2017 e
ELBASUNEY, 2017%.

2.4.3 Resultadosla ATH na resina de poliéste

NASCIMENTO (2018 em sua pesquisa solas propriedades de retardamento de fogo
dos polimeros reforcados com fibra de vidro, produzidos através de processamento via
pultrusdo, analisou eesina polimérica termorrigida dmliéster isoftalicareforcada

com a fibra de vidraeE-glass de baixa condutividade elétrice acordo consua
pesquisaps melhores resultados relacionados a reacdo ao fogo foram os qhtdds

a ATH foi adicionada isoladamente em altos teores (47,75 a 80 phr). Todos os
compdésitosapresentaram inibicdo de ignicdo nos testes de calorimetria de cone e
classificagdo UL94, resultando nas melhores propriedades de reacdo ao fogo, além de

serem livres de halogénio.
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Através doCCPM, NASCIMENTO (2018) avaliowas reacdeao fogodoscompo#tos
comresinaspoliésteescom ATH nas concentracfes 47,75%, 58,5%, 69,25% e &0%
concluiu que aumento de 37% para 47,75% ja permitiu que a amostra ndo incendiasse
no teste do conealorimetro Em sua tese foi demonstrado que todas as amostras
contendd matriz de poliéster com ATH nas concentracdes supramencionadas
apresentaram um valor pak@TL (calor total liberado)de zero, porque nao se
inflamaram, elevando expressivamente o comportamento de reacdo ao fogo desses

materiais.

Em relacdo a TPM (taxaedperda de massalASCIMENTO (2018) concluiu que a
amostra com 47,75% de ATk destacoyor apresentaum resultado proximas
demais amstras com maior quantidade de AT#7(75%a 80%), chegand@ valores

muito semelhantes, uma vez que nenhuma dessedramincendiou. Assim, a perda de
massa observada dese principalmente a perda de agua resultante da desidratacdo da

ATH que ocorre a temperaturas relativamente baixas.

O tempo de ignicao (TTBxibe o tempo necessario para o inicio da chama na superficie
dasamostras. Em sua analise, NASCIMENTO (2018) concluiu que @s compoésitos

de resinas poliésteadicdo de ATHdemonstrouum aumento em torno de 18% em
relacdo a resina pur®s maiores tepos de queima foram para a adicdo da ATH
isolada a 37% de concentracao, indicando uma boa propriedade de chama cessante deste
composito, no entanto, os materiais com adicdo de ATH em concentracdes mais altas
nao apresdaram ignicdo, portanto, possuiravalor zero para o TOQtempo de

combustéaq)

De acordo com os resultados do indice limite de oxigénio (LOI) obtidos por
NASCIMENTO (2018), a adicdo do ATH em resina poliéster apresemtoaumento

do LOI de 21% para 30% co@® phr de ATH Vale ressaltar aita que os valores de 36

e 37% de LOI séo valores que podem ser almejados comercialmente. Para fios e cabos,
por exemplo, o valor de LOI almejado é de 3@AILLO e AGNELLI, 1998)
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REUTERet d. (2018) em sua pesquisa sobre a influéncia da area supeatéicialH

no efeito retardante em resinas de poliéster insaturediasiuiramque 60% de ATH

obteve classificacdo-9 no UL-94, enquanto 40% de ATH néo classificou. Através do
CCPM, os autoresbservaranguea adicdo de40% deATH reduziu o PTLC(pico da

taxa de liberacdo de calode 825kW/m® da resina purpara 337kW/m?, enquanto

60% de ATH reduziu este pico para I¥/m® J4a em relac&o acalor total liberado

(CTL), houve uma reducéo em relacao a resina pura de 131 para 122 MJ/m2 e 80 Mj/mz
ao adicionar 40%e 60% de ATH, respectivament€oncluiram, ainda, que ao
aumentarem a carga de ATH, o TTI também aumentou, passando de 24 segundos para
76 segundos com adicao de 60% de ATH em relag&o a resina pura.

Ao realizar os mesmos testes com a ATHtendo maior area superficial (3@@®/g),
REUTER ¢ al. (2018) perceberam que todos estes parametros foram elevados, em
razdo do aumento da area superficial da camada de 6xido de aluminio que age como

uma barreira de protecao ao material.

No estudo de atige térmica, REUTERt al.(2018) relataram que a adi¢cdo de ATH na
resina pura, aumentou a porcentagem de residuo final devido a formacédo do éxido de

aluminio proveniente da desidratacdo da ATH.

E importante notar que, dependendo da aplicacdo, a rediggiopropriedades
mecanicas que seriam esperadas com altas concentracdes de ATH deve ser levada em
consideracadKHALILI et al.,2017) Assim, os materiais com menor teor de ATH,
podem se tornar interessantes quando comparados as demais composicoesTidois o

€ um material amplamente utilizado como elemento de carga, devido ao seu baixo custo
e baixa toxicidad€~FRANCHINI et al, 2011apud NASCIMENTO2018.

2.4.4Resultadoscomdiferentes tamanhos de particulas de ATH
TIBILETTI et al. (2011, em seu estudo sobre a influéncia do 6xido de alumina

nanometrico e alumina submicrométricahidratada na estabilidade térmica e fogo

aplicados em uma resina dgmliéster ndo saturada, concluiraaravés do cone

22



calorimetro que uma mistura de ambostip®s de particulas levou a uma forte
diminuicdo da inflamabilidade. Combinanrds na proporgéo 50/50 com uma carga de
10% em peso de cadasultou em 32% de reducdo no TH& resina, bem como um
abrandamento da perda de massa e diminuicdo da formagéeidigo. Estes efeitos
sinérgicos podem ser atribuidos a efeitos fisicos resultantes do ateadjferentes
tamanhos departiculase a enorme area superficids nanoparticulas, gerando uma
melhor interacdo espacial entre eles e criando, desta fornaa,dansa barreiraa

superficie do compdésitdurante sua combustéo e degrad4q@#ILETTI etal., 2011).

QIN et al. (2016 em sua pesquissobre formulagcdes intumescentes retardantes de
chama (IFR), concluiram que uma pequena quantidade (2%) démahncorporada

em um Polipropileno (PP) @m Polifosfato de aménio (APR) Composto DPER
(dipentaeritrito), observaranuma melhoria no retardamento cleama através do valor

do LOI e a classificacdo -0 alcancadano ensaio ddJL-94. Além disso, o valor de
PTLC (pico da taxa de liberacéo de calfwmi)reduzido de 572 para 247 kW / m2, o que
significou uma queda de %6 Os estudosmostraram qusee formouwm residuanaiore

mais compacb em razdo da protecdo do polimero durante a combustdo. Estudos do
comporamento de degradacéo térmica do AR&eATH e APP comnancATH, sob
atmosfera de nitrogénio e ar mostraram que os produtos de degradacao de ARP e nano
ATH reagiram entre si e geraram o metafosfato de aluminio, que melhorou o efeito de

densidade e isolam® do residuo

2.5PROPRIEDADES MECANICAS DO PRFV COM ADICAO DE ATH

Em pesquisaxcomo de PETERSENet al. (2015) verificouse que, conforme a
concentracgdo de aditivos aumenta na resina, assim como a resisténcia ao fogo do PRFV,
a resisténcia mecéanicg& comprometida. Portanto, os limites de trabalhabilidade
precisam ser encontrados para ATH a fim de determinar a quantidade de carregamento

ideal.

ZHAO et al. (2003, relataramque o refor¢co do laminado de polimero particulas
nanométricas deAl,O; melhora a interacdo danterface entre os materiais,

notavelmenteaumenta a tenacidade dos compasitos laminados.
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ZHANG et al.(2011)estudaram os efeitae nanoparticulas dd,03; nas propriedades
mecanicas deompasitode poletiiena Com baixos teorede alumina, a distancentre
particulasfoi grandee a resisténcia ao impacto nao ddiequadagntretantomelhorou

com o aumento dél,O; em tamanho nameétrica Quandoa carga deAl,O; é
extremamentalta ainfima distancia entre as particulas lev@grandes aglomerados

que fornecem gatilhos convenientpara comportamento quebradico. Portanto, os
autores mostraram que o tamanho de particula e carga da alumina devem ser
balanceadas para alcancar uma resisténcia mecanicaiideal .assim, verificaramque

a resisténciaa tracdo dos compdésitos aumentmam a diminuicdodo tamanho de

particula de lamina.

NAMITHA et al. (2013) estudaram efeitoda dumina emtamanhogamicrométricoe
nananmétrico nos reforcosde propriedades mecanicas dena matriz de borracha de
silicone e mostraramque compositos de nanoalumina tém propriedades mecanicas
superiores emcomparacdo com compositos a base de particulas de tamanho

micrométrica

MALLAKPOUR e DINARI (2013) confirmaram o efeito da alumina diante sla
propriedades mecéanicas de umatriz de poliamida e descobrirague a adicdo de
10% de carga deanoparticulas dél,Os, atingiu uma tensdo maxima depturaa
flexdo de 85,6 MR, em comparacdo com 61,8 MPa da matriz pura. No entanto, com
um conteudo @ preenchimento de 15% de carga, a tensédo de ruptura gofaeligeira

diminuicao.

MUKHERJEE e DE (2014) estudaranas propriedadeda matriz dePoliacrilonitrila
com incorporagdo de alumina em sua membeamkescobrirangue a introdugéo de
varias concentracbes @dd,0; em tamanho nanométricaumentouos parametros da
tensdo ddracdoe a porcetagem de alongamento. Demonstrarque a presenca de
nanoparticulas em nanocompositos funciona como umde pentre diferentes
moléculas dopolimerg colaborando para sua proximidadepara oaumentoda

uniformidade, melhorado as propriedadesecanica
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PETERSENet al. (2015), em sua pesquisa sobre as propriedades mecéanicas dos PRFV
em resina isoftdlica, com adicdo de ATahalisaam trés tipos de concentrag do
restardantevariando de 0%, 25% e 50% em car@a testes abrangeram compressao,
tracdo, cisalhamento e flexd®s autoreoncluiramque aliciona ATH geralmente
diminui sua resisténcia mecéaniegdomna o PRFmais fragil Entretanto, os médulos de
elasticidade foram comparados para as trés amostras, e vesdicQue alterar a
quantidade aditiva de ATH tem um efeito insignificante na rigidez. Em termos de
resisténcia, a amostra com 0% apresentou o melhor desempenhdosnegaensaios,
exceto para flexdo, 3% menor do que a amostra com 25% de ATH. Para compresséao,
houve uma reducdo de 19% e 25% nas amostras de 25% e 50% de ATH
respectivamente, comparadas a amostra com 0% de ATH. Para tracdo, cisalhamento e
flexdo, a amos#er de 25% de ATH obteve desempenho semelhante a amostra com 0%,
enquanto a amostra de 50% de ATH apresentou uma tenséo significativamente
reduzida. Usar 25% de ATH em peso em resina isoftdlica ndo obteve um efeito
significativo na rigidez e resisténcia coanpda as amostras puras, com excecao da
compressdo, o qual a amostra de 50% de ATH causou um efeito mais significativo.
Concluise que embora o uso da ATH em PRFV reduza a resisténcia mecanica do
material,estaainda € alta o suficiente pasar usado emsgruturas. A diferenca € que

mais materiais S840 necessarios para manter a mesma carga.

