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Este trabalho apresenta uma investigação experimental das propriedades de 

retardamento de fogo da alumina tri-hidratada (ATH) em polímeros reforçados com 

fibra de vidro (PRFV). Para esta pesquisa, foram analisadas diferentes concentrações de 

ATH em compósitos fabricados com matriz de poliéster isoftálica reforçados com fibra 

de vidro, submetidos a ensaios de inflamabilidade e propagação de chama com objetivo 

de avaliar a eficácia e a influência de cada concentração de ATH.  Foram analisados os 

seguintes parâmetros: tempo de ignição, taxa de liberação de calor, índice limite de 

oxigênio, taxa de perda de massa e estabilidade térmica do material. Por fim, examinou-

se a influência deste retardante de chamas na resistência mecânica do compósito, 

através do ensaio mecânico à tração axial.  Como resultado, pode-se concluir que o 

aumento da concentração de ATH reduz a taxa de liberação de calor do PRFV, 

favorecendo seu potencial anti-chamas, e que sua utilização a 47,5 phr não 

comprometeu o módulo de elasticidade do material em relação à 37 phr.  
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This paper presents an experimental investigation of the fire retardant properties 

of alumina trihydrate (ATH) in glass fiber reinforced polymers (GFRP). For this 

research, different concentrations of ATH were analyzed in isophthalic polyester matrix 

composites reinforced with E-glass fiber, subjected to flammability and flame 

propagation tests in order to evaluate the effectiveness and influence 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 observed. Finally, the influence 

of this flame retardant on the mechanical strength of the composite was examined, 

through the axial tensile strength test. It was concluded the increase of the ATH́ s 

concentration reduces the heat release of the GFRP, favoring its anti-flame potential, 

and that its use at 47.5 phr does not compromise the axial elastic modulus of the 

material comparing to 37 phr.  
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1. INTRODU¢ëO 

 

 

De acordo com CORREIA et al.  (2015), um dos maiores desafios atuais para a 

indústria da construção civil se encontra nos custos de manutenção das estruturas e 

infraestruturas, geralmente ligados a fenômenos de corrosão em estruturas de aço e de 

concreto armado.  

 

Os polímeros reforçados com fibra de vidro (PRFV) surgem como uma ótima opção 

devido às excelentes propriedades mecânicas, físicas (leveza) e de durabilidade 

(resistência à corrosão) (CORREIA et al., 2020). Fabricados através de um processo 

chamado pultrusão, estes materiais utilizam resinas termofixas e reforços flexíveis de 

fibra de vidro. Neste processo, as fibras impregnadas de resina são puxadas por um 

molde de aço superaquecido, no qual ocorre a polimerização do PRFV, deixando-o com 

a sua forma rígida (NASCIMENTO, 2018).  

 

As aplicações comerciais e industriais do PRFV são diversas e abrangem, dentre outros, 

elementos para: aeronaves, automóveis, navios, eletrônicos, móveis, indústrias de 

energia, áreas médicas e óleo e gás (MARTINS, 2017). O potencial dos perfis PRFV 

como materiais estruturais e as suas vantagens em relação aos materiais tradicionais tem 

o tornado cada vez mais atrativo, também, na construção civil.  

 

Sua aplicação pode ser encontrada em pontes, edifícios, passarelas de pedestres, torres e 

várias outras composições, como a Casa Dior na Coréia do Sul (Figura 1-1 (a)), Centro 

cultural Heydar Aliyev em Azerbaijão (Figura1-1(b)), tanques de água potável em 

indústrias (Figura 1-1(c)) e estrutura de coberturas de edificações (Figura 1-1 (d)). 

 

https://www.archdaily.com.br/br/search/projects/country/azerbaijao
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 (c)                                                             (d) 

Figura 1-1: Diversas aplicações dos compósitos reforçados com fibras: (a) Casa Dior na 

Coréia do Sul
1
, (b) Centro cultural Heydar Aliyev em Azerbaijão

 2
, (c) Tanques de água 

potável em indústria de alimentos
3
, (d) Estrutura de cobertura do Hotel do Frade em RJ, 

Brasil 
4
.  

 

                                                 
1 Fonte: <https://technologyinarchitecture.wordpress.com/2018/06/30/glass-fiber-reinforced-polymer-

gfrp/>. Acesso em 10 dezembro, 2020, 15:09:00; 
2 Fonte: <https://technologyinarchitecture.wordpress.com/2018/06/30/glass-fiber-reinforced-polymer-

gfrp/>. Acesso em 10 dezembro, 2020, 15:30:00; 
3 Fonte: <https://blogdoplastico.wordpress.com/2019/06/20/tanques-de-prfv-para-agua-potavel-sao-os-

destaques-da-tecniplas-na-fispal/>. Acesso em: 16 janeiro. 2020, 16:32:11; 
4 Fonte: <http://cogumelo.com.br/links-uteis/blog/36-arquitetura-urbanismo-e-design>. Acesso em: 16  

janeiro. 2020, 16:48:45.  

(b) (a) 

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


3 

 

Dentre as principais características encontradas em materiais estruturais, o PRFV 

combina alta eficiência (maior resistência/ menor peso), baixo custo de produção, baixa 

condutividade elétrica, versatilidade de fabricação, resistência à corrosão, menor 

necessidade de manutenção e alta durabilidade mesmo em ambientes agressivos 

(NASCIMENTO, 2018). 

 

No entanto, devido às propriedades da matriz polimérica, os PRFV são suscetíveis aos 

danos causados pelo fogo e possuem certo potencial para incêndio, causando riscos a 

vidas humanas quando utilizados em construções como: cabines de aeronaves, carros de 

trens, navios e plataformas de petróleo (RIBEIRO et al., 2013).  

 

Para o compósito tornar-se resistente ao calor e chamas, depende muito da característica 

combinatória das fibras e da resina (KANDOLA et al., 2005). As fibras usadas como 

reforço são tipicamente compostas por materiais inertes, como vidro do tipo ñEò, no 

entanto, as matrizes poliméricas são orgânicas e, portanto, altamente combustíveis. Os 

compósitos poliméricos reforçados com fibras inorgânicas têm sua resistência geral do 

fogo e geração de fumaça determinada primariamente pela matriz orgânica (RIBEIRO 

et al., 2013).  

 

Em razão das exigências contidas nas normas de segurança como o regulamento da 

União Européia REACH (Registration, Evaluation, Authorisation and Restriction of 

Chemicals (ECHA, 2021), adotado para melhorar a proteção da saúde humana e do 

meio ambiente contra riscos que podem representar os produtos químicos e a norma de 

desempenho de edificações habitacionais (ABNT NBR 15575-1:2013), se tornou 

crucial o estudo de novas soluções sobre a redução da inflamabilidade dos materiais, as 

quais reduzam, também, o impacto ambiental. 

 

Nesta dissertação será avaliado o uso de alumina tri-hidratada (ATH) em diversas 

concentrações no retardamento de chamas em resinas poliméricas termofixas de 

poliéster isoftálica, reforçadas com a fibra de vidro de baixa condutividade elétrica, 

buscando o melhor desempenho geral.  
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1.1 MOTIVAÇÃO  

 

Atualmente o grande interesse no desenvolvimento de materiais compósitos poliméricos 

pode ser fundamentado com base em dois principais fatores: o significativo crescimento 

da utilização dos polímeros e a possibilidade de, por aditivação, modificar amplamente 

os seus desempenhos, em termos de propriedades e características finais obtidas, bem 

como na redução de custos (SILVA, 2006).  

 

No conjunto de modificações propostas na aplicação de materiais poliméricos, existe 

uma grande preocupação com a redução da inflamabilidade, incluindo os crescentes 

cuidados com a segurança e a prevenção da combustão tóxica (SILVA, 2006).  Foram 

criados parâmetros fornecidos por normas específicas de segurança contra incêndios, 

visando minimizar a ignição, propagação de chamas e produção excessiva de 

fumaça/toxicidade (RIBEIRO et al., 2013). Torna-se, ainda, de suma importância 

proteger vidas humanas e a resistência mecânica dos elementos estruturais diante da 

ação do fogo. A busca natural por soluções de segurança acarreta no desenvolvimento 

de diversos produtos para reduzir a probabilidade de combustão em produtos 

poliméricos, como resinas com melhores propriedades retardantes de chama e que 

atendam aos requisitos de inflamabilidade/resistência (NASCIMENTO, 2018).  

 

Atualmente, altos níveis de retardamento de chama são alcançados com compostos 

organohalogenados, como o óxido decabromodifenila (DBDPO), combinados com 

trióxido de antimônio. No entanto, devido aos problemas ambientais e preocupações 

toxicológicas, bem como riscos de emissão de substâncias corrosivas, a utilização 

desses compostos foi comprometida (TIBILETTI et al.,  2011 e GUNES et al.,  2018). 

 

A ATH vem sendo amplamente utilizada como uma solução na retardância de chamas 

devido ao seu baixo custo e reduzida liberação de fumaça não tóxica e, portanto, baixo 

impacto ambiental. Ainda assim, o ATH é aplicado em cargas elevadas, geralmente de 

40% a 70%, para obter-se um bom resultado. Alguns autores demonstraram que uma 

carga elevada de ATH pode comprometer a resistência mecânica do compósito 

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

 

Apesar das pesquisas disponíveis demonstrarem a eficácia do uso de diferentes tipos de 

substâncias retardantes de chamas associados a materiais poliméricos reforçados, pode-

se argumentar que o escopo sobre a influência da concentração de ATH em matriz 

orgânica de poliéster isoftálica é limitado. 

 

Portanto, o objetivo geral deste trabalho é avaliar a influência da concentração de ATH 

na busca de um melhor balanço entre as propriedades mecânicas e de reação ao fogo em 

materiais de PRFV de matriz de poliéster isoftálica. A determinação da melhor 

concentração de ATH no incremento das propriedades retardantes de chama com a 

manutenção das propriedades mecânicas, possibilitará o desenvolvimento e a 

transferência de informações para o setor produtivo no que concerne a materiais de 

engenharia, podendo ser um vetor para a criação de produtos inovadores, para a elevação 

da confiabilidade operacional e dos níveis de segurança contra incêndio. 

 

Desta forma, a ATH foi caracterizada quanto à sua composição química por 

fluorescência de raios-X (FRX) e difratometria de raios-X (DRX), seu tamanho de 

partícula através da análise granulométrica, sua morfologia por microscopia eletrônica 

de varredura, sua área específica e sua estabilidade térmica através da análise 

simultânea de termogravimetria e calorimetria diferencial de varredura (TGA e DSC).  

 

As propriedades de reação ao fogo do compósito foram avaliadas através das técnicas 

de calorimetria de Cone Calorímetro de Perda de Massa (CCPM), fio incandescente, 

UL-94 e índice limite de oxigênio (LOI) e, por fim, a estabilidade térmica dos 

compósitos foi determinada por análise simultânea de termogravimetria e calorimetria 

diferencial de varredura (TGA e DSC) em amostras com 37, 40, 47,5, 50 e 55 phr de 

ATH em relação à resina.  

 

O parâmetro utilizado para a avaliação da influência da ATH na resistência mecânica 

foi o cálculo do módulo de elasticidade da tração axial entre duas concentrações 

distintas, 37 phr e 47,5 phr. 
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1.3 ORGANIZAÇÃO DA DISSERTAÇÃO 

 

No próximo capítulo apresenta-se uma revisão bibliográfica, percorrendo a (i) definição 

dos materiais compósitos reforçados com ênfase na fibra de vidro, (ii) definição das 

propriedades e sua utilização, (iii)  uma visão do processo de queima do compósito 

reforçado e a influência das altas temperaturas (iv) os diferentes tipos de tratamentos 

anti-chamas e requisitos de segurança (v) os resultados da ATH como aditivo e (vi) as 

propriedades mecânicas em materiais aditivados com ATH.  

 

No capítulo 3 é fornecida a descrição dos corpos de prova, resina e o retardante 

empregado, com suas dimensões, quantidades e nomenclaturas. Em seguida, todos os 

procedimentos para a caracterização da ATH, análises de inflamabilidade e térmica do 

compósito são apresentados, descrevendo o funcionamento de cada equipamento. Para a 

avaliação mecânica, são descritos os parâmetros analisados no módulo de elasticidade 

de tração axial. Ainda assim, seguem apresentados neste capítulo, as normas, os 

procedimentos dos ensaios e os registros de cada aparelho. 

 

O capítulo 4 destina-se às análises e classificações dos resultados obtidos. Iniciam-se 

pelos resultados da caracterização da ATH, como o tamanho de partícula, a área 

específica, a morfologia, a determinação da composição química através de FRX e 

DRX e por fim, o TGA/DSC, a fim de distinguir a qualidade da substância retardante. 

Para análise de inflamabilidade do compósito, é apresentado um conjunto de descrições 

de cada parâmetro medido no CCPM, seguido pelo LOI, UL-94 e fio incandescente, 

onde as metodologias são aplicadas a um conjunto de corpos de prova, sendo possível 

avaliar o desempenho do retardante de chamas e comparar os resultados obtidos de cada 

equipamento. Para análise térmica são apresentados os resultados de perda de massa e 

fluxo de calor através da análise simultânea do TGA/DSC. Finalmente, é analisado o 

módulo de elasticidade de tração axial das amostras demonstrando os resultados sobre o 

ensaio mecânico. 

 

Por fim, as principais conclusões e recomendações obtidas nesta pesquisa de mestrado 

encontram-se no capítulo 5. 
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2. REVISëO BIBLIOGRĆFICA 

 

Neste capítulo serão expostos (i) aspectos gerais em relação aos materiais compósitos 

reforçados e suas principais vantagens e desvantagens, (ii)  pesquisas sobre a influência 

da temperatura neste material, (iii) sistemas de redução de inflamabilidade utilizados em 

PRFV, (iv) principais retardantes de chama com ênfase na ATH, (v) resultados da ATH  

na redução de inflamabilidade e nas propriedades mecânicas do PRFV.  