QIN et al. (2016), em sua pesquisa sobre formulagdes intumescentes retardantes de
chama (IFR), concluiram que uma pequena quantidade (2%) dm&hmcorpaada

em um Polipropileno (PP) com Polifosfato de aménio (APPL@mposto DPER
(dipentaeritrito), aumentou a resisténcia a tracdo na ruptura e o alongamento na ruptura
do IFR-PP e melhorou a homogeneizac¢éo da distribuicdo dos retardadores de chama na
matriz PP. Ist ocorreu devido a diferenca de tamanho de particula entre o ATH
(nanométrico) e o APP e o DPER (micrométrico), pois o ##&fld preencheu as
lacunas entre as particulas de APP e DPER, melhorando, desta forma, a interacdo dos
compostos. Além disso, a adicde naneATH pode aumentar a area superficial da
particula dos retardantes, elevando sua compatibilidade e a melhor dispersédo na matriz

de PP, assim como as propriedades mecanicas dBRER
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3. METODOLOGIAANCDE SE
EXPERI MENTAL

Neste capitulo serdo expos aspectos gerais em relag@ms materiais e métodos
experimentais empregados na pesquisa, 0 que ioslwdorpos de provgCP) o
compésito e o0 retardante empregado, com suas dimensgesntidades e
nomenclatura Em seguida, s&o apresentadomlos os procedimentos para a
caracterizagdo dATH, assim como, analise de inflamabilidade, analise térmica e
avaliacdo mecanicdos compasitganformando o funcionamentte cada equipamento

e osprocedimentosle ensaiog normasadotados.

3.1 ESPECIFICACAO DOS MATERIAIS

Todos oxompdésitoautilizados nesta investigacao experimendgra3-1) constituem
resinas poliméricas termofixas de poliéster isoftétleabaixa viscosidadela marca
Cristalan 869 fabricante Novapolreforcadas com 51% déra de vidro Eglassde
baixa condutividade elétrickoram produzidos através de processamento via pultrusdo

e fornecidos pela empresa Cogumelo Pultrudasitgsd no Rio de Janeiro, Brasil.

W — w

Pa3No2 P33n0s

e PRYNOD P3FNOY

Figura3-1: Resina polimérica termofixa de poliéster reforcada com fibra de.vidro

26



Os compdsitos poliméricos da pesquisa foram produzidos a partir do posicionamento da
camada d fibra de vidro no sentido longitudinal da dire¢do da pultrusdo. As fibras se
localizam ao centro da secdo transversal, envolvidas por uma manta, posteriormente
pelo véu de fibras para que, entdo, seja a@ieacksina polimérica{gura3-2).

Resina Polimérica

Véu de Fibras

Manta de Fibras

Fio de Fibra de Vidro

Direcfo das Fibras

Figura3-2: Dissecagéo de um laminado de PRRASCIMENTO, 2018)

Nessa pesquas aATH foi utilizada como retardantde chamas, misturada em todos os
outros componentes da residaATH da marcaMoldX P18, fabricada pela J.M. Huber
Coporation foi fornecida pela empres2ogumelo Pultrudadogoram testadas diversas
concentracdes de ATH, comecando pela concentracapadaicomercialmentegela
empresasupramencionadao mercado nacional, 37 phpafts per hundred rubber

Todos os percentuais da ATH estdo matacdo a resina sdo apresentados habela

3-1 com as respectivas nomenclaturas dos compogitagiantidade de amostras por
composito para cada ensaio, de acordo com as normas adotadas, bem como as

dimensdes de cada tipo de amostra empéiesentados neabela3-2.

Tabela3-1: Concentracdes de ATH em relacdo a resiiaentificacdo das anstras

Identificagdo das amostras
Concentragao de ATH | 37 phr| 40 phr| 47,5 phr| 50 phr| 55 phr
Nomenclatura P37 P40 P47.,5 P50 P55
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Tabela3-2: Resumo dos testes experimesita@alizados e caracterizagéo dasstras
(Adaptado de NASCIMENTO, 2018)

Testes Normas Dimensdes das  Numero de
amostras amostras
Cone Calorimetro de
erda de massa SO 17554 (2014) 3
perda ISO 13927 (2015)
(reagéo ao fogo)
100x10&5 mm
LOI
o 1SO45892 (201 2
(ignitibilidade) (2017
100x7%&5 mm
UL-94
(ignitibilidade e UL-94 (2003) 5
propagacéo de chama
125x1%5 mm
Fio incandescente
(Glow-wire) IEC 606952-10(2013)
(indice de IEC 606952-12(2010) 2
inflamabilidade e IEC 606952-13(201Q
temperatura de ignicac 70x70x5 mm
TGA/DSC 1SO011357 (2015 8 1
(variacdo de massa) 3x3x3 mm
Resisténcia a tracédo 1SO527-4 (1997
axial ISO527-1 (2019) 5
(Ensaio Mecénico)
300x259,5mm
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3.2METODOS DE CARACTERIZACAO DA A TH

Os testes experimentaisémn realizados no Nucleo de Ensino e Pesquisa em Materiais
e Tecnologias de Baixo Impacto Ambiental na Construcdo Sustentavel (NUMATS) da
POLI/COPHE, Laboratério de Analise Térmica do FLUMAT/LEMAE deblo de
Xistoquimica e Centro de Tecnologia Mineral (CETEM), ambasUniversidade
Federal do Rio de Janeiro. A rodblogia aplicada em cada testedescrita nas

subsecdes seguintes.

3.2.1 Espectrometria de fluorescéncia de raies

A determinacao da composi¢cdaimica das alumindsi realizada por fluorescéncia de

raios X (FRX) com uma fonte de rédio e com deteccdo por espectroscopia de raios X
por dispersao em energia (ED&)ravés do equipamento EEY20 da marca Shimadzu

i Figura 3-3, do laboratério NUMAT&OLI/COPPBUFRJ Nesta técnica ha a
excitacdo dos elétrons dos elementos quimicos presentes na amostra, que sob tal
condicdo emitem raios X caracteristicos (fluorescen@gjetector de EDS detecta os

sinais e, qualitativamente, determina quais elementos estdo presentes na material

Figura3-3: Espectrometrale fluorescéncia de raios X por Energia Dispergibx-720
do fabricanteShimadzu
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3.2.2Anélise Granulométrica

A andlise granulométricdoi realizadapor meio de um analisador de particulas
Mastersizer 200@a marca Malvern InstrumentsSigura3-4), utilizado para a medicao
do tamanho das particulas, por difracdo a laser no laboratério do
NUMATS/POLI/COPPE/UFRJfornecendo distribuicdes de tamanho de particula

De acordo com o fabricante, grincipio de operacdo baseia na difracdo
(espalhamento) de luz. Assim, para a realizacdo da analise, um feixe de luz incide sobre
as particulas, que causam o espalhamento da luz de acordo com o0s seus tamanhos.
Particulas maiores dispersam a luz em Ersgmenores em relacdo ao feixe de laser e
particulas menores dispersam a luz em angulos maiores. Os dados da dispersdo angular
sdo analisados para se calcular o tamanho das particulas respwésess 0 padrao

de dispersdaatravés déspalhamentde Mie e Fraunhofer O tamanho das particulas é
indicado como o didmetro de uma esfera de volume equivalane capacidade de

analisar de 20m a 2mm.

A suspensdo da amostfiavessa a area de medi¢cdo da bancada Optica, onde um feixe
de laser incide abre as particula Uma série de detectores meguecisamente a
intensidade da luz difundida pelas particulas na amostra, em relacdo aos comprimentos
de onda de luz vermelha e de luz azul, e em uma ampla gama de dagultiizado a

Hydro 2000MU como nidade de dispers@m meio liquidce faixa de obscurecimento

de 12%

Figura3-4: Analisador de particulddastersize 200@la marcavialvern
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3.2.3Microscopia Eletronica de Varredura

A Microscopia Eletrénica de Varredura (MEMgm como principal objetivo a
observacdo da morfologia (tamanhos, forma e aglomeradosgados) dagsarticulas

Se trata de uma técnica de caracterizacdo que consiste em submeter a amostra a um
feixe de elétros. O feixe interage com a regido de incidéncia da amostra até uma
profundidade que pode variar de alguns microns, depeadtndatureza da amostra, e
geraelétrons retroespalhados em relacao ao feixe primario. Esta regido é conhecida por
volume de intera®o, o qual gera os sinais que sao detectados e utilizados para a
formag&o da imagem e para microanaldAMANI, 2009).

O MEV contribui para a caracterizacdo da Amrtdstrandcsua dispersao, tamanho dos
componentes damostra e sua morfologi&este expemento, a amostra foi colocada

em suporte com fita de carbono equipamento da marca TM300Bidura 3-5), do
fabricante Hitachino laborat6rio do NUMATS/POLI/COPPE/UFRJ

TM3000

HITACHI

-——

tH

-—
—

Figura3-5: Microscoépio Eletronico de VarredurélM3000 da marc#litachi.
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3.2.4Anélise da areaespecifica

A analiseda area de superficéeutilizada para caracterizar materiais porosos. Como a
area da superficieladaem m?/g, corresponde a aspereza do exterior da particula e do
seu interior poroso, sorcdode gas € um#&cnicaamplamente utilizada.De acordo
com o fabricante Qantachromeesta anake fornece através das isotermas de adsor¢cédo
e dessorcade moléculas de nitrogénio no estado gasastrea especifica pelo método
B.E.T. (Brunaueri Emmeti Teller), uma teoria matematica com o objetivo de
descrever a adsorcdo fisica de moléculas de agigsrvida fisicenente por uma
superficie sélidabem como o volume de micropord®ara este ensaifoi utilizado o
equipamentoNOVA, modelo 1200e(Figura 3-6) do fabricante Quantachromeo
laboratorio COPTM d&entro de Tecnologia MinerdCETEM), na temperaturde 300

°C e defasagem atén2mHg/min.

poo
pooe
poo

Figura3-6: Analisadorde area superficiamodelo 1200ela marcdNOVA.

A area de superficie dm importantemeiode interpretacomoum solido interage com
0 seu meip seja ele gas, liquido ou outros solidpeis & materiaiscom volume

significativo de poros muito pequenos podem exibir imensaarea de superficie
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Para a preparacdo das amostras reabeoum prératamento ténico da ATH na
temperatura de 868°C com taxa de 1€@/min para a remocdo de moléculas de agua ou
outra possivelsubstancia absorvida e adsorvida na superficie do p6. De acordo com
FONSECA (2008), a temperatura de calcinacdo da ATH varia entR€26800°C em
funcdo dafase do hidréxidp resultando ndormacao de éxido daluminio. Ainda
assim, SILVA (20) relatou em sua pesquisa @seamostras tratasl@m 350C e 400

°C ndo mostram a presenca de alumina hidratada (baiPot@anto, através da analise
termogravimétrica, foi iddificado queo prétratamento &850 °C é suficiente para a
desidratacddaATH.

3.25 Difratometria de raios-X

A analise por difratometria de raios X (DRX¢gm como principal finalidade a
identificacdo das fases (estruturas) cristalinas e a identificacdo setaiyaalde

constituintes da ATHitilizadaneste trabalhoAlém dedeterminar a estrutura cristalina
de um material monocristalino ou policristalindentifica suas propriedades, como

orientacao preferencial e defeitos de estrutura

Este ensaio forealizado pelo equipamenia8 Focus do fabricante Bruk&XS Inc.

(Figura3-7(a-b)), com a tenséo de B, corrente de filamento 4da no laboratério do
NUMATS/POLI/COPPE/UFRJA varredura foi realizadaom fonte de cobra uma
taxa de 0,08/s, de 4a 70°.

De acordo com o fabricante Brukeg mios X sdo espalhados e formam angulos que
sdo caracteristicos da estrutura cristalina. A intensidade da radiacdo espalhada é
caracteristica da composicdo atdbmica e de empacotmnaéiinico dos planos de
difracdo dos atomo<£stesvalores foram comparados coenquivcs publicads pelo

Joint Comittee on Powder Diffraction StandaitsJCPDS [nternational Center of
Diffraction Data Stwarthmore, EUA), onde séo apresentadas as castictsidos
espectros de difracdo de fases cristalinas em tedm@spacamento interatomiatas
intensidades relatas dos picos de difracéo e dos indices de Miller
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(a) (b)

Figura3-7: (a) Difratdmetro D8 Focuda marcaBruker’, (b) Insercdo da amostra

3.2.6 Analise simultinea de termogravimetria e calorimetria diferencial de

varredura da ATH

A analise termogravimétrica (TG) medeegistraa variacaade perda e/ou ganho de
massa da amostra em funcdo do teng temperatura, enquanto a calorimetria
diferencial de varredura meds variagdes de fluxo de calor em funcéo da temperatura
Essas andlisgsermitem determinar os valores damperaturas deesidratacdo (perdas
de aguas absorvida, adsorvida e estrutural).

O equipamento da andlise termogravimétrica € composto principalmppentema
termobalancanstrumento que permite a passagem continuarmdeamostra em funcéo
da temperata. A termobalanca € composta por ubmanca registradora, forno,
suporte de amostra e sensor de temperapucggramador de temperatura do forno,
sistema registrador e controle @aosfera do forndesteensaio normatizado pela ISO
11357 (201} foi realizado em um analisadeimultaneo SDIQ600daTA Instruments
(Figura 3-8) no laboratério do NUMATS/POLI/COPPE/UFRDs ensaios foram
realizados a partir da temptrea ambiente (aproximadamenteZs até cerca de D0

°C, em atmosferde ar, a uma taxa de aquecimento déC0min.

® Fonte: <ttp://propes.ufabc.edu.br/cemsa/wa_files/D8_FOCUS_{BBEEXS010_low.pdé. Acesso
em 18 dezembro, 2020, 19:27:00;
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http://propes.ufabc.edu.br/cemsa/wa_files/D8_FOCUS_DOC-B88-EXS010_low.pdf

Figura3-8: AnalisadorsimultanedcSDT-Q600daTA Instruments

3.3 METODOS PARA A AVALIACAO DE INFLAMABILIDADE DO
COMPOSITO

Os testes experimentais foram realizados no Laboratério de Estruturas e Materiais do
Programa de Engenharia Civila COPPE (LabesPEC/COPPEE de andlise térmica

no FLUMAT/LEMAE do Pélode Xistoquimica, ambasa Universidade Federal do Rio

de Janeiro. A descric&a mebdologia aplicada em cada testelescrita nas subsecdes

seguintes.

3.3.1Cone calorimetro de perda de massa (CCPM)

O cone calorimetr de perda de massa (Figur® 3a), normatizado peldSO 13927

(2015) e ISO 56601 (2015) tornouse um dos instrumentos mais importantes e
amplamente utilizados para a pesquisa e desenvolvimento de retardantes de fogo em
materiais poliméricos. A popularidade deste método se deve a detefimide varios
pardmetros em um ensaio Unic® bancada utilizando anostras de dimensdes
reduzidas enalisando as propriedades dos materiais sem a necessidade de produzir um
incéndio em escala real (MARTINS, 2017).
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As investigacdes do cone calorimetrodpm ser utilizadas como parametro para
classificar e comparar o desempenho do fogo em diferentes materiais, aprovar ou
reprovar materiais de acordo com um determinado critério de incéndio, avaliar a
resposta provavel de um material quando exposto a umlegiacéndio e gerar dados

de reacdo ao fogo (MARTINS, 2017).

O CCPM é uma ferramenta de teste de incéndio baseada no priqueEpaguantidade

de calor liberada de uma amostra em chagndsetamente relativa a temperatura dos
gases de combustdo na cliradn observando a resposta da termopilha e comparando
com os dados de calibragdo para determinar qual o nivel de liberacdo de calor &
alcancadoA quantidade de calor que um material gera esta diretamente alinhada com a
gravidade do incéndioAtravés desteequipamentoé possiel obter de forma

guantitativa diversos parametros, entre eles:

a) Taxa de liberacao de calor (TLC) e o seu pico (PTLC)

A taxa de liberacdo de calor, expressaleéffimz2, por unidade de superficie e
tempo,é considerado atualmenteparametro que quantifica a real contribuicdo

de cada materiale um incéndio (BABRAUSKA®t al.,2017). O picada TLC

€ um bom parametro na avaliacdo da inflamabilidade maxima composta
(MOURITZ e GIBSON, 2006) pois representa a taxa maxima registrada pelo
ensaio, que ocorre devido a ignicdo de gases volateis inflamaveis da superficie

do material
b) Calortotal liberado (CTL)

O calor total liberado, dado em MJ/m2, demonstra a soma do calor total liberado
durante todo o ensaio.

c) Totaldeperda de masgaPM)

A perdatotal de massa se refere a porcentagem da massa original da amostra
gue foi consumida durante todo o ensaio. Este monitoramento é realizado pela

balanca, que monitora o peso da amostra.
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d) Tempo de ignica¢rTI)

O tempo de ignicdo abrange o inido ensaio até o momento do inicio da
chama na superficie das amostras proveniente da radiacdo de calor do
equipamento, dado em segundos. Define, portanto, o tempo que o material
suporta o fluxo de calor irradiado pelo fogo antes de sofrer combustao.

O CCPM utilizado € composto por um sistema de componentes de duas partes: conjunto
do cone e a unidade de tate. A Figura3-9 (a-c) representa o equipamenkd T-
0014/2012do Labest/PEC/COPPE/UFRutilizado no ensaio experimental com o

conjunto @ conea unidade de controko suporte das amostras

Figura3-9: (a) Conjunto do con€b) unidade de controjéc) suporte para amosga

O conjunto do cone é constituido pelos seguintes componéftaguecedor conico;
(i) célula de cargafiii) piloto (vela de ignicédo)(iv) tubo flexivel para exaustdo de
fumaca;(v) termopares de controle de temperatvd; mecanismo de isolamento de
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calor; (vii) suporte de montagem ajustavel para amostras horizofvid)ssuporte para
amostras.

A unidadede controle € composta pdi) interruptor da célula da carg@) interruptor
da vela de ignicad(jii ) interruptor do aquecedor conigq@y) interruptor da unidade de
controle (v) controlador da célula de carga com leitura digital e tara eletropviga;

controlador de temperatura com leitura digital.

No ensaio,0 corpo de prova éosicionadosobre uma célula de carga cmuoa
superficieexposta a um flux@onstante de irradiacdo, neste cdeo50kW/m?, valor
gue corresponde ao calor liberado em muiés bem desenvolviddSCHARTELK et
al., 2005) enquantoa taxa de perda de maséaregistradadurante a combustéo,

conforme apresentado Ragura3-10.

Ve
P

Jmm -
—0 |

Corpo de prova
(dimensdes)

Fluxo de 50kW/m?2

Figura3-10: Esquema geral do ensaio no Cone Calorimetro (NASCIMENTO, 2018)

As placas, dimensionadas em 100m&00mmx 5mm, saceervolvidas an uma camada
de papel alumini@obrindo suas laterais e superficies de funodm a finalidade de

reduzir a perda de calor com o metal do suporte.
Para a realizacdo do ensaio foi necessédiiaar o softwareMLCCalc(Figura3-11) da

Fire Testing Technolog{#TT), no qual é possivel realizar a calibracdo da célula de

carga, tarar a balanca, ajustar o flaeocalor (neste caso &W/mz?), definir o intervalo
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de tempo de amostragem (neste ensaio foi definido 1 segundo), informar area, peso e

espessura da amostra.

i
il

i 0 100 200 300 400
'1‘ time (s)

I Raminder: Time (5) [Thetmopile (mV) [Mass MFM (slpm) [HFM (KW/m?)  ~ e
Stop the test ether 2 0 469 [8.104 63.6 0 0 | N
minutes after flameout, 11 468 8.103 63.6 0 0 ‘ L
| |or at 10 minutes if there g :2[7; 3-:3: 23? g g il
|18 no lgnition : -
| f J 4 465 8.12 63.8 0 0
il 5 464 0.083 63.0 0 0
\ 3 463 8.1 63.9 0 0 ~|

T ignition (1) T flameout (F)

Fire Tesﬁﬁg Technolorgy“ ‘

Figura3-11. Imagem dosoftwareMLCCalc

Apés as configuragcdesupramencionadas no software, fieicessario manter o suporte
do cone aberto durante 60 sedas, para que o aquecedor entrasse equilibrio
térmico fig. 312 (a)). Em seguida, o corpo de prova foserido sobre a célula de
carga nhaposicdo horizontal e o ensaio faiciado Fig. 312 (b)), seguindo os

procedimentos de seguranca individual.

O momento da ignicdo € informado manualmente no software, assim como, o
encerramento das chamas. A temperatura de igni¢do foi registrada dtradeésopar
instalado logo em cima da célula de carga. A finalizacdo do teste ocorre 2 minutos apés
o fim da combustdo ou 10 minutos apos o inicio do ensaio, em casos que nao ha
ignicda Este teste deve ser repetido trés vezes para cada tipo de msggudo as
recomendacgOes d§0 13927 (201%h
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(b)

Figura3-12: (a) Suporte do cone aberto sem amggtspAmostra em combustao

3.3.2indice limite de oxigénio (LOI)

O ensaio do LOI(Fig. 313 (a-b)), normatizado peldSO 45892 (2017, permite
determinar o teor minimo de oxigénio necessario para a ignicdo e nta@wUteda
combustdo de um materiaMateriais com valor de LOIl abaixo de 21% s&o
considerados combustiveis, enquanto, os que possuem valores de LOI acima de 21%
sdo considerados autoextinguiveis, pois sua combustdo ndo pode ser sustentada sem
uma fonte de energia exterreL BASUNEY, 2017) Portanto, ganto menor seu valor,

maior a facilidade com que os materiais sofrem ignicéo.

O objetivo deste teste € avaliar a concentracdo minima de oxigénio em uma mistura de
oxigénio / nitrogénio capaz de suportar a combustdo do material durante pel® 3ne
minutos ou pea 0 consumo de 5 cm da amost@n as seguintes dimensdes: 100rm
7mmx 5mm De acordo com aamma supramencionada, o0 ensaio precisa ser duplicado

e, consecutivamente, obter o mesmo resultado para ser aprovado.

Realizado em um apahel da Fire Testing TechnologFTT) do laboratério
FLUMAT/LEMAE do Polo de Xistoquimicaneste ensaio o teor de oxigénio foi
previamente ajustado de modo a se determinar o valor minimo capaz de manter a
combustdo durante 3 minutos. Pastenente, oscorpos de prova foramalocados
dentro de um cilindro de vidro contendo uma mistura de nitrogéniogénia Uma

chama piloto de proparfoi inserida pelo topo do cilindro a fim de promover a igni¢cao
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do corpo de provaHgura3-14). O contato entre a chama e o corpo de prova acorre

trés vezes, durante 5 segundos cada. As medidas realizadas tém a precisdo de + 1

unidade de LOI.

(b)
Figura3-13: (a) Equipamento LOta FTT, (b) cilindro do LOI.

Dispositivo de ignicao
Cilindro de vidro
Corpo de prova
Figura3-14: Esquema do ensadap LOI (Adaptado dNASCIMENTO, 2018)

41



3.3.3Fio incandescente®u Glow Wire

O meétodo do ib incandescentgermite verificar se um materialispbe de uma
capacidade para inflamae e de propagar a chamBxistem poucos estudos na
literatura que relatam o uso deste equipamento. Ainda assim, com as exiga@ncias
industriado setor elétrico por materiais poliméricos com propriedades retarabntes
chama, a técnica do fio incandescente t@@maum teste importante, pois avalia as
propriedades retardantes de chama de matgmiajstados para sem utilizados neste
setor (RIBEIRCet al.,2017).