 

2.1 MATERIAIS COMPÓSITOS REFORÇADOS COM FIBRAS DE VIDRO  

 

As propriedades mecânicas dos polímeros podem ser modificadas através da adição de 

cargas minerais e/ou reforços, pela tenacificação do polímero e incorporação de 

aditivos. A adição de reforço numa matriz polimérica constitui na criação de um 

compósito de matriz polimérica. Em linhas gerais, materiais compósitos possuem 

propriedades vantajosas, como maior rigidez e resistência à tração, em relação aos 

polímeros sem reforço, ampliando sua gama de aplicações (SILVA, 2014). 

 

Materiais compósitos podem ser definidos como uma mistura heterogênea de dois ou 

mais materiais. O termo composto foi originalmente usado no campo da engenharia 

quando dois ou mais materiais foram combinados com a intenção de superar as 

limitações individuais e fortalecerem seus benefícios (MARTINS, 2017). Nos 

compósitos de PRFV, os principais constituintes são a matriz polimérica e as fibras de 

reforço. Estes dois componentes que constituem o compósito vão ter diferentes funções 

no que diz respeito às características que o compósito final vai obter. A componente da 

matriz de um compósito tem como função a proteção do reforço contra o meio 

envolvente, transferir os esforços, manter a posição deste e proteger o compósito 

durante o manuseamento. O material de reforço confere a resistência à tração e 

tenacidade ao compósito. As fibras de reforço são responsáveis pela carga estrutural, 

reduzem as tensões térmicas e fornecem rigidez e resistência (MARTINS, 2017). As 
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propriedades dos compósitos dependem da natureza dos materiais usados e do grau de 

ligação entre eles através da interface (NASCIMENTO, 2018). 

 

O tipo de matriz utilizada desempenha um papel importante na fabricação dos 

compósitos. As matrizes termorrígidas como epóxis, poliésteres, ésteres de vinil e 

resinas fenólicas são comumente usadas como matrizes em compósitos reforçados com 

fibras. Resinas de poliéster insaturadas são usadas principalmente como matriz para 

compósitos reforçados com fibra de vidro, devido aos seus menores custos e 

propriedades mecânicas. Os epóxis, por outro lado, são mais caros do que as resinas de 

poliéster, mas têm propriedades mecânicas superiores e boa resistência a condições 

alcalinas. As resinas estervinílicas têm propriedades intermediárias entre poliésteres e 

epóxis, são mais fáceis de processar do que epóxis, aliados a uma melhor resistência 

química do que resinas de poliéster. Resinas fenólicas são relativamente baratas, 

possuem bom desempenho em alta temperatura, entretanto, apresentam propriedades 

mecânicas muito abaixo de outras resinas termorrígidas (MARTINS, 2017). 

 

Existe uma grande variedade de fibras que podem ser usadas como reforço nos 

materiais compósitos: fibras naturais (como sisal, juta, curauá), vidro, carbono, aramida, 

boro (ZANGIACOMI, 2002). Algumas propriedades dos materiais compósitos, como 

(i) densidade, (ii ) resistência e o módulo de tração, (iii ) resistência e o módulo de 

compressão, (iv) resistência à fadiga, (v) mecanismo de falha, (vi) condutividade elétrica 

e térmica e principalmente, (vii) custo da produção do material, são influenciados pela 

quantidade e orientação das fibras (DANIEL et al., 1994 apud NASCIMENTO, 2018) 

 

Os três principais tipos de fibras sintéticas que são usadas para reforçar materiais 

poliméricos são: vidro, aramida (ou aramídica) e carbono (SERUTI, 2013). De acordo 

com SILVA (2014), as fibras de vidro constituem o tipo de reforço mais utilizado na 

fabricação de materiais compósitos. As razões para a sua utilização são atribuídas à 

conjugação de várias características destas fibras, tais como: boa adesão fibra-matriz; 

elevada resistência mecânica específica; boas propriedades dielétricas; 

incombustibilidade; estabilidade dimensional e boa resistência aos agentes químicos. 

Além disso, apresentam preços competitivos, disponibilidade, boa manipulação, 
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facilidade de processamento, elevada relação propriedade/custo e uma elevada 

resistência mecânica. 

 

A fibra, portanto, tem uma maior capacidade para suportar os carregamentos impostos 

do que a matriz, que é menos resistente. Esta capacidade aumenta quanto maior for a 

relação comprimento/diâmetro da fibra e a adesão interfacial entre fibra e matriz 

(SILVA, 2014). O gráfico da Figura 2-1 reflete o comportamento da tensão e 

deformação sob tração direta. 

  

 

Figura 2-1: Gráfico tensão x deformação de Fibras, Compósitos e Matriz
5
. 

Com base na aplicação e composição, as fibras de vidro podem ser classificadas em 

diferentes tipos: A, E, S e R (SERUTI, 2013). A fibra do tipo E, um vidro borosilicato 

com baixas quantidades de compostos alcalinos, foi substituindo a fibra do tipo A, 

fortemente alcalina. Este tipo de fibra do tipo E predomina em compósitos de matriz 

polimérica por causa das suas elevadas propriedades de isolamento elétrico, boa 

resistência à umidade e elevadas propriedades mecânicas (Tabela 2-1). Outras fibras 

especiais de vidro, como AR ou R, possuem melhor resistência química. A fibra de 

vidro do tipo S caracteriza-se por uma maior resistência ao calor, elevado módulo de 

Young e boa resistência à tração, sendo, porém, de custo mais elevado (SILVA, 2014). 

                                                 
5
 Fonte: <https://afinkopolimeros.com.br/compositos-com-reforco-o-que-e/>. Acesso em: 16  dezembro 

2020, 16:22:45. 
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Tabela 2-1: Propriedades das fibras de vidro (Adaptado de SILVA, 2014). 

Fibras 

Propriedades Vidro E  Vidro S Vidro R  

Densidade (g/cm³) 2,50 2,49 2,55 

Módulo de Young (GPa) 73,0 85,5 86,0 

Tensão de rotura (MPa) 3400 4580 4400 

Deformação de ruptura (%) 4,4 5,3 5,2 

Coeficiente expansão térmica (ρπ/ °C) 5,0 2,9 4,0 

 

 

De acordo com CORREIA et al. (2020), o PRFV possui as seguintes propriedades  da 

Tabela 2-2.  

 

Tabela 2-2: Propriedades de perfis de PRFV (Adaptado de CORREIA et al., 2020). 

PRFV 

Propriedades 

Direção 

Longitudinal  Transversal 

Resistência à tração (MPa) 200-400 50-80 

Resistência à compressão (MPa) 200-400 70-140 

Resistência ao corte (MPa) 25-30 

Módulo de elasticidade (GPa) 20-40 5-9 

Módulo de distorção (GPa) 3-4 

Coeficiente de Poisson (-) 0,23-0,35 0,09-0,15 
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2.2 INFLUÊNCIA DA TEMPERATURA NO PRFV  

 

Conforme demonstrado anteriormente, os materiais compósitos poliméricos reforçados 

com fibras apresentam diversas vantagens face aos materiais tradicionais utilizados na 

engenharia civil. Contudo, enfrentam dificuldades na aplicação devido à preocupação 

com a redução de sua inflamabilidade.  Conforme KARBHARI (2007), a matriz de 

origem orgânica em um compósito PRFV torna esses materiais sensíveis à temperatura, 

devido à sua estrutura química composta principalmente por carbono e hidrogênio, 

fontes de voláteis inflamáveis (MARTINS, 2017). Assim, a matriz polimérica é o 

componente principal da degradação do PRFV (MOURITZ e GIBSON, 2006) e a 

quantidade de calor liberada é dada pela combustão de produtos de gases inflamáveis 

resultantes da decomposição da mesma.  

 

Já as fibras de vidro tipo E são compostos inorgânicos, o que significa que são 

quimicamente inertes ao fogo e conservam a estabilidade química e física até 

temperaturas mais elevadas, e sua perda de resistência ocorre em temperaturas próximas 

a 850 °C (CORREIA et al., 2015). 

 

Segundo CORREIA et al. (2013), quando o PRF se encontra em um ambiente com a 

temperatura elevada, a perda de resistência dos polímeros ocorre quando a temperatura 

se aproxima das suas temperaturas de transição vítrea (Tg). Neste momento, a resina 

sofre amolecimento visco-elástico e as propriedades de ligação do compósito são 

deterioradas, diminuindo, portanto, sua capacidade de transferir cargas e suportar 

lateralmente as fibras, o que impede a interação mecânica e a transferência de tensões. 

Desta forma, o compósito perde resistência, rigidez e suas propriedades mecânicas 

provenientes da ação composta entre fibras e resina diminuem rapidamente, 

principalmente as resistências aos esforços de compressão e cisalhamento. Entretanto, a 

queda na resistência não é imediata, a baixa condutividade térmica dos compósitos faz 

com que a taxa transferência de calor através do material seja lenta, levando algum 

tempo para aquecer igualmente toda a espessura (CORREIA et al.,  2010). 
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A Transição vítrea (Tg) é uma das propriedades térmicas fundamentais no contexto dos 

polímeros e suas aplicações. De acordo com PAIVA et al., (2006), a transição vítrea 

ocorre quando as cadeias moleculares de um polímero adquirem energia suficiente 

(geralmente de fonte térmica) para superar as barreiras de energia necessárias à rotação 

de ligações. Sob estas condições o material passa do estado vítreo ou sólido, 

caracterizado pela mobilidade limitada ou ausência de mobilidade, para o estado 

borrachoso, o qual as moléculas passam a ter mobilidade, atingindo o equilíbrio 

termodinâmico. 

 

De acordo com CORREIA et al. (2010), quando exposta a temperaturas por volta de 

300-500 ºC, a matriz orgânica dos PRF se decompõe, liberando calor, fumaça, fuligem e 

voláteis tóxicos. VAN ERP (2008) apud SOUZA (2017) relatou que a Tg das resinas 

utilizadas como matrizes em PRF variam entre: (i) 60 a 110 °C para resinas epóxi; (ii)  

60 a 120 °C para resinas de éster vinílicas; (iii)  40 a 120 °C para resinas de poliéster e 

(iv) 220 a 250 °C para as resinas fenólicas (FERNANDES, 2009 apud SOUZA, 2017).  

 

Diversas pesquisas demonstraram que as propriedades do material compósito após 

exposição a temperaturas elevadas são comprometidas, apresentando valores inferiores 

aos originais, assim como suas propriedades mecânicas. Porém, segundo CORREIA et 

al. (2015), se um o compósito de PRFV for aquecido a uma temperatura acima de Tg 

(transição vítrea), porém, abaixo da temperatura de decomposição, e posteriormente 

resfriado, o seu módulo de elasticidade pode apresentar alta recuperação em relação ao 

valor inicial. Isso ocorre porque a transição vítrea é um processo reversível e as ligações 

secundárias quebradas dentro da estrutura molecular do polímero se formam novamente 

após o resfriamento.  

 

De acordo com SOUZA (2017), quando exposta a altas temperaturas, as propriedades 

mecânicas e a degradação térmica do compósito ocorrem basicamente ao longo de três 

fases distintas: 

 

(i) Na fase inicial de exposição, o fluxo de calor incidente é transferido por condução 

através do material e não há reação química. Ocorre uma perda de massa de cerca de 
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3% em peso, que corresponde à perda de umidade e alguns monômeros de solventes 

(GIBSON et al., 2004). Suas propriedades mecânicas são praticamente inalteradas. A 

distribuição da temperatura dependerá das propriedades térmicas dos materiais 

constituintes e das condições de contorno.  

 

(ii)  A segunda fase ocorre à medida que a temperatura aumenta e se aproxima da 

temperatura de transição vítrea do polímero. O compósito começa a perder rigidez e 

suas propriedades mecânicas, tais como o módulo de elasticidade e resistência, 

diminuem rapidamente devido a alterações em sua estrutura molecular, de acordo com 

ROBERT e BENMOKRANE (2010).  

 

(iii)  Na terceira fase inicia-se a pirólise, processo onde a matéria orgânica é decomposta 

ao ser submetida a condições de altas temperaturas. Nesta nova fase, a matriz 

polimérica se decompõe à medida que as ligações primárias dentro da estrutura 

molecular da matriz são quebradas, liberando calor, substâncias voláteis tóxicas e 

gerando uma grande perda de massa (SOUZA, 2017). 

 

Sobre a decomposição térmica e comportamento ao fogo de compósitos de poliéster, 

KANDOLA et al. (2005) relataram que o processo de decomposição térmica de todos 

os poliésteres insaturados é fundamentado nos estágios iniciais pelo rompimento das 

ligações cruzadas e a formação de radicais livres que então continuam o processo de 

decomposição térmica. Isso resulta em uma variedade de voláteis de baixo peso 

molecular (CO, gás carbônico, metano, etileno, propileno, butadieno, naftaleno, 

benzeno e tolueno).  

 

2.3 SISTEMAS DE REDUÇÃO DA INFLAMABILIDADE  EM PRFV 

 

Compósitos poliméricos reforçados com fibras inflamáveis, em diferentes graus, ao 

serem comparados com metais como alumínio ou aço, podem queimar com vigor, e 

muitas vezes com a evolução de fumaça. Materiais reforçados com fibras orgânicas, 

como as naturais de coco e até a fibra de carbono podem torna-se combustíveis para o 

compósito em chama, todavia se os agentes de reforço forem as fibras inorgânicas, 
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como vidro ï E, a resistência geral do fogo e a geração de fumaça é determinada 

somente pela matriz orgânica. Para o compósito tornar-se resistente ao calor e a chama, 

em um fogo em avanço, depende muito dessa característica combinatória entre fibras e 

resina (KANDOLA et al., 2005). 