Durante o ensaio, uma ponta aquecadama velocidde del0 mm/s a 25 mm/€ntou

em contantgor 30 segundosom o corpo de proyaimulando uma tensédo térmica que

pode ser gerada em componentes eletrotécnicos em decorréncia de instalacdes elétricas
inadequadas ou sobrecarga nos componentes elétr@esesultados do ensaio sdo
importantes para comparar a ignitabilidate relacd@ capacidade dos materiais em se
extinguir ap6s a retirada do pilotBara esta andligei utilizado o equipamentdio
incandescentérig. 315 (ab)) da marcaCeast modelo6447A, fabricado peldnstron

do laboratério FLUMAT/LEMAE do Pélo de Xistoquimica

(b)

Figura3-15: (a) Equipamentdio incandesceni€b) Pontaaquecida na amostra
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O fio incandescente permite a realizacdo de dois engaigbowwire flammability
index (GWFI) ou indice de inflamabilidadglow-wire e o glowwire ignition
temperature(GWIT) ou temperatra de ignicaaglow-wire. Em ambos ensaios foram

utilizadas amostras com 70 x 70 Xx 5 mm.

O GWEFI (indice denflamabilidade),normatizado pelai=C 606952-10 (2013 e IEC
606952-12 (2010, corresponde a maior temperatura de teste onde a clama,
incandescéncia, se extingat® 30 segundos apds a remoc¢ao da ponta incandescente, e
que nacha a ignigcdo, por gotejamenta papel posicionado abaixo do corpo de prova,

em trés ensaios consecutivos. O GWFI minimo € deP85Fara insumos poliméricos

em contato ou proximos a condutores elétricos, onde a corrente elétrica seja maior do
que 02 A (ACQUASANTA et al, 201).

O GWIT (temperatura ddgnicdo), normatizado peldEC 606952-13 (2010,
corresponde a 2%C acima da temperatura maxima de testgual ndo ocorra a ignicao

do corpo de prova em trés ensaios consecutivos. Para insumos poliméricos em contato
ou proximos a condutores elétricos, onde a corrente elétrica seja maior do que 0,2 A, o
GWIT minimo é de 778C (ACQUASANTA et al,, 2011).

3.34 Queima vertical (UL- 94)

Este procedimento classifica os materfasticosquanto a facilidade de ignicédo e de
propagacdo de chama denominada94lnormatizadopelo Underwriters Laboratory
Nesteensaioa amostrdica sustentadana posicao verticalconforme demonstrado na
Figura3-16 (a-b), que € a mesma direcdo em que se propagam os produtos de pirdlise,
tornandoo teste bastante rigoradde acordo com aarmaUL-94 (1991) os corpos de
prova precisam ter 125 5mm de comprimento, 18 0,3mm de largura e espessura
maxima de 13mm, e deve ser repetido 5 vezste ensaio foi realizado no laboratério
FLUMAT/LEMAE do Pélo de Xistoquimica.

Primeramente, uma camadie algodéo foposicionada embaixo da amostra para que

seja avaliado o gotejament®ara iniciar o ensai@ chamaazulde 20mm proveniente
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da queima do metano foolocada pofil0 segundos na extremidade infeidaramostra.

Apés esse tempo a charfik removida eegistrouse o tempo de autoextingétd). Em
seguidaa chama forecolocada por mais 10 segundos. Se houver auto sustentacdo da
chamaa amostra naee classificasegindo aUL-94. Casaodos os 5 corpos de prova

se autoextinguarft2), o mateial € caracterizado atravées critériosdaTabela3-3 nas
classificagbes VO, V1 e VDevese registrar também o tempo de incandescéncia do

corpo de prova apos a segla aplicacao (t3).

Tabela3-3: Critérios do ensaio de flamabilidade 194 (PINHEIRO, 2019)

UL-94
Condicdese critérios V-0 V-1 V-2

Apds o tempo da chama para cada amostra individualtlof O1 0 030 O30

Tempo total pés chama = (t1 + t2 para as cinco amostras) | O50 025( 025

Tempo maximo de extingdo da incandescéncia apés a segt

queima (t2 + t3) 030 060 060

Chama da queima da amostra atinge o suporte de fixagdo | N&o N&o N&ao

Indicador dealgodéo inflamado por particulas ou gotas
flamejantes

Amostra

Bico de Bunsen

() (b)

Figura3-16: (a) Esquema gerdo ensaio queima verticdlASCIMENTO, 2018) (b)

Amostra durante ensaio
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3.4 METODOS PARA ANALISE DE ESTABILIDADE TERMICA DO
COMPOSITO

Os testes experimentais foram realizados Laboratorio de Catalise dterogénea
(LABCATH) do Institub de Quimicada Universidade Federal do Rio de Janeiro. A

descricdala mebdologia aplicada no teste € descrita ha subsec¢éo seguinte

3.4.1 Andlise simultanea de termogravimetria e calorimetria diferencial de

varredura

As analises simultaneas dermogravimetria(TGA) e calorimetria diferencial de
varredura (DSG)normatizadagela ISO 11357 (20)6realizada em um analisador
simultaneo SDT-Q600 da TA Instrumentsno laboratériode Catalise dterogénea
(LABCATH), determinam a variacao deassa enfuncédo da temperatura e as variacdes
de fluxo de calor em funcdo da temperatura, respectivamehteandlise
termogravimétrica erivada (DTG) mede a taxa de variacdo da perda de ou ganho de
massa, tomando como base os dados daeTg@bde ser desenhada em ¢i@m da
temperatura ou do tempblesteensaig as amostras, em torno de 70 a 80 fogam
inseridas nosuports de platina (Fig. 37 (ab)), e submetidago aquecimentano
intervaloentre25 a850°C, comtaxa de 10 °C/minmna atmosfera de araz&o de @0

ml. As curvas TG, DTG e DS€m funcéo da temperatuiaram obtidas pelsoftware

TA Universal Aalyss daTA Instruments

(b)
Figura3-17: (@)Amostra no suportéh) Equipamentaberto apos a inser¢do da amostra

45



A medida foifeita com uma rampa de temperatura previamente programada e em
atmosfera controlada. As perdas de massa e o fluxo de calor (andlise por varredura
diferencial de calorimetria) estdo associados a transi¢cdes de fase e reacdes no material

no intervalo de tenmgratura estudado (ALVES, 2017).

3.5 METODO DO ENSAIO DE RESISTENCIA A TRACAO AXIAL DO
COMPOSITO

Os testes experimentais foram realizados no Nucleo de Ensino e Pesquisa em Materiais
e Tecnologias de Baixo Impacto Ambiental na Construcdo Susteritabetatorio de
EnsaiosMecanicos(NUMATS/LEM) da POLI/COPPEUFRJ O objetivo do ensaio
mecanicade tracdo foa obtencao da resisténcia do material a tragdo no sentido axial e
modulo de elasticidade axial, normatizamides ISO 5271 (2019, ISO 5274 (1997).

O equipamento utilizado neste ensaioad@rensa Shimadzu Autograp#®-X 100 kN
(Fig. 318 (a-b)). Foramensaiadosorpos de prova com dimensdes 300 x 25 x 9,5 mm

auma taxa de 2,0 mm/min

(b)
Figura3-18: (a) Prensa Shimadzu Autograph® AG100kN; (b) Amostrafixada nas
garras da prensa
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Para obtencdo do alongamento especfifido) foi utilizado umextensémetro do tipo
clip gauge conforme demonstrado nas figuras a sedgugufa3-19 e Fig. 3-20).

; - Garra mével - Car_ga de Tragdo
\ 7 aplicada
&2 AL2 |
~_ Corpo de prova
.
Ly Lo l -——* Lo ’ = Corpo de prova |
E & \
- Clip Gauge (.\ RN
AN % AL2
\ \\‘ ——
/ 7,.\' Alavanca do Clip Gauge
£ ™ (arra fixa
.

Figura3-19: Esquema do ensaio de tracdo mostrando o detalhe do extensémetro
(SERUTI, 2013)

(b)
Figura3-20: (a) Vista frontal (b) Vista lateral d&Clip Gaugeinstalado no CP
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Os graficos séo obtidopelo softwaredo equipamentoFjgura 3-21). Através dele, é
possivel obter for¢a e deslocamento em relacéo ao tempo.

 Tainsi s Conliquracio Randh,

e O |
304,000

Figura3-21: Software Trapezium.X

3.5.17 Corpo de prova

O material, objeto deste estudo, € constituido pela resina polimérica terrdefixa
poliéster isoftdlicacom oaditivo retardante de chama#&TH, reforcada conb1% de

fibra de vidro Eglass Diferente do que se recomenddSO 5274 (1997, foram
ensaiads quatrocorpos de prova de cada amostra, por se entender que todos resultados
foram similares. Foram analisadas astrascom 37 phrde ATH (P37) e 47,5 phde

ATH (P47,5) para fins de comparacao entre os modulos de elasticidade dos compdsitos
com diferetes cargas dATH. N&o foram ensaiadas todas as amostras utilizadas na
avaliacdo de inflamabilidade, pois o objetivo final era identificar a influéncia da carga
de ATH no desempenho mecanico sttacdo axial entre amaterial utilizado
comercialmente peloabricante Cogumelo (P37) eutra carga superior que fosse
suficiente para identificar possiveis alteracéeslém disso, apresentasse um resultado
significativo na reducéo de inflamabilida@dssim como ocorreu comeanostra P47,5

De acordo com 4SO 527-4 (1997, os corpos de prova podem apresentar o formato

gravata ou retangulacom ou sem refor¢co nas extremidades de fixacagada. Neste
ensaiofoi escolhido o formato retangular sem refo(§agura 3-22 (a-b)). Para este
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formato,a normaapresentas parémetroa seguir.

Ly

[

Sentido das fibras

=50 mm —

®

Figura3-22: (a) Vista frontal;(b) Vista lateral da@orpo de prov@&m consonancia com a

ISO 5274 (SERUTI, 2013)

e

Para o formato retangular, as dimensdes dos corpos de prova devem estar dentro dos

parametros diSO 5274 (1997,aquale st abel ece

(b) = 25 + 0,5 mm, espessura (AR e 010 mm elargura entre garras {L.= 150 +1

mm. O Ly equivalea distancia entre as alavancas do extensémetrganlige definido

no ensaidqver a Figura 3L9).

Desta forma, @orpo de prova rsge ensaio foi fabricado coas seguintes dimensdes:
250x 25x 9,5mm (Figura 323). Foram marcadas #srgurasentre garragl;) com150
mm e as distanciasentre as alavancas do extensometro ghpge(Lo) com 50 mm

(Figura3-24).

compri mento

Figura3-23: Corpos de provpara ensaio de tracdo axial
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P43,5N04

L
\
L
'
.
|

PLasNoz

P49,5N03

PYAINOY

Figura3-24: Corpos de prova devidamente marcados

3.5.2 Célculosda Tenséo de Tacao, deformacgéoaxial e Médulo de Elasticidade

O calculo da resisténcia a tracao axial se da pela Eq(&dio

Cv = P/A Eq. 3.1

Onde:
O 7 H ~ H Y ~
Uwm € a resisténcia a tragcao expressa em megapascal (MPa);

P é a carga axial aplicada, expressa em newtons (N);
A é a area inicial da secédo transversal do corpo de prova, em milimetros quadrados

(mm?2).

Os valores das deformacdes axiais, por sua vez, foram determinadbgyesgao (3.2)

a seguir

0= ob|/ L Eq. 3.2

Onde
U é a deformacao axial expressa como uma relagéo adimensional;

L ® o a lespacie nerpresso em milimetros (mm);

Lo = 50 mm (é a distancia entre as alavancas do extensémetro clip gauge).