 

Para melhorar a resistência à inflamabilidade, são utilizados retardantes de chama 

durante ou após a ignição do produto. Estes são produtos que quando adicionados aos 

materiais poliméricos, em caso de exposição ao fogo ou alta temperatura, devem inibir 

ou suprimir o processo de propagação do fogo (RIBEIRO et al.,  2013). A aplicação de 

um determinado aditivo retardante de chama depende do polímero, do uso final, do 

processamento e de outros aditivos presentes.  

 

A função de um aditivo retardante de chama é inibir ou, quando possível, eliminar a 

propagação fogo em um material. Isso se torna altamente necessário quando uma peça 

está exposta a temperaturas elevadas ou a correntes elétricas, fatores que somados a 

inflamabilidade de boa parte dos polímeros podem ocasionar um incêndio 

(NASCIMENTO, 2018). 

 

De acordo com MARTINS (2017), GALLO e AGNELLI (1998), retardadores de chama 

podem ser classificados nas seguintes categorias: (i) agentes retardantes de chama 

reativos, que são adicionados ao polímero durante a polimerização ou em uma etapa 

posterior que se ligam quimicamente a estrutura do polímero (MORGAN e GILMAN, 

2013), (ii ) agentes retardantes de chama aditivos, que não se ligam quimicamente ao 

polímero, (iii ) aplicação de revestimentos retardantes de chama e (iv) combinação de 

vários métodos.  

 

Segundo NASCIMENTO (2018), dentre esses métodos, o uso de agentes retardantes de 

chama aditivos é mais difundido e estes podem atuar fisicamente, quimicamente ou de 

ambas as formas nas fases sólida, líquida, condensada e/ou gasosa. Na ação física, o 

processo de combustão pode ser retardado por resfriamento, por formação de camada 

protetora ou por diluição dos combustíveis. Já a ação química interfere no processo de 

combustão. Ambas as ações química e física ocorrem nas fases sólida e gasosa.  
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A combinação de retardantes com diferentes modos de ação pode produzir efeitos 

complementares, sinérgicos ou antagônicos. O efeito complementar é a soma das ações 

individuais, enquanto os outros efeitos podem ser maiores ou menores, respectivamente, 

que a soma de suas ações isoladas (NASCIMENTO, 2018). 

 

A escolha do aditivo deve levar em consideração vários fatores como a temperatura de 

autoignição do polímero, a decomposição do retardante de chamas, a influência nas 

propriedades físicas do polímero, efeitos na saúde humana e reciclagem (RICCIARDI et 

al.,  2012).  

 

2.3.1 Principais retardantes de chama 

 

MORGAN e GILMAN  (2013) apresentam uma visão geral sobre a tecnologia dos 

retardantes de chama comerciais e citam seis classes gerais disponíveis, sendo elas:  

organohalogenados, retardantes à base de fósforo, filler  minerais como hidróxidos 

metálicos e carbonatos metálicos, formulações intumescentes, retardantes inorgânicos 

como boratos e silicatos e nanocompósitos.  

 

Os retardadores de chama organohalogenados são principalmente à base de halogênio 

(bromo e cloro), fósforo e compostos inorgânicos. Esses compostos atuam liberando 

átomos de bromo e cloro na chama e interrompem as reações de combustão. No entanto, 

essas substâncias trazem sérias preocupações com a saúde e meio ambiente, 

principalmente devido à sua alta toxicidade e, para isso, um novo regulamento europeu 

sobre produtos químicos (REACH) dificulta seu uso (MARTINS, 2017).  

 

Os retardantes a base de fósforo não são tão amplamente úteis quanto os retardadores de 

chama halogenados e, em polímeros, possuem pouca ou nenhuma eficácia quando não 

utilizados de forma sinérgica. Além disso, eles também geram mais fumaça e CO 

durante as condições de incêndio porque ajudam a inibir a combustão do polímero e, 

finalmente, assim como os organohalogenados, seu impacto está sendo avaliado pela 

REACH (MORGAN e GILMAN , 2013).  
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A ATH e hidróxido de magnésio são exemplos do que MORGAN e GILMAN  (2013) 

classificam como filler  minerais, tecnologia muito antiga, com referência da década de 

1920 e algumas referências sugerindo que eles podem ter sido usados já no século XVII. 

Independentemente disso, eles fazem parte de uma tecnologia comprovada e são 

considerados positivos para meio ambiente. 

 

As formulações intumescentes criam uma espuma de carbono protetora em condições 

de incêndio. Sua versatilidade e seu modo de ação retardante garantem que esses 

materiais são capazes de fornecer a segurança contra incêndio para aplicações altamente 

exigentes, elevando a sua utilização. No entanto, elas têm algumas desvantagens, 

incluindo problemas de absorção de água (importante se a estrutura subjacente precisar 

ser protegida contra corrosão ou curto elétrico) e baixa estabilidade térmica (MORGAN 

e GILMAN ,  2013).  

 

Os retardantes inorgânicos não possuem carbono em sua estrutura e abrangem uma 

larga categoria de elementos da tabela periódica, porém, são comercializados somente 

os boratos, silicatos e estanatos, como o exemplo do silicone. Alguns deles são 

utilizados sinergicamente com os organohalogenados, fíleres minerais e fósforo. Apesar 

de causarem um impacto ambiental mínimo, possuem baixos níveis de uso, elevando 

desta forma seu custo (MORGAN e GILMAN , 2013). 

 

O nanocompósito é a tecnologia mais recente, no qual os polímeros são preenchidos 

com partículas em tamanho nanométrico dispersos em sua matriz. Quanto a retardância, 

este diminui sua perda de massa durante as condições de incêndio através da formação 

de uma barreira de proteção, resultando na redução do pico de calor liberado. Porém, 

costumam ter elevados custos e ainda não foram amplamente analisados (MORGAN e 

GILMAN , 2013). 

 

Os aditivos retardadores de chama tradicionais para compósitos poliméricos incluem a 

alumina tri-hidratada (ATH), hidróxido de magnésio ou fósforo vermelho (MARTINS, 

2017), sendo a ATH amplamente utilizada (RIBEIRO et al., 2013).  
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2.4 A ATH  NO RETARDAMENTO DE  CHAMAS  

 

2.4.1 Características da ATH  

 

Entre os materiais cerâmicos com larga utilização tecnológica, destaca-se o óxido de 

alumínio (Al 2O3), principal componente da bauxita, um minério de importância 

industrial para obtenção do alumínio metálico e de muitos compostos de alumínio.  

 

Os principais constituintes da bauxita são a gibbsita, e os polimorfos boehmita e 

diaspório, sendo que as proporções das três formas variam dependendo da localização 

geográfica do minério. As bauxitas geologicamente mais novas possuem alto conteúdo 

de gibbsita e são as que apresentam maior interesse comercial. As impurezas presentes 

na bauxita são óxidos de ferro (hematita, magnetita e goetita, entre outros), sílica, óxido 

de titânio e aluminossilicatos, em quantidades que variam com a região de origem, 

causando alterações no aspecto físico do minério que pode variar de um sólido marrom-

escuro ferruginoso até um sólido de cor creme, duro e cristalino (CONSTANTINO et 

al., 2002). 

 

De acordo com CONSTANTINO et al. (2002), as formas cristalinas compreendem três 

compostos entre os tri-hidróxidos (Gibbsita, Bayerita, Nordstrandita) e dois compostos 

entre os óxido-hidróxidos de alumínio (Boehmita e Diaspório). Quando o hidróxido é 

amorfo ou apresenta cristalinidade muito baixa, o material é designado alumina 

gelatinosa ou gel de alumina. 

 

Segundo CASTRO (2005), existem ao menos sete fases cristalográficas para a alumina, 

derivadas das aluminas hidratadas (gibbsita, bayerita, diásporo ou bohemita). Estas 

fases alfa, beta, gama, delta, eta, teta, kappa e chi, quando submetidas à um tratamento 

térmico, transformam-se em aluminas de transição, aos quais dependem da sua forma 

cristalina, impurezas na estrutura e microestrutura.  
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A rota comercial mais importante para a purificação da bauxita é o processo Bayer, que 

é utilizado para a manufatura de hidróxido e de óxido de alumínio, demonstrado na 

Figura 2-2.  

 

 

Figura 2-2: Diagrama simplificado do processo Bayer (CONSTANTINO et al., 2002). 

 

Mais de 90% do hidróxido de alumínio produzido no mundo usando o processo Bayer é 

convertido em óxido de alumínio e utilizado na indústria do alumínio metálico. Ainda 

assim, a ATH também tem aplicação direta nas indústrias de papel, tintas, vidros, 
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cerâmicas, produtos farmacêuticos, cremes dentais e retardantes de chamas 

(CONSTANTINO et al., 2002). 

 

Dentre as fases cristalográficas, a que apresenta maior estabilidade termodinâmica é a 

alfa alumina, Ŭ-Al O  , também usualmente chamada de coríndon (ALVES, 2017). A 

alumina Ŭ (alfa) tem larga aplica­«o por causa de suas propriedades: mec©nicas (alta 

dureza); químicas (resistência a maioria dos reagentes químicos); elétricas (alta 

resistividade elétrica) e térmicas (alta temperatura de fusão). É usada como material 

abrasivo, revestimento de fornos, confecção de cadinhos e componentes médicos para 

implantes ortopédicos e odontológicos (produtos biocerâmicos) e também como pedras 

preciosas em joalheria. As aluminas são utilizadas também como componentes em 

naves espaciais, satélites, usinas nucleares, sensores (umidade, gases e outros), 

ferramentas de corte, etc. (ALVES, 2017). 

 

2.4.2 O processo de retardamento de chamas da ATH  

 

A ATH (Figura 2-3) é o agente retardante de chama mais utilizado e o seu consumo 

corresponde a 45% do volume total de todos os retardantes de chama consumidos no 

mundo, a mesma é largamente empregada em materiais processados em temperaturas 

abaixo de 250 °C (SILVA, 2006).  

 

Figura 2-3: Estrutura molecular da ATH. 

A ATH atua na melhoria das propriedades retardantes de chama, pois quando atinge 

temperaturas de 230 ºC, aproximadamente, inicia-se a reação de desidratação:  

 

2Al(OH)3 + 280 cal/g   Al 2O3  + 3H2O 
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Esta reação é endotérmica, e absorve cerca de 280 cal/g, o que contribui para a 

diminuição da temperatura do material, atenuando desta maneira o fenômeno da 

retroalimentação térmica. A água liberada dilui os gases combustíveis na chama. Outro 

aspecto que contribui para o efeito retardante deste aditivo é a formação de Al 2O3  

(óxido de alumínio) como uma camada protetora na superfície do produto, reduzindo a 

difusão do oxigênio para o meio reativo e dificultando a troca de calor. Como são 

utilizados em grandes quantidades, também têm atuação como cargas, porém,  

geralmente prejudicam o comportamento mecânico (SILVA, 2006). 

 

A ATH é amplamente utilizada em polímeros e compósitos poliméricos, principalmente 

devido ao seu baixo custo, boas propriedades retardantes de chama e fumaça não tóxica 

(ELBASUNEY, 2017). A eficácia do ATH como chama retardante em compósitos de 

PRF é apresentada por vários autores como MOURITZ e GIBSON (2006) e 

KANDOLA et al.  (2005). No entanto, muitas vezes é necessário adicionar uma 

concentração de 50% ou mais de ATH em diversos sistemas de resina para obter boa 

resistência à inflamabilidade, e essas altas cargas afetam negativamente as propriedades 

mecânicas da maioria dos tipos de compósitos poliméricos (MARTINS, 2017 e 

ELBASUNEY, 2017).  

 

2.4.3 Resultados da ATH na resina de poliéster  

 

NASCIMENTO (2018) em sua pesquisa sobre as propriedades de retardamento de fogo 

dos polímeros reforçados com fibra de vidro, produzidos através de processamento via 

pultrusão, analisou a resina polimérica termorrígida de poliéster isoftálica, reforçada 

com a fibra de vidro E-glass de baixa condutividade elétrica. De acordo com sua 

pesquisa, os melhores resultados relacionados à reação ao fogo foram os obtidos quando 

a ATH foi adicionada isoladamente em altos teores (47,75 a 80 phr). Todos os 

compósitos apresentaram inibição de ignição nos testes de calorimetria de cone e 

classificação UL-94, resultando nas melhores propriedades de reação ao fogo, além de 

serem livres de halogênio.  
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Através do CCPM, NASCIMENTO (2018) avaliou as reações ao fogo dos compósitos 

com resinas poliésteres com ATH nas concentrações 47,75%, 58,5%, 69,25% e 80% e 

concluiu que o aumento de 37% para 47,75% já permitiu que a amostra não incendiasse 

no teste do cone calorímetro. Em sua tese foi demonstrado que todas as amostras 

contendo matriz de poliéster com ATH nas concentrações supramencionadas 

apresentaram um valor para CTL (calor total liberado) de zero, porque não se 

inflamaram, elevando expressivamente o comportamento de reação ao fogo desses 

materiais. 

 

Em relação à TPM (taxa de perda de massa), NASCIMENTO (2018) concluiu que a 

amostra com 47,75% de ATH se destacou por apresentar um resultado próximo às 

demais amostras com maior quantidade de ATH (47,75% à 80%), chegando a valores 

muito semelhantes, uma vez que nenhuma dessas amostras incendiou. Assim, a perda de 

massa observada deve-se principalmente à perda de água resultante da desidratação da 

ATH que ocorre a temperaturas relativamente baixas.  

 

O tempo de ignição (TTI) exibe o tempo necessário para o início da chama na superfície 

das amostras. Em sua análise, NASCIMENTO (2018) concluiu que para os compósitos 

de resinas poliéster, adição de ATH demonstrou um aumento em torno de 18% em 

relação à resina pura. Os maiores tempos de queima foram para a adição da ATH 

isolada a 37% de concentração, indicando uma boa propriedade de chama cessante deste 

compósito, no entanto, os materiais com adição de ATH em concentrações mais altas 

não apresentaram ignição, portanto, possuíram valor zero para o TOC (tempo de 

combustão).  

 

De acordo com os resultados do índice limite de oxigênio (LOI) obtidos por 

NASCIMENTO (2018), a adição do ATH em resina poliéster apresentou um aumento 

do LOI de 21% para 30% com 69 phr de ATH. Vale ressaltar ainda que os valores de 36 

e 37% de LOI são valores que podem ser almejados comercialmente. Para fios e cabos, 

por exemplo, o valor de LOI almejado é de 30% (GALLO e AGNELLI, 1998). 
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REUTER et al. (2018) em sua pesquisa sobre a influência da área superficial da ATH 

no efeito retardante em resinas de poliéster insaturadas, concluíram que 60% de ATH 

obteve classificação V-0 no UL-94, enquanto 40% de ATH não classificou. Através do 

CCPM, os autores observaram que a adição de 40% de ATH reduziu o PTLC (pico da 

taxa de liberação de calor) de 825 kW/m
2
 da resina pura para 337 kW/m

2 
,
 
enquanto 

60% de ATH reduziu este pico para 170 kW/m
2
. Já em relação ao calor total liberado 

(CTL), houve uma redução em relação à resina pura de 131 para 122 MJ/m² e 80 Mj/m²  

ao adicionar 40% e 60% de ATH, respectivamente. Concluíram, ainda, que ao 

aumentarem a carga de ATH, o TTI também aumentou, passando de 24 segundos para 

76 segundos com adição de 60% de ATH em relação à resina pura.  

 

Ao realizar os mesmos testes com a ATH contendo maior área superficial (300 m²/g), 

REUTER et al. (2018) perceberam que todos estes parâmetros foram elevados, em 

razão do aumento da área superficial da camada de óxido de alumínio que age como 

uma barreira de proteção ao material.
 

 

No estudo de análise térmica, REUTER et al. (2018)  relataram que a adição de ATH na 

resina pura, aumentou a porcentagem de resíduo final devido à formação do óxido de 

alumínio proveniente da desidratação da ATH. 

 

É importante notar que, dependendo da aplicação, a redução das propriedades 

mecânicas que seriam esperadas com altas concentrações de ATH deve ser levada em 

consideração (KHALILI et al., 2017). Assim, os materiais com menor teor de ATH, 

podem se tornar interessantes quando comparados às demais composições, pois o ATH 

é um material amplamente utilizado como elemento de carga, devido ao seu baixo custo 

e baixa toxicidade (FRANCHINI et al., 2011 apud NASCIMENTO, 2018). 

 

2.4.4 Resultados com diferentes tamanhos de partículas de ATH 

 

TIBILETTI et al. (2011), em seu estudo sobre a influência do óxido de alumina 

nanométrico e alumina submicrométrica tri-hidratada na estabilidade térmica e fogo 

aplicados em uma resina de poliéster não saturada, concluíram através do cone 
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calorímetro que uma mistura de ambos os tipos de partículas levou a uma forte 

diminuição da inflamabilidade. Combinando-os na proporção 50/50 com uma carga de 

10% em peso de cada, resultou em 32% de redução no TLC da resina, bem como um 

abrandamento da perda de massa e diminuição da formação de resíduo. Estes efeitos 

sinérgicos podem ser atribuídos a efeitos físicos resultantes do arranjo de diferentes 

tamanhos de partículas e a enorme área superficial das nanopartículas, gerando uma 

melhor interação espacial entre eles e criando, desta forma, uma densa barreira na 

superfície do compósito durante sua combustão e degradação (TIBILETTI et al., 2011). 

 

QIN et al. (2016) em sua pesquisa sobre formulações intumescentes retardantes de 

chama (IFR), concluíram que uma pequena quantidade (2%) de nano-ATH incorporada 

em um Polipropileno (PP) com Polifosfato de amônio (APP) e Composto DPER 

(dipentaeritritol), observaram uma melhoria no retardamento de chama através do valor 

do LOI e a classificação V-0 alcançada no ensaio do UL-94. Além disso, o valor de 

PTLC (pico da taxa de liberação de calor) foi reduzido de 572 para 247 kW / m², o que 

significou uma queda de 56%. Os estudos mostraram que se formou um resíduo maior e 

mais compacto em razão da proteção do polímero durante a combustão. Estudos do 

comportamento de degradação térmica do APP, nano-ATH e APP com nano-ATH, sob 

atmosfera de nitrogênio e ar mostraram que os produtos de degradação de APP e nano-

ATH reagiram entre si e geraram o metafosfato de alumínio, que melhorou o efeito de 

densidade e isolamento do resíduo.  

 

2.5 PROPRIEDADES MECÂNICAS  DO PRFV COM ADIÇÃO DE ATH  

 

Em pesquisas como de PETERSEN et al. (2015), verificou-se que, conforme a 

concentração de aditivos aumenta na resina, assim como a resistência ao fogo do PRFV, 

a resistência mecânica é comprometida. Portanto, os limites de trabalhabilidade 

precisam ser encontrados para ATH a fim de determinar a quantidade de carregamento 

ideal. 

ZHAO et al.  (2003), relataram que o reforço do laminado de polímero por partículas 

nanométricas de Al 2O3 melhora a interação da interface entre os materiais e, 

notavelmente, aumenta a tenacidade dos compósitos laminados.  
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ZHANG et al. (2011) estudaram os efeitos de nanopartículas de Al 2O3 nas propriedades 

mecânicas de compósito de polietileno. Com baixos teores de alumina, a distância entre 

partículas foi grande e a resistência ao impacto não foi adequada, entretanto, melhorou 

com o aumento de Al 2O3 em tamanho nanométrico. Quando a carga de Al 2O3 é 

extremamente alta, a ínfima distância entre as partículas levou a grandes aglomerados 

que fornecem gatilhos convenientes para comportamento quebradiço. Portanto, os 

autores mostraram que o tamanho de partícula e carga da alumina devem ser 

balanceadas para alcançar uma resistência mecânica ideal. Ainda assim, verificaram que 

a resistência à tração dos compósitos aumentou com a diminuição do tamanho de 

partícula de alumina. 

 

NAMITHA  et al.  (2013) estudaram o efeito da alumina em tamanhos micrométrico e 

nanométrico nos reforços de propriedades mecânicas de uma matriz de borracha de 

silicone e mostraram que compósitos de nanoalumina têm propriedades mecânicas 

superiores em comparação com compósitos à base de partículas de tamanho 

micrométrico. 

 

MALLAKPOUR e DINARI (2013) confirmaram o efeito da alumina diante das  

propriedades mecânicas de uma matriz de poliamida e descobriram que, a adição de 

10% de carga de nanopartículas de Al 2O3, atingiu uma tensão máxima de ruptura a 

flexão de 85,6 MPa, em comparação com 61,8 MPa da matriz pura. No entanto, com 

um conteúdo de preenchimento de 15% de carga, a tensão de ruptura sofreu uma ligeira 

diminuição. 

 

MUKHERJEE e DE (2014) estudaram as propriedades da matriz de Poliacrilonitrila 

com incorporação de alumina em sua membrana e descobriram que a introdução de 

várias concentrações de Al 2O3 em tamanho nanométrico, aumentou os parâmetros da 

tensão de tração e a porcentagem de alongamento. Demonstraram que a presença de 

nanopartículas em nanocompósitos funciona como uma ponte entre diferentes 

moléculas do polímero, colaborando para sua proximidade e para o aumento da 

uniformidade, melhorando as propriedades mecânicas. 
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PETERSEN et al. (2015), em sua pesquisa sobre as propriedades mecânicas dos PRFV 

em resina isoftálica, com adição de ATH, analisaram três tipos de concentração do 

restardante, variando de 0%, 25% e 50% em carga. Os testes abrangeram compressão, 

tração, cisalhamento e flexão. Os autores concluíram que adicionar ATH geralmente 

diminui sua resistência mecânica e torna o PRF mais frágil. Entretanto, os módulos de 

elasticidade foram comparados para as três amostras, e verificou-se que alterar a 

quantidade aditiva de ATH tem um efeito insignificante na rigidez. Em termos de 

resistência, a amostra com 0% apresentou o melhor desempenho em todos os ensaios, 

exceto para flexão, 3% menor do que a amostra com 25% de ATH. Para compressão, 

houve uma redução de 19% e 25% nas amostras de 25% e 50% de ATH 

respectivamente, comparadas a amostra com 0% de ATH. Para tração, cisalhamento e 

flexão, a amostra de 25% de ATH obteve desempenho semelhante a amostra com 0%, 

enquanto a amostra de 50% de ATH apresentou uma tensão significativamente 

reduzida. Usar 25% de ATH em peso em resina isoftálica não obteve um efeito 

significativo na rigidez e resistência comparada às amostras puras, com exceção da 

compressão, o qual a amostra de 50% de ATH causou um efeito mais significativo. 

Conclui-se que embora o uso da ATH em PRFV reduza a resistência mecânica do 

material, esta ainda é alta o suficiente para ser usado em estruturas. A diferença é que 

mais materiais são necessários para manter a mesma carga. 

 

QIN et al.  (2016), em sua pesquisa  sobre formulações intumescentes retardantes de 

chama (IFR), concluíram que uma pequena quantidade (2%) de nano-ATH incorporada 

em um Polipropileno (PP) com Polifosfato de amônio (APP) e Composto DPER 

(dipentaeritritol), aumentou a resistência à tração na ruptura e o alongamento na ruptura 

do IFR-PP e melhorou a homogeneização da distribuição dos retardadores de chama na 

matriz PP. Isto ocorreu devido à diferença de tamanho de partícula entre o ATH 

(nanométrico) e o APP e o DPER (micrométrico), pois o nano-ATH preencheu as 

lacunas entre as partículas de APP e DPER, melhorando, desta forma, a interação dos 

compostos. Além disso, a adição de nano-ATH pode aumentar a área superficial da 

partícula dos retardantes, elevando sua compatibilidade e a melhor dispersão na matriz 

de PP, assim como as propriedades mecânicas do IFR-PP.   
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3. METODOLOGIA DE ANĆLISE 

EXPERIMENTAL 

 

Neste capítulo serão expostos aspectos gerais em relação aos materiais e métodos 

experimentais empregados na pesquisa, o que inclui os corpos de prova (CP), o 

compósito e o retardante empregado, com suas dimensões, quantidades e 

nomenclaturas. Em seguida, são apresentados todos os procedimentos para a 

caracterização da ATH, assim como, a análise de inflamabilidade, análise térmica e 

avaliação mecânica dos compósitos, informando o funcionamento de cada equipamento 

e os procedimentos de ensaios e normas adotados.  

  

3.1 ESPECIFICAÇÃO DOS MATERIAIS  

 

Todos os compósitos utilizados nesta investigação experimental (Figura 3-1) constituem 

resinas poliméricas termofixas de poliéster isoftálica de baixa viscosidade, da marca 

Cristalan 869 - fabricante Novapol, reforçadas com 51% de fibra de vidro E-glass de 

baixa condutividade elétrica. Foram produzidos através de processamento via pultrusão 

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

 

Figura 3-1: Resina polimérica termofixa de poliéster reforçada com fibra de vidro. 
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Os compósitos poliméricos da pesquisa foram produzidos a partir do posicionamento da 

camada de fibra de vidro no sentido longitudinal da direção da pultrusão. As fibras se 

localizam ao centro da seção transversal, envolvidas por uma manta, posteriormente 

pelo véu de fibras para que, então, seja aplicada a resina polimérica (Figura 3-2). 

 

Figura 3-2: Dissecação de um laminado de PRFV (NASCIMENTO, 2018). 

Nessa pesquisa, a ATH foi utilizada como retardante de chamas, misturada em todos os 

outros componentes da resina. A ATH da marca MoldX P18, fabricada pela J.M. Huber 

Coporation, foi fornecida pela empresa Cogumelo Pultrudados. Foram testadas diversas 

concentrações de ATH, começando pela concentração utilizada comercialmente pela 

empresa supramencionada no mercado nacional, 37 phr (parts per hundred rubber). 

Todos os percentuais da ATH estão em relação à resina e são apresentados na Tabela 

3-1 com as respectivas nomenclaturas dos compósitos. A quantidade de amostras por 

compósito para cada ensaio, de acordo com as normas adotadas, bem como as 

dimensões de cada tipo de amostra estão apresentados na Tabela 3-2. 

 

Tabela 3-1: Concentrações de ATH em relação à resina e identificação das amostras. 

Identificação das amostras  

Concentração de ATH 37 phr 40 phr 47,5 phr 50 phr 55 phr 

Nomenclatura P37 P40 P47,5 P50 P55 
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Tabela 3-2: Resumo dos testes experimentais realizados e caracterização das amostras 

(Adaptado de NASCIMENTO, 2018). 

Testes Normas Dimensões das 

amostras 

Número de 

amostras 

Cone Calorímetro de 

perda de massa 

 (reação ao fogo)  

ISO 17554 (2014) 

ISO 13927 (2015) 

 

3 

 

LOI               

 (ignitibilidade)  
ISO 4589-2 (2017) 

 

2 

 

UL-94                            

(ignitibilidade e 

propagação de chama)  

UL-94 (2003) 

 

5 

 

Fio incandescente 

 (Glow-wire)          

 (índice de 

inflamabilidade e 

temperatura de ignição) 

IEC 60695-2-10(2013) 

IEC 60695-2-12(2010) 

IEC 60695-2-13(2010) 

 

2 

 

TGA/DSC 

(variação de massa) 
ISO 11357 (2016) 

 

1 

 

Resistência à tração 

axial 

 (Ensaio Mecânico) 

ISO 527-4 (1997) 

ISO 527-1 (2019) 

 

 

5 

 

 

 

300x25x9,5 mm 

3x3x3 mm 

70x70x5 mm 

125x13x5 mm 

100x7x5 mm 

100x100x5 mm 
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3.2 MÉTODOS DE CARACTERIZAÇÃO DA A TH 

 

Os testes experimentais foram realizados no Núcleo de Ensino e Pesquisa em Materiais 

e Tecnologias de Baixo Impacto Ambiental na Construção Sustentável (NUMATS) da 

POLI/COPPE, Laboratório de Análise Térmica do FLUMAT/LEMAE do Pólo de 

Xistoquímica e Centro de Tecnologia Mineral (CETEM), ambos na Universidade 

Federal do Rio de Janeiro. A metodologia aplicada em cada teste é descrita nas 

subseções seguintes. 