A partir da relacéo tensaodeformacéo obtevee um grafico cuja tangente do trecho

linear € o M6dulo de Elasticidade Axial.
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Dentre as propedades mecanicas importantes de materiais produzidos comercialmente
estdo o mddulo de elasticidade (E), a tensdo no ponto de escoamento e o alongamento
na ruptura. O modulo de elasticidade fornece informacé&o sobre a rigidez do material. A
tensdo no pontde escoamento indica a tensdo maxima suportada pela amostra antes

que se inicie a deformacao plasti§&RUTI, 2013)

O Modulo de Elasticidade a Tracdo Axid@t) ou moédulo de Youngexpresso em

megapascal (MPa§ dado a partir de 02Igis) valores deieformagée,sﬂ = 0,0005 e

LOJ = 0,0025,especificados pela ISO 52Z7(1997 quando o corpo de prova sofre um

esforco de tracdo no sentido longitudinafidease as tensdes correspondengepartir

da curva tensadeformacadqFigura3-25), o valor é obtido pela Equacéao (3.3):

E=0,.0,,U.U Eq. 3.3

Onde, L°11 € a tensdo, emmegapascals (MPa), medida no ponto da tangente
o
correspondente a deformacéo de véalbe ljz € a tensdo medida no ponto da tangente

o
correspondente a deformagcéo de vhjor

o

Tensio (o)

9

» Curva E

0,7

-

0 ¢ &g Eur
(=0,0005) (=0,005)

Deformagio (&)

Figura3-25: Gréfico Tersdo x Deformacgédo (SERUTI, 2013
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4ANCLI SE DOS RESULT

EXPERI MENTAI

Este capitulo retne os resultados e discussfes obtidos através da metodologia proposta
pelo presente trabalho de pesquiaimeiramente, aATH sera caracterizada e,
finalmente, serdo analisados os resultados dos ensaios de inflamabiadatise

térmica e resisténcia mecanaacomposito

4.1 ANALISES DE CARACTERIZA(;AO DA ATH

4.1.1Espectrometria de fluorescéncia de raieX

A ATH comercial foi submetida a fluorescéncia de ropara a determinacdo da
composicao quimica e, consequentemergdficacdo @ purezaA Tabelad-1 abaixo

demonstra ® resultados encontrados.

Tabelad-1: Composi¢cado quimicda ATH.

Elemento presente (%)
Al O 97,72
SO 1,42
SiO 0,79
CrO 0,02
CuO 0,02
ZnO 0,02

O ensaio demonstro87,726 de Al,O3 na composicdo da ATH, demonstrando alto
nivel de purezaEm relacdo as impurezas encontradas, pequenas porcentagens,
conforme demonstrado no ensaio dpextrometria de fluorescéncia de raxggpodem
ser oriundas do processo Baymaraobtenc@d de alminaatravésda bauxitaf ABREU,
2011)
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4.1.2 Anélise Granulométrica

Na analise do tamanho das particulas da ATabéla 42) foi possivel concluir que a
mesma esta dentro da faixa micrométricd @0 um), apresentando D5@Qual a6,425
pm e D90igual al5,096 um.Este resultadalemonstrou, portanto, que a ATH possui

uma particula fina quando comparada as comeiréaigixa de 3@um (D(90)).

De acordo com PAPINI (2003), diametro médio(D50) ndo pode ser apresentado
como Unica informacéo referente taonanho do material particuladoois a avaliacdo

do comportamento das substancias e sua propriedade final se tornam incoenpleta
inconclusiva. Os dados mais comumente usados sdo os graficos de distribusao
didmetrosD10, D50 e D90 que corresponderagectivamente, aos valores tie, 50 e

90 % das massas passantes acumulatisparticulas.

Tabelad-2: Distribuicdo do tamanho das particulas de ATH.

Distribuicdo de tamanhos
D (%) Tamanho (um)
D (10) 1,598
D (50) 6,425
D (90) 15,096

4.1.3Microscopia Eletrénica de Varredura

Para a melhor avaliacdo da morfologia AdaH, foram realizadas imagens de
microscopia eletrénica de varreduegresentadaga Figura 41 (ab). Foi possivel
identificar que as particulg®ssuemamanhos diversosfermatcs irregulaes sendo as
maioresemforma de placas com superficie mais plaamesmo padréo foi observado
por BARNASKY (2016).Porém, a resolucdo do MEV néo permitiu obter iemsgcom
focosmaiores que garantisses distingdo segursobre a presenca dglomerados/eu

agregados.
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NUMATS6550 AL D42 x15k 50um AL D42 x50 200 um

() (b)

Figura4-1: Imagem de microscopia eletrdnica de varredura das particueBHtiga)
1500x (b) 500x

Os aglomerados sado definidos como um conjunto de particulas mantidas préximas por
forcas fracas, enquanto os agregados sao formados por ligacdes fortes (ALVES, 2017)
De acordo conSILVA (2006), agregados de particulasio indesejadppois podem

gerar concentracao de tensdes e reducéordasigdades mecanicas da matriz. Desta
forma, é esperadama distribuicdo e dispersaas particulas de forma homogénea
durante gorocessamento do compositofim demelhorar as propriedades mecanicas da

matriz.

4.1.4Analise da areaespecifica

Na analise de area especificanaostrade ATH apresentou area superficial equivalente
a 148,07 m3/g.

ABREU (2011), FONSECA (2008 PERTHUE et al. (2018) demonstraramem suas
pesquisagjue a areaa superficieda microparticula deATH varia emtorno de 3 a 7
m2/g Entretanto,RUSSEL e COCHRAN (1950 e SOUZA e SALOMAO (2016)
demonstraranque ao calcinara ATH e, consequentementéransformaa em fases
cristalinasmais densasas particulas ndo reduzem de tamag@hpresentam urgrande
aumento naarea superficial eolume de porasEssas variacbes apds o tratamento
térmico ocorrem devidageracao de mesoporosidade durante a elapkesidroxilacéo.
SOUZA e SALOMAO (2016) demonstraram qagdsa calcinacdo a 300 °@ ATH de
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particula finaapresentou &a superficial equivalente a 36t%%/g enquantdRUSSELe
COCHRAN (1950, apo0s calcingdo a 350 °C durante 5 minut@ontrarama area
superficial igual a 10én%/g.

4.1 5Difratometria de raios-X

As amostras de alumina foram caracterizadas através da técnica de DRX para avaliagao
da sua estrutura cristalina. Eststudorevelouum padréo correspondengealumina,

gibsita, sillimanitae quartzo(Tabela4-3).

Os padrbes do DRX os valores d&d (Figura4-2) foram relacionados com os indices
de Miller da fichan® 10.173do Joint Comittee on Powder Diffraction Standaits

JCPDS possibilitando a comparacéo dos pica®efirmando a presenca de alumina na
f a s,edemdnstrandodesta forma, sua cristalinidade. Foi identificada, tambgm,
gibsita (ficha n°® 033.018)proveniente da bauxitéAs bauxitas geologicamente mais
novas possuem alto contelddo dévgiia, € S840 as que apresentam maiterésse

comercial (CONSTANTINOet al, 2002). Foram identificados, também, elementos

cristalinos como o quartzo, uma das formas da silica, encontrada na bauxita e o silicato

de aluminio.
10000 1+
: G1 Gibsita
(@
AT Alumina
Q1 Quartzo
1000 + Si Silimanita
g ¥
o s QG
2 GSA GG GGG G G A
[} S
E
100 +
oT+——tt+ -+ttt

8 13 18 23 28 33 38 43 48 53 58 63 68
2d (graus)

Figura4-2: Difratograma de RaieX da amostra de ATH
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Tabela4-3: Interpretacao do resultado do DRX

Ficha Padréo Nomenclatura Fér}mgla

JCPDS Quimica
0100173 Alumina Al 0]
0330018 Gibsita Al( OH)
0380471 Sillimanita Al Si

046-1045 Quartzo Si O

Conforme demonstrado no ensaio ERX (tabela 41), foi identificada umgequena
porcentagendo quartzo (0,7%). As demaiscontaminac¢des encontradaS0;, Cr,0s,
CuO, ZnO - devem ser provenientes de estruturas amorfas, ja que ndo foram

encontradas estiuras cristalinas comastesslementos.

4.1.6 Analise simultdnea de termogravimetria e calorimetria diferencial de

varredura da ATH

A Figura4-3 apresenta as curvd$ e DSCdaATH. O primeiro pico endotérmico em
torno de 73 °@correudevido a perda de umidadem seguida, € possivel perceber que
aprincipaldegradacéo térmica dal'H ocorrey, principalmenteentre 200°C €350 °C

na qual houveperda de28,6446 de massacorrespondete a desidratacdo de ATH e a
conversédo de hidroxidos em oxiddes aluminio Resultados semelhantes foram obtidos
por VOVK et al. (2019), ELBASUNEY (2017)BARNASKY (2016) e SOUZA e
SALOMAO (2016) De acordo comBUSCA (2014, a alumina apreseatdiferentes
fases cristalinas relacionadas as temperaturas de tranBigsia formaem torno de
292 °Cocorreu adecomposi¢ao do hidroxido de aluminio eml.Os, e a 946 °C, a
transicdo de fase emtAl,Os. A transformacdo enitAl,O; ocorre acima dd000°C
(BUSCA, 2014). Essas transi¢@astificam o residuo d&6% em600 °C

A &gua liberadailui os gases combustiveis ha chamatuam, também, durante o
processo de combustdo como agente supressor de futndgamacdo do 6xido de
aluminio contribuipara o efeito retardante deste aditignandouma camada protetora
na superficie do produto, reduzindo a difusdo do oxigénio pamaeio reativo e
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ensaiadaso CCPM.

4.2.1Cone calorimetro de perda de massa (CCPM)

O processo de queima das amosttascomppsito com ATHFig. 44)

pelo cone calorimetro de perda de ma processo abrange as seguintes etapas:

aquecimento, pirolise, ignicdogcombustao propagaca@xtincdo GALLO e

AGNELLI, 1998. Na primeira etapa (agueci

enta) siperficie do corpo de\prova

aquecidasobre uma célula de carga cema supeyficiexposta a um fluxaonstante de
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irradiacdo. Na segunda etapa (pirélise), a amastcarece e libera produtos gasosos,
formando uma mistura com o oxigénio inflamaveig(ra 4-4(a)). Nesta etapa o
compdésito atinge sua temperatura de decomposig@omneca diberar fumaca devido
as diferentes combinacddas substancias liberaddSALLO e AGNELLI, 1998) No
terceiro estagio, ocorre a ignicdo e o pico da taxa de liberacdo de wal@yal os
produtos da pirdlise encontrase com oxigéniocom condigcbes de temperatura e

concentracdo de gases combustiveis e de oxigémaniveis ideais (GALLO e
AGNELLI, 1998)

Figura4-4: Etapas do ensaiw cone calorimetrda) Pirdlise (b) Combustag(c) Inicio
da extin¢gap(d) Extingdo completa

Para que haja a comhés sdonecessari® calor, combustivel e oxigénio, acarretando
em uma sucessdo comialede processos fisicos e quimicos em que as substancias
reagem com o oxigénio atmosférico liberando calor e formando produtos como agua,

CO e gas carbbnico (SILVA, 2008).quarto estagio (combustdo e propagacédo) ocorre
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durante um periodo de intensa costio e liberacdo de fumaga enquanto houver
material combustivel disponivetifura4-4 (b)). Na ultima etapa (extincdo), as chamas
diminuem e encontraise nas laterais eantos do corpo de prov&igura4-4 (c)) e,
aparecem de forma intermitenten&imente, as chamas, assim coadecomposicao
térmicg se extinguemRKigura4-4 (d)). De acordo com a carga @&d'H utilizada em
cada amostra, foram analisa@asdiferencas na degradacao final dos corpos de,prova
cujos aspectos estdo apentados naigura4-5.