 

3.2.1 Espectrometria de fluorescência de raios-X 

 

A determinação da composição química das aluminas foi realizada por fluorescência de 

raios X (FRX) com uma fonte de ródio e com detecção por espectroscopia de raios X 

por dispersão em energia (EDS), através do equipamento EDX-720 da marca Shimadzu 

ïFigura 3-3, do laboratório NUMATS/POLI/COPPE/UFRJ. Nesta técnica há a 

excitação dos elétrons dos elementos químicos presentes na amostra, que sob tal 

condição emitem raios X característicos (fluorescentes). O detector de EDS detecta os 

sinais e, qualitativamente, determina quais elementos estão presentes no material.  

 

 

Figura 3-3: Espectrômetro de fluorescência de raios X por Energia Dispersiva EDX-720 

do fabricante Shimadzu. 
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3.2.2 Análise Granulométrica 

 

A análise granulométrica foi realizada por meio de um analisador de partículas 

Mastersizer 2000 da marca Malvern Instruments (Figura 3-4), utilizado para a medição 

do tamanho das partículas, por difração a laser no laboratório do 

NUMATS/POLI/COPPE/UFRJ, fornecendo distribuições de tamanho de partícula.  

De acordo com o fabricante, o princípio de operação baseia-se na difração 

(espalhamento) de luz. Assim, para a realização da análise, um feixe de luz incide sobre 

as partículas, que causam o espalhamento da luz de acordo com os seus tamanhos. 

Partículas maiores dispersam a luz em ângulos menores em relação ao feixe de laser e 

partículas menores dispersam a luz em ângulos maiores. Os dados da dispersão angular 

são analisados para se calcular o tamanho das partículas responsáveis por criar o padrão 

de dispersão, através do Espalhamento de Mie e Fraunhofer. O tamanho das partículas é 

indicado como o diâmetro de uma esfera de volume equivalente, com capacidade de 

analisar de 20 nm a 2 mm. 

A suspensão da amostra atravessa a área de medição da bancada óptica, onde um feixe 

de laser incide sobre as partículas. Uma série de detectores mede precisamente a 

intensidade da luz difundida pelas partículas na amostra, em relação aos comprimentos 

de onda de luz vermelha e de luz azul, e em uma ampla gama de ângulos. Foi utilizado a 

Hydro 2000MU como unidade de dispersão em meio líquido e faixa de obscurecimento 

de 12%.  

 

Figura 3-4: Analisador de partículas Mastersize 2000 da marca Malvern. 
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3.2.3 Microscopia Eletrônica de Varredura  

 

A Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) tem como principal objetivo a 

observação da morfologia (tamanhos, forma e aglomerados/ agregados) das partículas. 

Se trata de uma técnica de caracterização que consiste em submeter a amostra a um 

feixe de elétrons. O feixe interage com a região de incidência da amostra até uma 

profundidade que pode variar de alguns microns, dependendo da natureza da amostra, e 

gera elétrons retroespalhados em relação ao feixe primário. Esta região é conhecida por 

volume de interação, o qual gera os sinais que são detectados e utilizados para a 

formação da imagem e para microanálise (MAMANI, 2009).  

 

O MEV contribui para a caracterização da ATH mostrando sua dispersão, tamanho dos 

componentes da amostra e sua morfologia. Neste experimento, a amostra foi colocada 

em suporte com fita de carbono no equipamento da marca TM3000 (Figura 3-5), do 

fabricante Hitachi no laboratório do NUMATS/POLI/COPPE/UFRJ. 

 

 

 

Figura 3-5: Microscópio Eletrônico de Varredura, TM3000 da marca Hitachi. 
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3.2.4 Análise da área específica 

 

A análise da área de superfície é utilizada para caracterizar materiais porosos. Como a 

área da superfície, dada em m²/g, corresponde à aspereza do exterior da partícula e do 

seu interior poroso, a sorção de gás é uma técnica amplamente utilizada.  De acordo 

com o fabricante Quantachrome, esta análise fornece através das isotermas de adsorção 

e dessorção de moléculas de nitrogênio no estado gasoso, a área específica pelo método 

B.E.T. (Brunauer ï Emmet ï Teller), uma teoria matemática com o objetivo de 

descrever a adsorção física de moléculas de gás adsorvida fisicamente por uma 

superfície sólida, bem como o volume de microporos. Para este ensaio, foi utilizado o 

equipamento NOVA, modelo 1200e (Figura 3-6) do fabricante Quantachrome, do 

laboratório COPTM do Centro de Tecnologia Mineral (CETEM), na temperatura de 300 

°C e defasagem até 2 mmHg/min. 

 

 

Figura 3-6: Analisador de área superficial, modelo 1200e da marca NOVA. 

A área de superfície é um importante meio de interpretar como um sólido interage com 

o seu meio, seja ele gás, líquido ou outros sólidos, pois os materiais com volume 

significativo de poros muito pequenos podem exibir uma imensa área de superfície. 
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Para a preparação das amostras realizou-se um pré-tratamento térmico da ATH na 

temperatura de 350 ºC com taxa de 10 °/min para a remoção de moléculas de água ou 

outra possível substância absorvida e adsorvida na superfície do pó. De acordo com 

FONSECA (2008), a temperatura de calcinação da ATH varia entre 250 ºC a 500 ºC em 

função da fase do hidróxido, resultando na formação de óxido de alumínio. Ainda 

assim, SILVA (2010) relatou em sua pesquisa que as amostras tratadas em 350 ºC e 400 

ºC não mostram a presença de alumina hidratada (baierita). Portanto, através da análise 

termogravimétrica, foi identificado que o pré-tratamento a 350 ºC é suficiente para a 

desidratação da ATH. 

 

3.2.5 Difratometria de raios-X 

 

A análise por difratometria de raios X (DRX) tem como principal finalidade a 

identificação das fases (estruturas) cristalinas e a identificação semiqualitativa de 

constituintes da ATH utilizada neste trabalho. Além de determinar a estrutura cristalina 

de um material monocristalino ou policristalino, identifica suas propriedades, como 

orientação preferencial e defeitos de estrutura.  

 

Este ensaio foi realizado pelo equipamento D8 Focus do fabricante Bruker AXS Inc. 

(Figura 3-7(a-b)), com a tensão de 35Kv, corrente de filamento 40 Ma no laboratório do 

NUMATS/POLI/COPPE/UFRJ. A varredura foi realizada com fonte de cobre a uma 

taxa de 0,05 º/s, de 4º a 70º.  

 

De acordo com o fabricante Bruker, os raios X são espalhados e formam ângulos que 

são característicos da estrutura cristalina. A intensidade da radiação espalhada é 

característica da composição atômica e de empacotamento atômico dos planos de 

difração dos átomos. Estes valores foram comparados com arquivos publicados pelo 

Joint Comittee on Powder Diffraction Standarts ï JCPDS (International Center of 

Diffraction Data, Stwarthmore, EUA), onde são apresentadas as características dos 

espectros de difração de fases cristalinas em termos de espaçamento interatômico, das 

intensidades relativas dos picos de difração e dos índices de Miller. 
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(a)                                                                      (b) 

Figura 3-7: (a) Difratômetro D8 Focus da marca Bruker
6
, (b) Inserção da amostra. 

 

3.2.6 Análise simultânea de termogravimetria e calorimetria diferencial de 

varredura da ATH 

 

A análise termogravimétrica (TG) mede e registra a variação de perda e/ou ganho de 

massa da amostra em função do tempo e temperatura, enquanto a calorimetria 

diferencial de varredura mede as variações de fluxo de calor em função da temperatura. 

Essas análises permitem determinar os valores das temperaturas de desidratação (perdas 

de águas absorvida, adsorvida e estrutural). 

 

O equipamento da análise termogravimétrica é composto principalmente por uma 

termobalança, instrumento que permite a passagem contínua de uma amostra em função 

da temperatura. A termobalança é composta por uma balança registradora, forno, 

suporte de amostra e sensor de temperatura, programador de temperatura do forno, 

sistema registrador e controle da atmosfera do forno. Este ensaio, normatizado pela ISO 

11357 (2016), foi realizado em um analisador simultâneo SDT-Q600 da TA Instruments 

(Figura 3-8) no laboratório do NUMATS/POLI/COPPE/UFRJ. Os ensaios foram 

realizados a partir da temperatura ambiente (aproximadamente 25 °C) até cerca de 1000 

°C, em atmosfera de ar, a uma taxa de aquecimento de 10 °C / min.  

                                                 
6 Fonte: <http://propes.ufabc.edu.br/cemsa/wa_files/D8_FOCUS_DOC-B88-EXS010_low.pdf>. Acesso 

em 18 dezembro, 2020, 19:27:00; 

http://propes.ufabc.edu.br/cemsa/wa_files/D8_FOCUS_DOC-B88-EXS010_low.pdf
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Figura 3-8: Analisador simultâneo SDT-Q600 da TA Instruments. 

 

3.3 MÉTODOS PARA A AVALIAÇÃO DE INFLAMABILIDADE  DO 

COMPÓSITO 

 

Os testes experimentais foram realizados no Laboratório de Estruturas e Materiais do 

Programa de Engenharia Civil  da COPPE (Labest- PEC/COPPE) e de análise térmica 

no FLUMAT/LEMAE do Pólo de Xistoquímica, ambos da Universidade Federal do Rio 

de Janeiro. A descrição da metodologia aplicada em cada teste é descrita nas subseções 

seguintes. 

 

3.3.1 Cone calorímetro de perda de massa (CCPM) 

 

O cone calorímetro de perda de massa (Figura 3-9 (a)), normatizado pela ISO 13927 

(2015) e ISO 5660-1 (2015), tornou-se 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 determinação de vários 

parâmetros em um ensaio único de bancada, utilizando amostras de dimensões 

reduzidas e analisando as propriedades dos materiais sem a necessidade de produzir um 

incêndio em escala real (MARTINS, 2017). 
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As investigações do cone calorímetro podem ser utilizadas como parâmetro para 

classificar e comparar o desempenho do fogo em diferentes materiais, aprovar ou 

reprovar materiais de acordo com um determinado critério de incêndio, avaliar a 

resposta provável de um material quando exposto a um grande incêndio e gerar dados 

de reação ao fogo (MARTINS, 2017). 

 

O CCPM é uma ferramenta de teste de incêndio baseada no princípio que a quantidade 

de calor liberada de uma amostra em chamas é diretamente relativa à temperatura dos 

gases de combustão na chaminé, observando a resposta da termopilha e comparando 

com os dados de calibração para determinar qual o nível de liberação de calor é 

alcançado. A quantidade de calor que um material gera está diretamente alinhada com a 

gravidade do incêndio. Através deste equipamento é possível obter de forma 

quantitativa diversos parâmetros, entre eles: 

 

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

 

A taxa de liberação de calor, expressa em kW/m², por unidade de superfície e 

tempo, é considerado atualmente o parâmetro que quantifica a real contribuição 

de cada material de um incêndio (BABRAUSKAS et al., 2017). O pico da TLC 

é um bom parâmetro na avaliação da inflamabilidade máxima composta 

(MOURITZ e GIBSON, 2006), pois representa a taxa máxima registrada pelo 

ensaio, que ocorre devido à ignição de gases voláteis inflamáveis da superfície 

do material.  

 

b) Calor total liberado (CTL) 

 

O calor total liberado, dado em MJ/m², demonstra a soma do calor total liberado 

durante todo o ensaio. 

 

c) Total de perda de massa (TPM) 

 

A perda total de massa se refere à porcentagem da massa original da amostra 

que foi consumida durante todo o ensaio. Este monitoramento é realizado pela 

balança, que monitora o peso da amostra. 
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d) Tempo de ignição (TTI) 

 

O tempo de ignição abrange o início do ensaio até o momento do início da 

chama na superfície das amostras proveniente da radiação 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 combustão.  

 

O CCPM utilizado é composto por um sistema de componentes de duas partes: conjunto 

do cone e a unidade de controle. A Figura 3-9 (a-c) representa o equipamento FTT-

0014/2012 do Labest/PEC/COPPE/UFRJ utilizado no ensaio experimental com o 

conjunto do cone, a unidade de controle e o suporte das amostras.  

 

 

 

(b) 

 

                            (a)                                                                     (c) 

Figura 3-9: (a) Conjunto do cone; (b) unidade de controle; (c) suporte para amostras. 

O conjunto do cone é constituído pelos seguintes componentes: (i) aquecedor cônico; 

(ii)  célula de carga; (iii) piloto (vela de ignição); (iv) tubo flexível para exaustão de 

fumaça; (v) termopares de controle de temperatura; (vi) mecanismo de isolamento de 
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calor; (vii) suporte de montagem ajustável para amostras horizontais; (viii)  suporte para 

amostras. 

  

A unidade de controle é composta por: (i) interruptor da célula da carga; (ii)  interruptor 

da vela de ignição; (iii ) interruptor do aquecedor cônico, (iv) interruptor da unidade de 

controle; (v) controlador da célula de carga com leitura digital e tara eletrônica; (vi) 

controlador de temperatura com leitura digital. 