Aspectode todas s anostra antes P37
do teste

P50 P55

Figura4-5: Aspecto geral das diferentes amostnates eapds o ensaino CCPM
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Foi possivel identificar que com o0 aumento da carga da ATH, a quantidade de cinzas na
superficie da amostra também cresceu, demonstrando que quanto mais escuro o residuo
do corpo de prova, menorceegradacao da matrpolimérica (NASCIMENTO, 2018;

QIN et d., 2016). Este residuo formado durante a combustdo aumentou a protecdo da

amostra contra radiag&o externa.

Conforme demonstrado por CORRE al. (2010, trés tipos de zonas podem ser
distinguidos no laminado de PRFa&ssociadsa diferentes niveis deado térmico: (i)
uma camada de material ndo danificado, comegando da parteriaf@raonostra(ii)
uma regido descolorida sem perda evidente de material, correspondemaa a
degradacéo térmica parcelii) uma camada de fibra de vidro e residuo dehistédo

da resina (dependendo do nivel de decomposi¢ao) na parte superior da amostra.

Apbs o ensaio, foi possivel confirmar as zonas supramencionadas. A parte inferior da
amostra(Fig. 46 (a)) se encontrava descolorida e ndo danificada, confirmando a
presenca da resina. No meio da amostra foi possivel identificar as fibras de vidro
orientadasde formaunidireciond, demonstrando sua conserva¢iay. 46 (b)). Por

fim, na superficie do corpo de prova, a resina havia sido consumida, restando as fibras

devidro orientadas randomicamerftgg. 4-7).

(@) (b)
Figura4-6: Amostra P40 apds o tes{a) Parte inferigr(b) Meio.
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Figura4-7: Vista lateral da amostiR40 apds o teste

4.2.1.1 Propriedades de reagéo ao fogo

Conforme descritos na subsecédo 3.3.1 do capitulo antenam fanalisados nBabela

4-4 os principais dados obtidos no decorrer do ensaio no CCPM (resultados completos
no apéndiceA) em amostragilo compdésito com ATHabordando a especificacéo,
identificacdo e massa dos corpos de prova, e osadssltlo pico da taxa de liberacéo

de calor (FLC), calor total liberado@TL), total de perda de mas$aPM), tempo total

de ignicdo (TI). Foram realizados trés ensaios para cada tipanuestra confame

determinado pelt5O 13927 (2015).

Tabelad-4: Resultados das propriedades de reacdo ao fogo

AMOStras Carga de CP Massa| PTLC CTL TPM | TTI
ATH (phr) (9) (kWim2) | (MI/Im2) | (%) (s)

1 85,4 162,77 37,4 37,5 | 116

P37 37 2 83,0 145,37 38,0 38,9 | 131
3 83,0 108,59 34,1 40,7 | 185

1 83,0 111,74 39,3 358 | 90

P40 40 2 82,0 98,33 36,3 40,9 | 155
3 82,6 119,71 34,4 37,3 | 140

1 82,7 93,44 32,3 39,2 | 159

P47,5 47,5 2 84,0 96,25 32,6 38,7 | 147
3 84,8 116,58 34,6 372 | 97

1 83,7 94,57 32,9 35,2 | 152

P50 S0 2 84,7 76,60 26,6 37,4 | 180
3 84,3 67,21 27,1 38,2 | 208

1 84,8 84,40 31,3 38,3 | 129

P55 55 2 85,0 78,93 28,0 37,5 | 180
3 85,1 102,78 34,0 36,4 | 136
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a) Taxa de liberacdo de calor (TLC) @ico da taxa de liberacéo de calor (PTLC)

Os gréfices daFigura4-8 e Figura 49 foramelaborads com os resultados dos
corpos de provgue apresentaram os maiovedoresde PTLCpara cada tipde
amostraanalisadacomo forma de representar a influéncia da carga de Wal'H
taxa de liberacdo de calem funcdo do tempd-oi possivel identificar queapa

todas as amostras, houve um periodo inicial sem a liberacéalate pois a
temperatura do material ainda estava abaixo da temperatura de pir6lise da matriz
polimérica. ApGs este periodo inicigdor volta dos 200 segunddsouve um
aumento rapido devido a combustéo dos volateis e rapidamente atiagiaam
maxima egistrada pelo ensai¢PTLC). Posteriormenteentre 300 a 500
segundosp TLC dminuiu gradualmentedevido a diminuicao do ¢e de resina

da amostra @ formacdo de uma camada carbonizada superficial que retardou a
reacdo de decomposicdo nas partes iagedo material. Finalmentem torno

de 600 segundawmda a resinauperficialfoi decomposta a taxa de liberacao

de calor tornotse insignificante.Esse mesmo padrdao foi observagor
CORREIAet al.(2010).

200 +

TLC (kW/m?)

960
t(s)

Figura4-8: Grafico da taxa de liberacdo de calor em funcdo do tempo
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Analisardo os cinco tipos de amostras, fmissivel concluir que amostra com
37 phrde ATH, utilizada comercialmente pela empresa COGUMEt@N0
carga obtese o pior desempenho comparadse r@stantes. Em contrapagjdas
amostras com cargas de 40 phr e 47,5 ¢br ATH demonstraram uma
diminuicdo do PTLC. Os melhores desempenhos foram atingelas amostras
com cargas de 50 phr e 55 phinda que a ultima tenh@ermanecido maior

tempo liberando calor.

De acordo com NASCIMENTO (2018), uma amostra de PRFV com resina de
poliéster sem nenhum tipo de retardante, atinge seu PTLC em torno de 317
kw/mz2. Ainda assim, n&igura4-9, o maior valor de PTLC da amostra P37 foi

de 162,8kW/m2. O bom desempenho da ATH na reducéo da taxa maxima de
calor liberadsse da em razéaa agudiberada durante a reacéo endotérmica, que
dilui o efeito @s gases durante a pirdlise reduz o calor da amostra
(HAPUARACHCHI e PEIJIS 2009) Em relacdoa amostra P37,a P40
apresentou uma queda de%&7demonstrando uma melhora significativa na
reducdo do PTLCAs amostras restantedbtiveram reducdes similarésP40 e,

portanto, ndo apresentaram um desempenho tao significativo.

200+ PTLC
(KW/m?)
162,8
150 +
119,7 116,6
] 102,8
100 + 94,6
50 +
0 T } T } T } T } T {
P37 P40 P47.5 P50 P55

Figura4-9: Resultadoslo PTLCdo compdésito de poliéster com diferentes
concentracoes de ATH
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b) Calortotal liberado (CTL)

Este parametrdoi elaborado conbs resultados dosiesmoscorpos de prova

gue apresentaram os maioreslores de PTLC para cada tipode amostra
analisadacomo forma denelhorrepresentar a influéncia da carga de AFHL
possivel observana Figura4-10, que a amostra P5presentow menor calor

total liberado (TL) (32,9MJ/m2), obtendo o melhor resultado. NASCIMENTO
(2018), em sua pesquisa, demonstrou que o PRFV fabricado com a resina de
poliéster sem nenhum retardante (pura), atingiu o valor de 92,4 MJ/m2. Todas as
amostras reduzirairportanto,o0 CTL, comprovando as propriedadds ATH

para este parametro Vale ressaltar a amostra P40, que apresentou uma

significativareducdo em relac&P37 e obteve resultado simika demais.

50 1 CTL
| (MIIm?)
37,4
34,6
34,4 32.9 34,0
25 +
0 T } T } T } T } T {
P37 P40 P47.5 P50 P55

Figura4-10: Valores do CTLdo compdsito de poliéster com diferentes

concentracfes de ATH

c) Totalde perdale mass&TPM)
Na andlisedo total deperda de mass@PM), Figura4-11, foram selecionados

os resultados damesmosorpos de provgue apresentaram 0s maiovedores

de PTLCpara cada tipdeamostraandisadg como forma denelhorrepresentar
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a influéncia da carga de ATHFoi possivel observar que as amostras
apresentaram taxas similares, ainda que contenham cargas de ATH diferentes.
NASCIMENTO (2018), em sua pesquisa, demonstrou que o PRFV fabricado
coma matrizde poliéster pura apresentoBM de 37,8%. A amostra P50 teve a
menor perda de massa em relagdo as restanteslorode 352%. Entretanto,

todas as amostras atingiram valoresT& analogosa matriz purapu seja, a
variacdo da concentraca@ élumina nao influenciou na perda de massa do
compésito. Contudo, vale ressaltar cu@erda de massa observada dsge
também,a perda de agua resultante da desidratacdo da ATH. Este resultado é
interessante porque acred#a que uma menor quantidade résina polimeérica

seja degradada nesses casos (NASCIMENTO, 2018).

50 +
TPM (%)
37,5
' 37,3 37,2
35,2 36,4
25 1+
0 T } T } T } T } T {
P37 P40 P47,5 P50 P55

Figura4-11: Valores da TPMlo compdsito de poliéster com diferentes

concentracfes de ATH

d) Tempo de ignigdo (TTI)

O tempo de ignicao (TTHtempo necessario para o inicio da chami@monstra
a facilidade do material em entrar em ignicdo, portanto, quanto mais elevado
este valor, melhor o desempenho da amohleste ensaio, foram selecionados

0s resultados damesma corpos de provque apresentaram 0S maiovadores
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de PTLCpara cada tipae amostraanalisadaA amostra P5@bteve o melhor
resultado, resistindo o maior tempo (152 segundas)foome apresentado na
Figura 4-12. Apesar de amostra P47,%er apresentado pior resultadg97
segundos)os outros corpos de prova obtiveram tempos de 147 e 159 segundos.
NASCIMENTO (2018), em sua pesquisa, demonstrou que o PRFV fabricado
com a matriz de poliéster, sem nenhum retardante, entrou em ignicdo em 134
segundos. Portanto, a amostra P50 elevou o desempenho do material em relagcéo
a matriz pura em 13%ste desempenho esta relacionadeacdo endotérmica

da ATH, que ao reduzir o loa da amostra, aumentaseu tempo de ignicao
(HAPUARACHCHI e PEIJIS 2009).

200 T

TTI(s)
150 i 152
5 j' 140 136
116
100 + 97
50 +
0 T } T } T } T } T {
P37 P40 P47,5 P50 P55

Figura4-12: Valores de TTHo compdésito de poliéster com diferentes concentracdes de
ATH.

Apodsaanalise de todos os parametotsidosdo CCPM, verificase que amostra P40,

com a carga de 40 plde ATH, reduziu significativamenteT.C e CTLem relagdo a
P37,assim compaumentou o tempo de ignic@la amostraAinda queo TPM entre

eles sejam analogos desempenho da P40 se torna interessante, pois com o aumento de
3% da carga utilizada comercialmente, ja apresentou progressos significatiaes.

que tenham utilizados diferentes tipos de ATHJASCIMENTO (2018),
HAPUARACHCHI e PEIJIS (2009) apresentaram resultados semelhantes,
demonstrandaque concentracdes de 47,5 phr e 50 gér ATH, respectivamente,

elevaram as propriedades de reacdo ao fogo dos parametros obtidos pelo CCPM
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4.2.2 indice limite de oxigénio (LOI)

Conformedescritona subsecao 3.3.2 dapitulo anterior, para a realizagdo do ensaio do
LOI, primeiramentefoi determinado um teor de oxigénino equipamento a ser
avaliado.Em seguida, a chama piloto entrou em contato cotorpo de provaGP)
iniciando a combuéb epor fim, foi cronometrado o limite de trés minutos para a
chama se autoextinguigm conformidade com m@orma. Os corpos de proegrovados

foram aqueles que autoextinguiram dentro deste limite e ndo queimaram mais que cinco

centimetrosA Figura 413 (a-c) demonstra as etapas do ensaio no LOI.

F'm r!