 

No ensaio, o corpo de prova é posicionado sobre uma célula de carga com sua 

superfície exposta a um fluxo constante de irradiação, neste caso de 50 kW/m
2
, valor 

que corresponde ao calor liberado em incêndios bem desenvolvidos (SCHARTELK et 

al., 2005), enquanto a taxa de perda de massa é registrada durante a combustão, 

conforme apresentado na Figura 3-10.  

 

Figura 3-10: Esquema geral do ensaio no Cone Calorímetro (NASCIMENTO, 2018). 

As placas, dimensionadas em 100mm x 100mm x 5mm, são envolvidas em uma camada 

de papel alumínio cobrindo suas laterais e superfícies de fundo com a finalidade de 

reduzir a perda de calor com o metal do suporte.  

 

Para a realização do ensaio foi necessário utilizar o software MLCCalc (Figura 3-11) da 

Fire Testing Technology (FTT), no qual é possível realizar a calibração da célula de 

carga, tarar a balança, ajustar o fluxo de calor (neste caso 50 kW/m²), definir o intervalo 

Fluxo de 50kW/m² 

Corpo de prova 

(dimensões) 
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de tempo de amostragem (neste ensaio foi definido 1 segundo), informar área, peso e 

espessura da amostra. 

 

 

Figura 3-11: Imagem do software MLCCalc. 

 

Após as configurações supramencionadas no software, foi necessário manter o suporte 

do cone aberto durante 60 segundos, para que o aquecedor entrasse em equilíbrio 

térmico (Fig. 3-12 (a)). Em seguida, o corpo de prova foi inserido sobre a célula de 

carga na posição horizontal e o ensaio foi iniciado (Fig. 3-12 (b)), seguindo os 

procedimentos de segurança individual.  

 

O momento da ignição é informado manualmente no software, assim como, o 

encerramento das chamas. A temperatura de ignição foi registrada através do termopar 

instalado logo em cima da célula de carga. A finalização do teste ocorre 2 minutos após 

o fim da combustão ou 10 minutos após o início do ensaio, em casos que não há 

ignição. Este teste deve ser repetido três vezes para cada tipo de material, seguindo as 

recomendações da ISO 13927 (2015). 
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                                 (a)                                                                  (b) 

Figura 3-12: (a) Suporte do cone aberto sem amostra; (b) Amostra em combustão. 

 

3.3.2 Índice limite de oxigênio (LOI) 

 

O ensaio do LOI (Fig. 3-13 (a-b)), normatizado pela ISO 4589-2 (2017), permite 

determinar o teor mínimo de oxigênio necessário para a ignição e manutenção da 

combustão de um material. Materiais com valor de LOI abaixo de 21% são 

considerados combustíveis, enquanto, os que possuem valores de LOI acima de 21% 

são considerados autoextinguíveis, pois sua combustão não pode ser sustentada sem 

uma fonte de energia externa (ELBASUNEY, 2017).  Portanto, quanto menor seu valor, 

maior a facilidade com que os materiais sofrem ignição.  

 

O objetivo deste teste é avaliar a concentração mínima de oxigênio em uma mistura de 

oxigênio / nitrogênio capaz de suportar a combustão do material durante pelo menos 3 

minutos ou para o consumo de 5 cm da amostra, com as seguintes dimensões: 100mm x 

7mm x 5mm. De acordo com a norma supramencionada, o ensaio precisa ser duplicado 

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

 

Realizado em um aparelho da Fire Testing Technology (FTT) do laboratório 

FLUMAT/LEMAE do Pólo de Xistoquímica, neste ensaio o teor de oxigênio foi 

previamente ajustado de modo a se determinar o valor mínimo capaz de manter a 

combustão durante 3 minutos. Posteriormente, os corpos de prova foram alocados 

dentro de um cilindro de vidro contendo uma mistura de nitrogênio e oxigênio.  Uma 

chama piloto de propano foi inserida pelo topo do cilindro a fim de promover a ignição 
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do corpo de prova (Figura 3-14). O contato entre a chama e o corpo de prova ocorreu 

três vezes, durante 5 segundos cada. As medidas realizadas têm a precisão de ± 1 

unidade de LOI. 

 

           
                                (a)                                                                   (b) 

Figura 3-13: (a) Equipamento LOI da FTT; (b) cilindro do LOI . 

 

Figura 3-14: Esquema do ensaio do LOI (Adaptado de NASCIMENTO, 2018). 

Cilindro de vidro 

Corpo de prova 

Dispositivo de ignição 
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3.3.3 Fio incandescente ou Glow Wire 

 

O método do fio incandescente permite verificar se um material dispõe de uma 

capacidade para inflamar-se e de propagar a chama. Existem poucos estudos na 

literatura que relatam o uso deste equipamento. Ainda assim, com as exigências da 

indústria do setor elétrico por materiais poliméricos com propriedades retardantes de 

chama, a técnica do fio incandescente torna-se um teste importante, pois avalia as 

propriedades retardantes de chama de materiais projetados para serem utilizados neste 

setor (RIBEIRO et al., 2017).  

 

Durante o ensaio, uma ponta aquecida, a uma velocidade de 10 mm/s a 25 mm/s, entrou 

em contanto por 30 segundos com o corpo de prova, simulando uma tensão térmica que 

pode ser gerada em componentes eletrotécnicos em decorrência de instalações elétricas 

inadequadas ou sobrecarga nos componentes elétricos.  Os resultados do ensaio são 

importantes para comparar a ignitabilidade em relação à capacidade dos materiais em se 

extinguir após a retirada do piloto. Para esta análise foi utilizado o equipamento fio 

incandescente (Fig. 3-15 (a-b)) da marca Ceast, modelo 6447A, fabricado pela Instron 

do laboratório FLUMAT/LEMAE do Pólo de Xistoquímica. 

 

     
                                (a)                                                                  (b)  

Figura 3-15: (a) Equipamento fio incandescente; (b) Ponta aquecida na amostra. 
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O fio incandescente permite a realização de dois ensaios: o glow-wire flammability 

index (GWFI) ou índice de inflamabilidade glow-wire e o glow-wire ignition 

temperature (GWIT) ou temperatura de ignição glow-wire. Em ambos ensaios foram 

utilizadas amostras com 70 x 70 x 5 mm.  

 

O GWFI (índice de inflamabilidade), normatizado pelas IEC 60695-2-10 (2013) e IEC 

60695-2-12 (2010), corresponde à maior temperatura de teste onde a chama, ou 

incandescência, se extingue até 30 segundos após a remoção da ponta incandescente, e 

que não há a ignição, por gotejamento, no papel posicionado abaixo do corpo de prova, 

em três ensaios consecutivos. O GWFI mínimo é de 850 ºC para insumos poliméricos 

em contato ou próximos a condutores elétricos, onde a corrente elétrica seja maior do 

que 0,2 A (ACQUASANTA et al., 2011).  

 

O GWIT (temperatura de ignição), normatizado pela IEC 60695-2-13 (2010), 

corresponde a 25 ºC acima da temperatura máxima de teste na qual não ocorra a ignição 

do corpo de prova em três ensaios consecutivos. Para insumos poliméricos em contato 

ou próximos a condutores elétricos, onde a corrente elétrica seja maior do que 0,2 A, o 

GWIT mínimo é de 775 ºC (ACQUASANTA et al., 2011). 

 

3.3.4 Queima vertical (UL- 94) 

 

Este procedimento classifica os materiais plásticos quanto à facilidade de ignição e de 

propagação de chama denominada UL-94 normatizado pelo Underwriters Laboratory. 

Neste ensaio a amostra fica sustentada na posição vertical, conforme demonstrado na 

Figura 3-16 (a-b), que é a mesma direção em que se propagam os produtos de pirólise, 

tornando o teste bastante rigoroso. De acordo com a norma UL-94 (1991), os corpos de 

prova precisam ter 125 ± 5mm de comprimento, 13 ± 0,3mm de largura e espessura 

máxima de 13mm, e deve ser repetido 5 vezes. Este ensaio foi realizado no laboratório 

FLUMAT/LEMAE do Pólo de Xistoquímica. 

 

Primeiramente, uma camada de algodão foi posicionada embaixo da amostra para que 

seja avaliado o gotejamento. Para iniciar o ensaio, a chama azul de 20 mm proveniente 
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da queima do metano foi colocada por 10 segundos na extremidade inferior da amostra. 

Após esse tempo a chama foi removida e registrou-se o tempo de autoextinção (t1). Em 

seguida, a chama foi recolocada por mais 10 segundos. Se houver auto sustentação da 

chama, a amostra não se classifica segundo a UL-94. Caso todos os 5 corpos de prova 

se autoextinguam (t2), o material é caracterizado através dos critérios  da Tabela 3-3 nas 

classificações V0, V1 e V2. Deve-se registrar também o tempo de incandescência do 

corpo de prova após a segunda aplicação (t3). 

 

Tabela 3-3: Critérios do ensaio de flamabilidade UL-94 (PINHEIRO, 2019). 

UL-94 

Condições e critérios V-0 V-1 V-2 

Após o tempo da chama para cada amostra individual t1 ou t2 Ò10s Ò30s Ò30s 

Tempo total pós chama = (t1 + t2 para as cinco amostras) Ò50s Ò250s Ò250 

Tempo máximo de extinção da incandescência após a segunda 

queima (t2 + t3) 
Ò30s Ò60s Ò60s 

Chama da queima da amostra atinge o suporte de fixação Não Não Não 

Indicador de algodão inflamado por partículas ou gotas 

flamejantes 
Não Não Sim 

 

              

                                  (a)                                                                (b) 

Figura 3-16: (a) Esquema geral do ensaio queima vertical (NASCIMENTO, 2018); (b) 

Amostra durante ensaio. 
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3.4 MÉTODOS PARA ANÁLISE DE ESTABILIDADE TÉRMICA  DO 

COMPÓSITO 

 

Os testes experimentais foram realizados no Laboratório de Catálise Heterogênea 

(LABCATH) do Instituto de Química da Universidade Federal do Rio de Janeiro. A 

descrição da metodologia aplicada no teste é descrita na subseção seguinte. 

3.4.1 Análise simultânea de termogravimetria e calorimetria diferencial de 

varredura  

As análises simultâneas de termogravimetria (TGA) e calorimetria diferencial de 

varredura (DSC), normatizadas pela ISO 11357 (2016), realizadas em um analisador 

simultâneo SDT-Q600 da TA Instruments no laboratório de Catálise Heterogênea 

(LABCATH), determinam a variação de massa em função da temperatura e as variações 

de fluxo de calor em função da temperatura, respectivamente. A análise 

termogravimétrica derivada (DTG) mede a taxa de variação da perda de ou ganho de 

massa, tomando como base os dados da TG e pode ser desenhada em função da 

temperatura ou do tempo. Neste ensaio, as amostras, em torno de 70 a 80 mg, foram 

inseridas nos suportes de platina (Fig. 3-17 (a-b)), e submetidas ao aquecimento no 

intervalo entre 25 a 850 ºC, com taxa de 10 ºC/min, na atmosfera de ar e vazão de 100 

ml. As curvas TG, DTG e DSC em função da temperatura foram obtidas pelo software 

TA Universal Analysis da TA Instruments. 

 

           
                                        (a)                                                     (b) 

Figura 3-17: (a) Amostra no suporte, (b) Equipamento aberto após a inserção da amostra. 
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A medida foi feita com uma rampa de temperatura previamente programada e em 

atmosfera controlada. As perdas de massa e o fluxo de calor (análise por varredura 

diferencial de calorimetria) estão associados a transições de fase e reações no material 

no intervalo de temperatura estudado (ALVES, 2017).  

 

3.5 MÉTODO  DO ENSAIO DE RESISTÊNCIA À TRAÇÃO AXIAL  DO 

COMPÓSITO 

 

Os testes experimentais foram realizados no Núcleo de Ensino e Pesquisa em Materiais 

e Tecnologias de Baixo Impacto Ambiental na Construção Sustentável, Laboratório de 

Ensaios Mecânicos (NUMATS/LEM) da POLI/COPPE/UFRJ. O objetivo do ensaio 

mecânico de tração foi a obtenção da resistência do material à tração no sentido axial e 

módulo de elasticidade axial, normatizado pelas ISO 527-1 (2019), ISO 527-4 (1997). 

 

O equipamento utilizado neste ensaio foi a prensa Shimadzu Autograph® AG-X 100 kN 

(Fig. 3-18 (a-b)). Foram ensaiados corpos de prova com dimensões 300 x 25 x 9,5 mm, 

a uma taxa de 2,0 mm/min. 

 

      
                                      (a)                                                        (b) 

Figura 3-18: (a) Prensa Shimadzu Autograph® AG-X 100kN; (b) Amostra fixada nas 

garras da prensa. 
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Para obtenção do alongamento específico (ȹL) foi utilizado um extensômetro do tipo 

clip gauge, conforme demonstrado nas figuras a seguir (Figura 3-19 e Fig. 3-20). 

 

Figura 3-19: Esquema do ensaio de tração mostrando o detalhe do extensômetro 

(SERUTI, 2013). 

 

          
(a)                                                              (b) 

   Figura 3-20: (a) Vista frontal; (b) Vista lateral do Clip Gauge instalado no CP. 
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Os gráficos são obtidos pelo software do equipamento (Figura 3-21). Através dele, é 

possível obter força e deslocamento em relação ao tempo.  

 

 

Figura 3-21: Software Trapezium X. 

 

3.5.1 ï Corpo de prova 

 

O material, objeto deste estudo, é constituído pela resina polimérica termofixa de 

poliéster isoftálica, com o aditivo retardante de chamas - ATH, reforçada com 51% de 

fibra de vidro E-glass. Diferente do que se recomenda a ISO 527-4 (1997), foram 

ensaiados quatro corpos de prova de cada amostra, por se entender que todos resultados 

foram similares.  Foram analisadas amostras com 37 phr de ATH (P37) e 47,5 phr de 

ATH (P47,5) para fins de comparação entre os módulos de elasticidade dos compósitos 

com diferentes cargas de ATH. Não foram ensaiadas todas as amostras utilizadas na 

avaliação de inflamabilidade, pois o objetivo final era identificar a influência da carga 

de ATH no desempenho mecânico sob tração axial entre o material utilizado 

comercialmente pelo fabricante Cogumelo (P37) e outra carga superior que fosse 

suficiente para identificar possíveis alterações e, além disso, apresentasse um resultado 

significativo na redução de inflamabilidade, assim como ocorreu com a amostra P47,5. 