(a) (b) (©)
Figura4-13: Ensaio do LOI: (a) CRntes do contato com a charfig, CP em

combustéo, (cCP com chamas préximas de cessarem.

Na Figura4-14 estédo representados os corpos de prova antes do ensaio e ap0s 0 ensaio
realizado no LOIcom o teor de oxigénio testado. Todas as amostras foram ensaiadas
primeiramente com o teor de 2486 25%de oxigénio e, caso fossem aprovadas, o
ensaio erauplicado buscando obter o0 mesmo resultgl@ndo reprovadas, o teor era
diminuido para 23%u 24% espectivamenteNenhuma das amostras foi consumida até

a metade do comprimento, entretanto, alg0Rsforam reprovados por manterem as

chamas por mais de trés minutos.
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Aspecto de todas amastra P37
antes do teste

Tz T T

23% 24%  23%

P40 P47,5

24% 23% 23% 24% 23% 23%
PS50 P55

r

|

24% 25%  24%

25% 24% 24%

Figura4-14: Aspecto geratlos corpos de provapos ensaido LOI.

A Tabela4-5 apresentao LOI (indice limite de oxigénio), ou seja, teor minimo de

oXigénio necessario para a ignicdo e margiterda combustdo de cada amostra. Os
resultados das amostras P37, PR87,5 P50 e P55oram analogoso determinarem
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23% ou24%, pois o erro desta analise € de = 1 unidade de BOGitanto, foi possivel
concluir que o aumento da carga de ATHllizada nesta pesquisado alterou
significativamente indice limite de oxigénioEsse mesmaesultaddoi observado por
KANG et al. (2002) com amostras de PRFV com resina de poliéster e concentracoes
entre 10 a 50 % de ATH.

Entretanto NASCIMENTO (2018) demonstrou que o LOI de um material de PRFV
com resina de poliéster isoftalisamretardante equivale a 21%. Desta fornoalas as
amostras com ATH elevaram o teor de oxigéd@& matriz puraA amostra P37
apresentowm resultado de destaque, pois possui a menor concentracdo de ATH

obteve o0 mesmo resultado das restantes.

Tabelad-5: Valores do LOI dscompésit@ com matriz de poliéster diferentes
concentracdes de ATH

Amostras LOI (%) *
P37 23
P40 23

P47,5 23
P50 24
P55 24

* erro+ 1 unidade de LOI

4.2 .3Fio incandescenteu Glow Wire

Seguindo o procedimento de teste desardosubsecdo 3.3.3 d@pitulo anterior, 0s

CPs foram alocados no suporte do equipamento, uma temperatura foi pré estabelecida
para o teste e, em seguida, foram avaliados os resultados, mensurandeesuesap

GWFI e GWIT. Os aspectos dasliferentes amostrasapds 0s ensaios estdo
demonstrade naFigura4-15 e ¢ resultados consolidados Tabela 46.

De acordo comas normas, d&sWFI (indice deinflamabilidade)corresponde a maior

temperatura de teste onde a chama, ou incandescéncia, se exi@guEdnsegundos
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apos a remoc¢do da ponta incandescente, e qube&aagnicdo, por gotejamenta n
papel posicionado abaixo do corpo de prova, em trés ensaios consectGygIT
(temperatura degnicao)corresponde a 2% acima da temperatura maximatdste na
qual ndo ocorra a ignicdo do corpo de prova em trés ensaios consecutivos

Aspecto de todas as P37- GWFI/GWIT

amostra antes do teste

P40 - GWFI/GWIT P47,5- GWFI/GWIT

P50- GWFI/GWIT P55 - GWFI/GWIT

..

Figura4-15: Aspecto geral dasv@ostrasantes eap6s ensaios dos GWFI e GWIT

Na Tabela 46, é possivel identificar que as amostras P37, P40, P47,5 e P50
apresentaram resultados analgogmndo estes 960 °C no GWFI e 900 °C no GWIT
amostraP37 apresentowm melhor desempenhpois com a menor concentracdo de

70



ATH, obteve um resultado comercial desejado para fios e c@lmsacordo com
ACQUASANTA et al (2011, materiais poliméricosutilizados em contate ou
proximos a condutores elétricosom corrente elétricauperior a 0,2 Arequeremo
valor minimode 775 °Cno GWIT e de 850 € no GWFI, sendo estes atendidos por
todas as amostra¥ale ressaltarque a temperatura de 960 °C para G\WRI maxima
estipulalapela norma (RIBEIRG@t al.,2017).

NASCIMENTO (2018), em sua pesquisa com PRFV em resina de poliéster, concluiu
gue este material sem a presenca de retardante, obte9€ 3@0GWFI e 850C no
GWIT, portanto, as cargas de ATH elevaram as temperaturas de GWFI e GWIT.

Tabelad-6: Resultados do GWFI e GWIio compdsito de matriz gmliéstercom
diferentes concentracdes de ATH

Amostras GWFI (°C)  GWIT (°C)
P37 960 900
P40 960 900

P47,5 960 900
P50 960 900
P55 960 925

4.2.4Queima vertical (UL - 94)

Este procedimento classifica os materf@isticosquanto a facilidade de ignicdo e de
propagacdo de chama denominada94LDe acordo com os procedimentos descritos
na subsecdo 3.3.4 aapitulo anterior, as amostresm dimensdes 12% 13 x 7 mm
foram fixadasverticalmenteno suportee tiveram contato com a chanturante 10
segundos poduasvezes(Figura4-16 (a-b)). Os resultados do ensaio e as classificacfes

encontradas para todas as amosisé&o apresentadas na tabela 4

71



(b)

Figura4-16: Ensaio UL94: (a) Bico de Bunsen em contato com, @5 CP em chamas

Tabelad-7: Resultados do W94 dos compdsitos de poliéster com diferentes

concentracfes de ATH

Amostras Classificagdo UL-94
P37 Né&o classifica
P40 Né&o classifica

P47,5 N&o classifica
P50 N&o classifica
P55 N&o classifica

No segundo contato com a chama, todas as amostras nao classificaram, pois nem todos
os cinco CPs auto extinguiram a chamecisandeseremapagads de modo for¢cado,
conforme demonstrado nkigura 4-17. Apesar de nenhuma amostra t@btido
classificag@pvale ressaltar que trés CPs da amostra P55 auto extinguiramma 1cbs

dois momentosdemonstrando que ao aumentar a carga de ATH, o efeito retardante é
expandidoAlém dissq foi possivel perceber que ndao houve gotejamento em nenhuma

amostra.Resultados semelhantes foram observados por REUSIER (2018), que
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avaliaram diferentes cargas de ATH na resina de poliéster insaturada, e obtiveram
classificagdo VO somente paa amostra com 60% de ATH, enquanto a amostra com

40% de ATH também nao classificou.

Apescto de todas as P37
amostra antes do teste

Figura4-17: Aspecto geral dosorpos de prova antesapds ensaio do UR4.
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4.3ANALISE DE ESTABILIDADE TERMICA DO COMPOSITO

Para a analise de estabilidade térmica do compdsito foi realizada a andlise simultanea no
TGA e DSC,normatizado pela 1ISO 11357 (2Q16eguindo o procedimentie teste
descrito ndtem 3.4 docapitulo anterior. O Apéndid® apresenta os resultados de todas

as amostras ensaiadas no TGA/DSC.

4.3.1 Andlise simultanea de termogravimetria e calorimetria diferencial de

varredura do composito

Nesta andlise foi reabimlo 0 ensaio gra adeterminacdada variagdo de massa em
funcdo da temperatura e as variacdes de fluxo de calor em funcdo da temp&satura
amostras foramntroduzidas no suporte daatina e inseridas no equipamento junto
com outro suporte vazio, que serve de referéiequipamento gera as curvasidg
DTG e DSCde forma simultaneajue foram analisadasravés dsoftwareUniversal

Analysis

Em relacdo a perdde massaHigura 4-18), as amostras apresentaram um perfil de
degradacdo com duas etapas correspondentes a decomposicdo da matriz polimérica,
conforme demonstrado por REUTE®& al. (2018). Todas as curvas DTG dos
compésitos(Fig. 4-19) apresentam dois picos diecomposicdo a 370 °C e 52¢,°
respectivamenteAs amostras ndo apresentaram significativas diferencas entre si,
contudo, a amostrR37 obteve a maior porcentagease resiiuo a 800°C, em torno de

65%. Ainda assimalém da degradacéo da resipaste da perdasdmassa observada na
primeira etapa se refere, també&nperda de 4gua da ATH (NASCIMENTO, 2018).

De acordo com NASCIMENTO (2018), o PRFV com resina de poliéster sem retardante
apresentou duas etapas de degradacdo e perda massa, sendo a primeira de 32% e a
segunda de 3,9%, restando 64,1% de residuo a 800°C. Este resultado confirmou que a
adicdo da corentracdo deATH né&o alterou o perfil de degradacdo da resnado

aumentou a quantidade de residuo, pois seu resultado é similar a amastra P37
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a4-8: R [tadds dagalises dacurvaesde TGe DTG do PRFV/com gfiferentes
concentragoes de ATH

\\\\ TGA/DTG /|
Amostra Tedrgs tu; ?onc et Perda de massa das etapas/f,[’/o esiduo a
°c (0
W\ \TA (25- 450°C) | (450- 800°() 00°C (%)
P37 \ ng Nk 28,38 6,46 //| ff 65,09
P40 Y 326 | \\ao¢\ [\ 3054 6,67//| JI 6274
P47,5 [\320\] \XOO\\ | \ 31,10 619/ JI| 62,70
P50 321 WS \\ [ \ 30,53 6,78/ [ 62,62
P55 324 1\ A4\ \3084 643 Jf 62,66
A curva DSC (Figuxa 4R0)\gpreggntoy dois picos exot 0s associados ao calor
eradodurante a&comyu mawgKal Rrimeiropico oférffico torno de 41D
e gund@ maior pigo rmic torno de A@H/c maior liberacédo d
energl 0 entanto, as apresentaram u ndotérmico em torng’de 320°C
referente rda de 4gua §a . A agayda AT rve calor, libera 4gda e cria uma
camadarotetonRQde oxido de\al io.
7
= 2 - P40
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© H
o \
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T tyra (AC)
Figura4-20: Cyfva/ DSCdos 0s
Através desses dados, foi/possiyel glaborar a tabela ultado alises do

DSC/(Tabela @®).
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Tabelad-9: Resultados das analises da curva de DSC do compdsito com diferentes
concentracoes de ATH

DSC
Amostra Temperatura dos picos (°C) Entalpia (J/g)
Endotérmico | Exotérmico (1) | Exotérmico (2) | E1 (endo)| E2 (ex0)
P37 303 402 518 +35 -1926
P40 322 402 513 +73 -1919
P47,5 317 398 512 +47 -1815
P50 319 404 517 +52 -1864
P55 320 403 517 +51 -1740

Em razdoda camada protetorgupramencionadaa amostra P40 obteve o melhor
resultado em relacdo a entalpia endotérmica (+73 J/g), reduzindo, desta forma, a
quantidade de cal@m torno dgolimero e aumentando o temjadal deigni¢éo (TTI).

A amostra P55 apresentou o menor valor de entalpia exotgrhired Jg) no total dos

dois picos de liberacdo de energia, demonstrando que conforme a carga de ATH
aumenta, o valor de entalpexotérmicadiminui. Porém, a amostra P40 merece
destaque, pois obteve resultados promissores também no MLCC com melialagean

de ATH em relacédo ao P55.