 

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

gravata ou retangular, com ou sem reforço nas extremidades de fixação da garra. Neste 

ensaio foi escolhido o formato retangular sem reforço (Figura 3-22 (a-b)). Para este 
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formato, a norma apresenta os parâmetros a seguir. 

 

Figura 3-22: (a) Vista frontal ;(b) Vista lateral do corpo de prova em consonância com a 

ISO 527-4 (SERUTI, 2013). 

 

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

parâmetros da ISO 527-4 (1997), a qual estabelece comprimento (L) Ó 250 mm, largura 

(b) = 25 ± 0,5 mm, espessura (h) Ó 2 e Ò 10 mm e largura entre garras (L1) = 150 ±1 

mm. O L0 equivale à distância entre as alavancas do extensômetro clip gauge, definido 

no ensaio (ver a Figura 3-19). 

 

Desta forma, o corpo de prova neste ensaio foi fabricado com as seguintes dimensões: 

250 x 25 x 9,5 mm (Figura 3-23). Foram marcadas as larguras entre garras (L1) com 150 

mm e as distâncias entre as alavancas do extensômetro clip gauge (L0) com 50 mm 

(Figura 3-24).  

 

 

Figura 3-23: Corpos de prova para ensaio de tração axial. 

Sentido das fibras 
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Figura 3-24: Corpos de prova devidamente marcados. 

 

3.5.2 Cálculos da Tensão de Tração, deformação axial e Módulo de Elasticidade 

 

O cálculo da resistência à tração axial se dá pela Equação (3.1): 

 

  ůM = P/A                                                   Eq. 3.1 

 

Onde: 

ůM é a resistência à tração expressa em megapascal (MPa); 

P é a carga axial aplicada, expressa em newtons (N); 

A é a área inicial da seção transversal do corpo de prova, em milímetros quadrados 

(mm²). 

 

Os valores das deformações axiais, por sua vez, foram determinados pela Equação (3.2) 

a seguir: 

ὑt = ȹL / L0                                                 Eq. 3.2   

Onde: 

ὑt é a deformação axial expressa como uma relação adimensional; 

ȹL ® o alongamento específico, expresso em milímetros (mm); 

L0 = 50 mm (é a distância entre as alavancas do extensômetro clip gauge). 

A partir da relação tensão x deformação obteve-se um gráfico cuja tangente do trecho 

linear é o Módulo de Elasticidade Axial. 
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Dentre as propriedades mecânicas importantes de materiais produzidos comercialmente 

estão o módulo de elasticidade (E), a tensão no ponto de escoamento e o alongamento 

na ruptura. O módulo de elasticidade fornece informação sobre a rigidez do material. A 

tensão no ponto de escoamento indica a tensão máxima suportada pela amostra antes 

que se inicie a deformação plástica (SERUTI, 2013). 

 

O Módulo de Elasticidade à Tração Axial (Et) ou módulo de Young, expresso em 

megapascal (MPa), é dado a partir de 02 (dois) valores de deformações, Ů1 = 0,0005 e 

Ů2 = 0,0025, especificados pela ISO 527-4 (1997) quando o corpo de prova sofre um 

esforço de tração no sentido longitudinal da fibras e as tensões correspondentes. A partir 

da curva tensão-deformação (Figura 3-25), o valor é obtido pela Equação (3.3):  

 

E= ů1 - ů2 / Ů2 - Ů1                                                                   Eq. 3.3   

 

Onde, ů1 é a tensão, em megapascals (MPa), medida no ponto da tangente 

correspondente a deformação de valor Ů1 e ů2 é a tensão medida no ponto da tangente 

correspondente a deformação de valor Ů2. 

 

Figura 3-25: Gráfico Tensão x Deformação (SERUTI, 2013). 

(=0,0005) (=0,0025) 
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4 ANĆLISE DOS RESULTADOS 

EXPERIMENTAIS 

 

 

Este capítulo reúne os resultados e discussões obtidos através da metodologia proposta 

pelo presente trabalho de pesquisa. Primeiramente, a ATH será caracterizada e, 

finalmente, serão analisados os resultados dos ensaios de inflamabilidade, análise 

térmica e resistência mecânica do compósito.  

 

4.1 ANÁLISES DE CARACTERIZAÇÃO DA ATH  

 

4.1.1 Espectrometria de fluorescência de raios-X 

 

A ATH comercial foi submetida à fluorescência de raios-X para a determinação da 

composição química e, consequentemente, verificação da pureza. A Tabela 4-1 abaixo 

demonstra os resultados encontrados. 

 

Tabela 4-1: Composição química da ATH. 

Elemento presente (%) 

Al O 97,72 

SO 1,42 

SiO  0,79 

Cr O  0,02 

CuO 0,02 

ZnO 0,02 

 

O ensaio demonstrou 97,72% de Al 2O3 na composição da ATH, demonstrando alto 

nível de pureza. Em relação às impurezas encontradas, em pequenas porcentagens, 

conforme demonstrado no ensaio de espectrometria de fluorescência de raios-X, podem 

ser oriundas do processo Bayer, para obtenção de alumina através da bauxita (ABREU, 

2011).  
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4.1.2 Análise Granulométrica 

 

Na análise do tamanho das partículas da ATH (Tabela 4-2) foi possível concluir que a 

mesma está dentro da faixa micrométrica (1-100 µm), apresentando D50 igual a 6,425 

µm e D90 igual a 15,096 µm. Este resultado demonstrou, portanto, que a ATH possui 

uma partícula fina quando comparada às comerciais na faixa de 30 µm (D(90)). 

 

De acordo com PAPINI (2003), o diâmetro médio (D50) não pode ser apresentado 

como única informação referente ao tamanho do material particulado, pois a avaliação 

do comportamento das substâncias e sua propriedade final se tornam incompletas e 

inconclusivas. Os dados mais comumente usados são os gráficos de distribuição e os 

diâmetros D10, D50 e D90 que correspondem, respectivamente, aos valores de 10, 50 e 

90 % das massas passantes acumuladas das partículas.  

 

Tabela 4-2: Distribuição do tamanho das partículas de ATH. 

Distribuição de tamanhos 

D (%) Tamanho (µm) 

D (10) 1,598 

D (50) 6,425 

D (90) 15,096 

 

 

4.1.3 Microscopia Eletrônica de Varredura 

 

Para a melhor avaliação da morfologia da ATH, foram realizadas imagens de 

microscopia eletrônica de varredura, apresentadas na Figura 4-1 (a-b). Foi possível 

identificar que as partículas possuem tamanhos diversos e formatos irregulares, sendo as 

maiores em forma de placas com superfície mais planas. O mesmo padrão foi observado 

por BARNASKY (2016). Porém, a resolução do MEV não permitiu obter imagens com 

focos maiores, que garantissem a distinção segura sobre a presença de aglomerados e/ou 

agregados.  
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(a)                                                               (b) 

Figura 4-1: Imagem de microscopia eletrônica de varredura das partículas de ATH: (a) 

1500x; (b) 500x. 

Os aglomerados são definidos como um conjunto de partículas mantidas próximas por 

forças fracas, enquanto os agregados são formados por ligações fortes (ALVES, 2017). 

De acordo com SILVA (2006), agregados de partículas são indesejados, pois podem 

gerar concentração de tensões e redução das propriedades mecânicas da matriz. Desta 

forma, é esperada uma distribuição e dispersão das partículas de forma homogênea 

durante o processamento do compósito, a fim de melhorar as propriedades mecânicas da 

matriz.  

 

4.1.4 Análise da área específica 

 

Na análise de área específica, a amostra de ATH apresentou área superficial equivalente 

a 148,07 m²/g.  

 

ABREU (2011), FONSECA (2008), PERTHUÉ et al. (2018) demonstraram em suas 

pesquisas que a área da superfície da micropartícula de ATH varia em torno de 3 a 7 

m²/g. Entretanto, RUSSEL e COCHRAN (1950) e SOUZA e SALOMÃO (2016) 

demonstraram que ao calcinar a ATH e, consequentemente, transformá-la em fases 

cristalinas mais densas, as partículas não reduzem de tamanho e apresentam um grande 

aumento na área superficial e volume de poros. Essas variações após o tratamento 

térmico ocorrem devido à geração de mesoporosidade durante a etapa de desidroxilação. 

SOUZA e SALOMÃO (2016) demonstraram que após a calcinação a 300 °C, a ATH de 
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partícula fina apresentou área superficial equivalente a 350 m²/g, enquanto RUSSEL e 

COCHRAN (1950), após calcinação a 350 °C durante 5 minutos, encontraram a área 

superficial igual a 100 m²/g. 

 

4.1.5 Difratometria de raios-X 

 

As amostras de alumina foram caracterizadas através da técnica de DRX para avaliação 

da sua estrutura cristalina. Este estudo revelou um padrão correspondente à alumina, 

gibsita, sillimanita e quartzo (Tabela 4-3).  

Os padrões do DRX e os valores de 2ɗ (Figura 4-2) foram relacionados com os índices 

de Miller  da ficha nº 10.173 do Joint Comittee on Powder Diffraction Standarts ï 

JCPDS, possibilitando a comparação dos picos e confirmando a presença de alumina na 

fase Ŭ, demonstrando, desta forma, sua cristalinidade. Foi identificada, também, a 

gibsita (ficha nº 033.018), proveniente da bauxita. As bauxitas geologicamente mais 

novas possuem alto conteúdo de gibsita, e são as que apresentam maior interesse 

comercial (CONSTANTINO et al., 2002). Foram identificados, também, elementos 

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

de alumínio.  

 

Figura 4-2: Difratograma de Raios-X da amostra de ATH. 
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Tabela 4-3: Interpretação do resultado do DRX. 

Ficha Padrão 

JCPDS 
Nomenclatura 

Fórmula 

Química 

010-0173 Alumina Al O 

033-0018 Gibsita Al(OH) 

038-0471 Sillimanita Al SiO 

046-1045 Quartzo SiO 

 

Conforme demonstrado no ensaio de FRX (tabela 4-1), foi identificada uma pequena 

porcentagem do quartzo (0,79%). As demais contaminações encontradas - SO3, Cr2O3, 

CuO, ZnO - devem ser provenientes de estruturas amorfas, já que não foram 

encontradas estruturas cristalinas com estes elementos. 

 

4.1.6 Análise simultânea de termogravimetria e calorimetria diferencial de 

varredura da ATH 

 

A Figura 4-3 apresenta as curvas TG e DSC da ATH. O primeiro pico endotérmico em 

torno de 73 ºC ocorreu devido à perda de umidade. Em seguida, é possível perceber que 

a principal degradação térmica da ATH ocorreu, principalmente, entre 200 ºC e 350 ºC, 

na qual houve perda de 28,64% de massa, correspondente à desidratação de ATH e a 

conversão de hidróxidos em óxidos de alumínio. Resultados semelhantes foram obtidos 

por VOVK et al. (2019), ELBASUNEY (2017), BARNASKY (2016) e SOUZA e 

SALOMÃO (2016). De acordo com BUSCA (2014), a alumina apresenta diferentes 

fases cristalinas relacionadas às temperaturas de transição. Desta forma, em torno de 

292 ºC ocorreu a decomposição do hidróxido de alumínio em ɢ-Al 2O3, e a 946 ºC, a 

transição de fase em ə-Al 2O3. A transformação em Ŭ-Al 2O3 ocorre acima de 1000 °C 

(BUSCA, 2014). Essas transições justificam o resíduo de 66% em 600 ºC.  

 

A água liberada dilui os gases combustíveis na chama e atuam, também, durante o 

processo de combustão como agente supressor de fumaça. A formação do óxido de 

alumínio contribui para o efeito retardante deste aditivo, criando uma camada protetora 

na superfície do produto, reduzindo a difusão do oxigênio para o meio reativo e 
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dificultando a troca de calor (SILVA, 2006). 

 

 

Figura 4-3: Curvas TG/DSC da ATH. 

 

4.2 ANÁLISES DE INFLAMABILIDADE  DO COMPÓSITO 

 

Serão apresentados os resultados das medições do CCPM normatizado pela ISO 13927 

(2015), do equipamento LOI normatizado pela ISO 4589-2 (2017), da queima vertical 

(UL 94) normatizada pelo Underwriters Laboratory (2003) e do ensaio do fio 

incandescente normatizado pelas IEC 60695-2-10 (2013), IEC 60695-2-11 (2010), IEC 

60695-2-12 (2010). O Apêndice A apresenta os resultados de todas as amostras 

ensaiadas no CCPM. 

 

4.2.1 Cone calorímetro de perda de massa (CCPM) 

 

O processo de queima das amostras do compósito com ATH (Fig. 4-4) foi analisado 

pelo cone calorímetro de perda de massa. Este processo abrange as seguintes etapas: 

aquecimento, pirólise, ignição, combustão e propagação, extinção (GALLO e 

AGNELLI, 1998). Na primeira etapa (aquecimento), a superfície do corpo de prova é 

aquecida sobre uma célula de carga com sua superfície exposta a um fluxo constante de 
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irradiação. Na segunda etapa (pirólise), a amostra escurece e libera produtos gasosos, 

formando uma mistura com o oxigênio inflamável (Figura 4-4(a)). Nesta etapa o 

compósito atinge sua temperatura de decomposição e começa a liberar fumaça devido 

às diferentes combinações das substâncias liberadas (GALLO e AGNELLI, 1998). No 

terceiro estágio, ocorre a ignição e o pico da taxa de liberação de calor, no qual os 

produtos da pirólise encontram-se com oxigênio, com condições de temperatura e 

concentração de gases combustíveis e de oxigênio em níveis ideais (GALLO e 

AGNELLI, 1998).   