4.4AENSAIO DE RESISTENCIA A TRACAO AXIAL DO COMPOSITO

Seguindo o procedimento de teste désano item 3.5 docapitulo anterior, o®ito

corpos de provade PRFV com resina de poliéster isoftaliftaam alocados no
equipamentgara o0 ensaio desisténcia tracdo Foram ensaiadoquatro CPs com 37
phrde ATH (P37)e quatro CPs com 47,5 ptie ATH (P47,5)para fins de comparacao

entremddulos de elasticidade dos compdsitos diferentes cargas deTH.

A Figura 421 ilustra 0 momento da ruptura, sendo a Fgl4a)o colapso ocorrendo
no sentido vertical, na mesma direcéo das fibras, e a 2ifj.(8) o colapso ocorrendo
no sentido transversantre as alavancas do extensémetro no cent@RI®or fim, a

Fig. 421 (c) mostra a distenséo lateral do CP devido ao rompimento das fibras.
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(©)

Figura4-21. Rupturado CP. (a) vista lateral corolip-gauge (b) vista lateral seralip-
gauge (c) vista frontal

Foi possivel perceber que os CBs amostra P47,8igura 4-22 (b)) foram menos
danificade do queos CPsda amostra P3{Figura 422 (a)), pois alguns ensaios dar
conduzidos até a carga limite dquipament@100 kN) e, em seguida, interrompidos

(b)

Figura4-22. Corpos de provapoés ensaiqa) amostras P3{b) amostras P47,5
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De acordo com a expssao 3.1 do item 3% utlizando a forca aplicada e

deslocamentdforam obtidos os gréficos que descrevem o comportamento d€Rada
tracdo(Figura 423 (ab)).

100 1 Forca (kN) .
8. ——P37NO1
/'/'.// ‘-" ......... P37N02
_ ~"y I’.E ---- P37N0O3
& N
. j —--—P37N04
51 //,,. i
V% :
0 — %
0 3 6 9 12
Deslocamento (mm)
(@)
100 1 Forca (kN) e
Zu —— P47,5N01
T P47,5N02
4 ---- P47,5N03
—--—P47,5N04
50 +
ot
0 3 6 9 12

Deslocamento (mm)

(b)

Figura4-23: Grafico forcadeslocamentda) amostras P31{b) amostras P47,5
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Os resultados dos corpos de prova P37N01, P37N02 e P47,5N04 nao foram
considerados para os tracados das curvas tensao versus defopoeqgd® estes

espécimes sofreram rupturas longitudinais e delaminagoggrd 4-24), ao invés de

transversais no trecho de leituragktensémetro

Figura4-24: Corpo de prova rompido longitudinalmente, no sentido das fibras de vidro

A partir da equacdo 3.8a subseca®.5.2 foi posivel realizar o grafico tenséo

deformacéo as diferenteamostragFigura 425 eFigura4-26).

400 1 )
Tensao de Vel ---- P37NO3
Tracao (MPa) /’/ o —..—P37N04
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Figura4-25: Grafico Tensadeformacaalas amostra P37.
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Figura4-26: Grdico TensaeDeformacaalas amostra P47,5

A partir da andlise dos dois graficos anteriores, persebem todos o£Ps um

comportamento linear elastico duaterial até a rupturau o limite do equipamentoA

Tabelad-10 resumeos valoresndividuais emédios obtidos nos ensaida resisténcia a

tracdo axial de carga maxima, tensdo maxima, deformacdo axial correspondente a
tensdo maxima e modulo de elasticidade. Vale ressaltar que os valores reportados de
carga e tensdo maxima foram limitados pela capacidade do equipamento (100 kN).

Tabelad-10: Resisténcia a tracao axial e médulo de elasticidadecompdsitos com

diferentes concentracdes de ATH

Amostras| CP | Tensé&o de Tragdo (MPa)| Médulo de Elasticidade (GPa)
P37 |NO3 392 16,41
P37 |NO4 354 14,37
Média P37 373 15,39
P47,5 |NO1 389 15,22
P47,5 |NO2 392 19,45
P47,5 |NO3 404 15,93
Média P47,5 395 16,87
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A partir dos dadossupramencionadogjodese notar que a média doméddulo de
elasticidadedaamostraP47,5foi similar a média daamostraP37.Vale ressaltar, qua

porcentagende fibrade vidrodos compdésitos fode 51% em todas as amostras.

VANI et al.(2014) em sua pesquisa sobre as propriedades mecanie&sgeobtidos

por pultrusdo, compostos pasina de poliéster isoftalica reforcadmsn 50% de fibra

de vidrq demonstraram que a tensdo maxima de tracdo longitudinal foi de 328 MPa e
modulo de elasticidade no valor de 23,86 GRiada que o moédulo de elasticidade
tenha sido maior que o valor encontrado nessa pesquisa (em torno de 18 B8Rs§0
méxima de tracdo foi inferior as obtidas pelas amostras com AIFB MPa pela
amostra P3¢ 395 MPgela amostra P47,5

Esse resultado pode ser explicado deddpalidade e especificacdo A/&H utilizada

na presente pesquisdinda que nase @quadre na faixa de tamanho nanométrico, a
particulaé considerada fina e reduziageo mercadmacional Diversos autoresomo

QIN et al. (2016)e ZHANG et al.(2011) demonstraram que a resisténcia mecanica de
compositos com alumina em tamanho nartoic® € maiorquando comparadas ao
tamanho micrométrico pois pequenas particulas podem preencher lacunas do
compdsito que gerariam pontos suscetiveis as ruptewdando grandes espacos que

podem geraaglomerados
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5CONCLUSI ES

A presente pesquisa de mestrado retmaresultados experimentais da alumina t
hidratada como retardante de fogo em polimatesmatriz de poliéster isoftélica
reforcados com fibra de vidroOs resultados obtidos permitiram um maior
conhecimento sobre eficacia dessa substancia retardante de fogo e seu impacto na

resisténcia mecanica de tragdo axial.

Primeiramente, ATH foi caracterizada através de diversos ensaios, que demonstraram
que sua particulaapesar de se enquadnaa faixa micrométricapossui uma fina
dimensapque favorece dispersao e homogeneidade quando aplicada no FRIFan
avaliadas diferentes concentracGes desta sulst@®Y phr, 40 phr, 47,5 phr, 50 phr, 55

phr, buscando a carga ideal para as propriedades retardantes de cham

Os estudosde inflamabilidade comprovaram o efeito d&/'H na reducdo da
temperatura do PRFV. Ainda que todos os corpos de prova com diferentes
concentracdes de ATH tenham entrado em combustdCPM a amostra com 40 phr

se mostrou bastante favorvapresentando uma reducéo déo2¥o PFTLC em relacéo

a amostra com 37 pler um aumento no tempo de ignic&m LOI, todas as amostras
com ATH elevaram o teor de oxigérda matriz puraNo ensaio do fio incandescente,

todas as amostras apresentaram uniteekucomercial desejado para fios e cabos.

Em relacdo a analise de estabilidade térmica, foi possivel concluir que a adicao de ATH
nao alterou o perfil de degradacdo da resina e ndo aumentou a porcentagem de residuo
final. Entretanto,com o aumento daarga de ATH, o valor da entalpia exotérmica
diminuiu significativamenteVale destacar amostraP55 que apresentoua menor
entalpia(-1740J/g) no total dos doigicos de liberacdo de energeaa amostra P40, que
apresentou a maior entalpia endotérmi€&3(J/g), contribuindo para a reducao de calor

da amostra

Apesar de alguns autores relatarem a reducdo da resisté&t@aicaao utilizarem alta
carga de ATH em PRFV, o0 ensaio mecardedtracdo axial demonstrou que o médulo
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de elasticidade das ama@srcomconcentracé® de 37 phe 47,5 phrse mantiveram
similares devido alta porcentagem de fibra de vidro &rea dimensé&o da particula de
ATH, que favoreceuma dispersdo homogénea a interatividade com o polimero,
evitando grandes espacos que geoaraglomerado®emonstrando, desta forma, que a
resisténcia a tracdo dos compésitée foicomprometidacom a adicao de 47,5 phr de
ATH.

5.1 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Nos trabalhos com polimero reforcado com fibra de vidro, sdo sugeridasuageseg
pesquisas:

i. Avaliacdo das propriedades retardantes de chanfalrHaem tamanhale particula

nanométrica

ii. Avalia-«o0 das propriedades mecO©nicas

submetidos a alta temperatura.

do

lii. Avaliagdo das propriedad mecénicasdd3RFVO0s com concentra-»e:

tamanho de particutsanométrica
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APaNDIACEone Cal orzmetro
Mas s a

Este apéndic&raz todos os resultados experimentitisCone Calorimetro de Perda de
Massa (CCPM)referente aos trés CRfas amostras P37, P404#5, P50 e P55
respectivamente. A tabela Al resume todos os resultados das propriedades de reagcéo ao
fogo: PTLC, CTL, TPM,TTI, além de informar o numero da figura referente aos

relatorios emitidos pelo equipamento para cada CP.

Tabela Ali Resultados das propriedades de reacao ao fogo

AMOstras Carga de CPs Massa PTLC CTL TPM | TTI N° da
ATH (phr) (9) (kW/m2) | (MJ/m2) | (%) | (s) | Figura
1 | 854 | 162,77 37,4 | 375|116 | Al1l
P37 37 2 83 145,37 38 38,9 | 131 | Al.2
3 83 108,59 341 | 40,7 | 185| Al.3
1 83 111,74 39,3 | 358 | 90 | A2.1
P40 40 2 82 98,33 36,3 | 40,9 | 155 | A2.2
3 | 826 | 119,71 34,4 | 37,3 |140| A23
1 | 827 93,44 323 | 392|159 | A3.1
P47,5 47,5 2 84 96,25 32,6 | 387 | 147 | A3.2
3 | 848 | 116,58 346 | 372 | 97 | A3.3
1 | 837 94,57 329 | 352|152 A4l
PS50 50 2 | 847 76,6 266 | 37,4 |180| A4.2
3 | 843 67,21 27,1 | 38,2 |208| A4.3
1 | 848 84,4 31,3 | 383|129 A5.1
P35 55 2 85 78,93 28 375|180 | A5.2
3 | 851 | 102,78 34 36,4 | 136 | A5.3
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Specimen information

Thickness 5 mm Specimen number
Initial mass 85.440 Manufacturer
Surface arsa 102.01 cm* Sponsor
Conditioned? No Edge frame used? fes
Temperature NfA Fixed to substrate? No
RH NfA Substrats NfA
Test
Standard used 10 13927 Heat flux 50 kw/m=
Date of test 6 July 2020 Separation 25 mm
Time of test 10:19 HRR Calibration filename  C:\MLCCALC\CALIB\C2001003.PRN
Date of report 12 May 2021 Gradient 0.289473 m\v/kw
Sampling interval 1s Intercept 0 kw
Test times Test results (between 0 and 602 s)
Time to ignition 1165 Total heat rzlease 37.4 M1/m=
Time to flameout 602 s Initial mass 85.44q
End of test time 602 5 Mass at EOT 53440
(for calculations) Mass lost 32.00
Specific mass lost 3.14 kg/m=
Percentage mass lost 37.5%

Test results (between 116 and 602 s)

Mean Peak at time (s)
Total heat release 36.8 M)/m= Heat release rate (kw/m<) 75.72 162.77 133
Mass at sustained flaming 83.4 g Effective heat of comb. (M1/ka) 12.51 26.40 467
Mass at EOT 53.49 Mass loss rate (gfs) 0.062 0.256 124
Mass lost 30.0g
Specific mass lost 2.94 ka/m=
Percentage mass lost 36.0 %
Average specific MLR 8.41 a/{m?'s)

Test averages
from ignition to ignition plus... 180s 300 s

Heat release rate (kW/mz=) 108.14 07.28
Effective heat of comb. (MJ/kg) 10.87 11,58
Mass loss rate (a/s) 0.102 0.086

Figura A1l resultados experimentaistans pelo CCPM para amostra P37N01
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