 

      

(a)                                                                   (b) 

      

                             (c)                                                                   (d) 

Figura 4-4: Etapas do ensaio no cone calorímetro: (a) Pirólise, (b) Combustão, (c) Início 

da extinção, (d) Extinção completa. 

 

Para que haja a combustão são necessários: calor, combustível e oxigênio, acarretando 

em uma sucessão completa de processos físicos e químicos em que as substâncias 

reagem com o oxigênio atmosférico liberando calor e formando produtos como água, 

CO e gás carbônico (SILVA, 2006). O quarto estágio (combustão e propagação) ocorre 
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durante um período de intensa combustão e liberação de fumaça enquanto houver 

material combustível disponível (Figura 4-4 (b)). Na última etapa (extinção), as chamas 

diminuem e encontram-se nas laterais e cantos do corpo de prova (Figura 4-4 (c)) e, 

aparecem de forma intermitente. Finalmente, as chamas, assim como a decomposição 

térmica, se extinguem (Figura 4-4 (d)). De acordo com a carga de ATH utilizada em 

cada amostra, foram analisadas as diferenças na degradação final dos corpos de prova, 

cujos aspectos estão apresentados na Figura 4-5. 

 

Aspecto de todas as amostras antes 

do teste 
P37 

  

P40 P47,5 

  

P50 P55 

  

Figura 4-5: Aspecto geral das diferentes amostras antes e após o ensaio no CCPM. 
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Foi possível identificar que com o aumento da carga da ATH, a quantidade de cinzas na 

superfície da amostra também cresceu, demonstrando que quanto mais escuro o resíduo 

do corpo de prova, menor a degradação da matriz polimérica (NASCIMENTO, 2018; 

QIN et al., 2016). Este resíduo formado durante a combustão aumentou a proteção da 

amostra contra radiação externa. 

 

Conforme demonstrado por CORREIA et al. (2010), três tipos de zonas podem ser 

distinguidos no laminado de PRFV, associados a diferentes níveis de dano térmico: (i) 

uma camada de material não danificado, começando da parte inferior da amostra, (ii) 

uma região descolorida sem perda evidente de material, correspondendo a uma 

degradação térmica parcial e (iii) uma camada de fibra de vidro e resíduo de combustão 

da resina (dependendo do nível de decomposição) na parte superior da amostra.  

 

Após o ensaio, foi possível confirmar as zonas supramencionadas.  A parte inferior da 

amostra (Fig. 4-6 (a)) se encontrava descolorida e não danificada, confirmando a 

presença da resina. No meio da amostra foi possível identificar as fibras de vidro 

orientadas de forma unidirecional, demonstrando sua conservação (Fig. 4-6 (b)). Por 

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

de vidro orientadas randomicamente (Fig. 4-7). 

            

(a)                                                                      (b) 

Figura 4-6: Amostra P40 após o teste: (a) Parte inferior, (b) Meio. 
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Figura 4-7: Vista lateral da amostra P40 após o teste . 

 

4.2.1.1 Propriedades de reação ao fogo 

 

Conforme descritos na subseção 3.3.1 do capítulo anterior, foram analisados na Tabela 

4-4 os principais dados obtidos no decorrer do ensaio no CCPM (resultados completos 

no apêndice A) em amostras do compósito com ATH, abordando a especificação, 

identificação e massa dos corpos de prova, e os resultados do pico da taxa de liberação 

de calor (PTLC), calor total liberado (CTL), total de perda de massa (TPM), tempo total 

de ignição (TTI). Foram realizados três ensaios para cada tipo de amostra, conforme 

determinado pela ISO 13927 (2015). 

 

Tabela 4-4: Resultados das propriedades de reação ao fogo. 

Amostras 
Carga de 

ATH (phr ) 
CP 

Massa   

(g) 

PTLC 

(kW/m²) 

CTL 

(MJ/m²) 

TPM   

(%)  

TTI      

(s) 

P37 37 

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

2 83,0 145,37 38,0 38,9 131 

  

3 83,0 108,59 34,1 40,7 185 

P40 40 

1 83,0 111,74 39,3 35,8 90 

2 82,0 98,33 36,3 40,9 155 

 
3 82,6 119,71 34,4 37,3 140 

P47,5 47,5 

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

2 84,0 96,25 32,6 38,7 147 

  
3 84,8 116,58 34,6 37,2 97 

P50 50 

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

2 84,7 76,60 26,6 37,4 180 

 

3 84,3 67,21 27,1 38,2 208 

P55 55 

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

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 liberação de calor (TLC) e o pico da taxa de liberação de calor (PTLC) 

 

Os gráficos da Figura 4-8 e Figura 4-9 foram elaborados com os resultados dos 

corpos de prova que apresentaram os maiores valores de PTLC para cada tipo de 

amostra analisada, como forma de representar a influência da carga de ATH na 

taxa de liberação de calor em função do tempo. Foi possível identificar que para 

todas as amostras, houve um período inicial sem a liberação de calor, pois a 

temperatura do material ainda estava abaixo da temperatura de pirólise da matriz 

polimérica. Após este período inicial, por volta dos 200 segundos, houve um 

aumento rápido devido à combustão dos voláteis e rapidamente atingiram a taxa 

máxima registrada pelo ensaio (PTLC). Posteriormente, entre 300 a 500 

segundos, o TLC diminuiu gradualmente, devido à diminuição do teor de resina 

da amostra e à formação de uma camada carbonizada superficial que retardou a 

reação de decomposição nas partes internas do material. Finalmente, em torno 

de 600 segundos toda a resina superficial foi decomposta e a taxa de liberação 

de calor tornou-se insignificante. Esse mesmo padrão foi observado por 

CORREIA et al. (2010). 

 

Figura 4-8: Gráfico da taxa de liberação de calor em função do tempo. 
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Analisando os cinco tipos de amostras, foi possível concluir que a amostra com 

37 phr de ATH, utilizada comercialmente pela empresa COGUMELO como 

carga, obteve o pior desempenho comparado as restantes. Em contrapartida, as 

amostras com cargas de 40 phr e 47,5 phr de ATH demonstraram uma 

diminuição do PTLC. Os melhores desempenhos foram atingidos pelas amostras 

com cargas de 50 phr e 55 phr, ainda que a última tenha permanecido 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/m². Ainda assim, na Figura 4-9, o maior valor de PTLC da amostra P37 foi 

de 162,8 kW/m². O bom desempenho da ATH na redução da taxa máxima de 

calor liberado se dá em razão da água liberada durante a reação endotérmica, que 

dilui o efeito dos gases durante a pirólise e reduz o calor da amostra 

(HAPUARACHCHI e PEIJIS, 2009). Em relação à amostra P37, a P40 

apresentou uma queda de 27%, demonstrando uma melhora significativa na 

redução do PTLC. As amostras restantes obtiveram reduções similares à P40 e, 

portanto, não apresentaram um desempenho tão significativo. 

 

 

Figura 4-9: Resultados do PTLC do compósito de poliéster com diferentes 

concentrações de ATH. 
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b) Calor total liberado (CTL) 

 

Este parâmetro foi elaborado com os resultados dos mesmos corpos de prova 

que apresentaram os maiores valores de PTLC para cada tipo de amostra 

analisada, como forma de melhor representar a influência da carga de ATH. Foi 

possível observar, na Figura 4-10, que a amostra P50 apresentou o menor calor 

total liberado (CTL) (32,9 MJ/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 reduziram, portanto, o CTL, comprovando as propriedades da ATH 

para este parâmetro.  Vale ressaltar a amostra P40, que apresentou uma 

significativa redução em relação à P37 e obteve resultado similar às demais.  

 

 

Figura 4-10: Valores do CTL do compósito de poliéster com diferentes 

concentrações de ATH. 

 

c) Total de perda de massa (TPM) 

 

Na análise do total de perda de massa (TPM), Figura 4-11, foram selecionados 

os resultados dos mesmos corpos de prova que apresentaram os maiores valores 

de PTLC para cada tipo de amostra analisada, como forma de melhor representar 
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a influência da carga de ATH. Foi possível observar que as amostras 

apresentaram taxas similares, ainda que contenham cargas de ATH diferentes. 

NASCIMENTO (2018), em sua pesquisa, demonstrou que o PRFV fabricado 

com a matriz de poliéster pura apresentou TPM de 37,8%.  A amostra P50 teve a 

menor perda de massa em relação às restantes no valor de 35,2%.  Entretanto, 

todas as amostras atingiram valores de TPM análogos à matriz pura, ou seja, a 

variação da concentração de alumina não influenciou na perda de massa do 

compósito. Contudo, vale ressaltar que a perda de massa observada deve-se, 

também, à perda de água resultante da desidratação da ATH. Este resultado é 

interessante porque acredita-se que uma menor quantidade de resina polimérica 

seja degradada nesses casos (NASCIMENTO, 2018).  

 

 

Figura 4-11: Valores da TPM do compósito de poliéster com diferentes 

concentrações de ATH. 

 

d) Tempo de ignição (TTI) 

 

O tempo de ignição (TTI) - tempo necessário para o início da chama - demonstra 

a facilidade do material em entrar em ignição, portanto, quanto mais elevado 

este valor, melhor o desempenho da amostra. Neste ensaio, foram selecionados 

os resultados dos mesmos corpos de prova que apresentaram os maiores valores 
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de PTLC para cada tipo de amostra analisada. A amostra P50 obteve o melhor 

resultado, resistindo o maior tempo (152 segundos), conforme apresentado na 

Figura 4-12. Apesar de a amostra P47,5 ter apresentado o pior resultado (97 

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 ignição em 134 

segundos. Portanto, a amostra P50 elevou o desempenho do material em relação 

à matriz pura em 13%. Este desempenho está relacionado à reação endotérmica 

da ATH, que ao reduzir o calor da amostra, aumenta o seu tempo de ignição 

(HAPUARACHCHI e PEIJIS, 2009).  

 

 

Figura 4-12: Valores de TTI do compósito de poliéster com diferentes concentrações de 

ATH. 

Após a análise de todos os parâmetros obtidos do CCPM, verifica-se que a amostra P40, 

com a carga de 40 phr de ATH, reduziu significativamente a TLC e CTL em relação à 

P37, assim como, aumentou o tempo de ignição da amostra. Ainda que o TPM entre 

eles sejam análogos, o desempenho da P40 se torna interessante, pois com o aumento de 

3% da carga utilizada comercialmente, já apresentou progressos significativos. Ainda 

que tenham utilizados diferentes tipos de ATH, NASCIMENTO (2018), 

HAPUARACHCHI e PEIJIS (2009) apresentaram resultados semelhantes, 

demonstrando que concentrações de 47,5 phr e 50 phr de ATH, respectivamente, 

elevaram as propriedades de reação ao fogo dos parâmetros obtidos pelo CCPM. 
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4.2.2 Índice limite de oxigênio (LOI) 

 

Conforme descrito na subseção 3.3.2 do capítulo anterior, para a realização do ensaio do 

LOI, primeiramente foi determinado um teor de oxigênio no equipamento a ser 

avaliado. Em seguida, a chama piloto entrou em contato com o corpo de prova (CP) 

iniciando a combustão e por fim, foi cronometrado o limite de três minutos para a 

chama se autoextinguir, em conformidade com a norma. Os corpos de prova aprovados 

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

centímetros. A Figura 4-13 (a-c) demonstra as etapas do ensaio no LOI. 

 

      

(a)                                       (b)                                            (c) 

Figura 4-13: Ensaio do LOI: (a) CP antes do contato com a chama, (b) CP em 

combustão, (c) CP com chamas próximas de cessarem. 

 

Na Figura 4-14 estão representados os corpos de prova antes do ensaio e após o ensaio 

realizado no LOI, com o teor de oxigênio testado. Todas as amostras foram ensaiadas 

primeiramente com o teor de 24% ou 25% de oxigênio e, caso fossem aprovadas, o 

ensaio era duplicado buscando obter o mesmo resultado. Quando reprovadas, o teor era 

diminuído para 23% ou 24% respectivamente. Nenhuma das amostras foi consumida até 

a metade do comprimento, entretanto, alguns CPs foram reprovados por manterem as 

chamas por mais de três minutos. 
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Aspecto de todas as amostras 

antes do teste 

P37 

  

23%                24%          23% 

P40 P47,5 

 

    24%           23%         23% 

 

    24%     23%     23% 

P50 P55 

 

    25%      24%   24% 

 

  24%        25%      24% 

Figura 4-14: Aspecto geral dos corpos de prova após ensaio do LOI. 

 

A Tabela 4-5 apresenta o LOI (índice limite de oxigênio), ou seja, o teor mínimo de 

oxigênio necessário para a ignição e manutenção da combustão de cada amostra. Os 

resultados das amostras P37, P40, P47,5, P50 e P55 foram análogos ao determinarem 
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23% ou 24%, pois o erro desta análise é de ± 1 unidade de LOI. Portanto, foi possível 

concluir que o aumento da carga de ATH utilizada nesta pesquisa não alterou 

significativamente o índice limite de oxigênio.  Esse mesmo resultado foi observado por 

KANG et al. (2002)  com amostras de PRFV com resina de poliéster e concentrações 

entre 10 à 50 % de ATH.  

 

Entretanto, NASCIMENTO (2018) demonstrou que o LOI de um material de PRFV 

com resina de poliéster isoftálica sem retardante equivale a 21%. Desta forma, todas as 

amostras com ATH elevaram o teor de oxigênio da matriz pura. A amostra P37 

apresentou um resultado de destaque, pois possui a menor concentração de ATH e 

obteve o mesmo resultado das restantes.  

 

Tabela 4-5: Valores do LOI dos compósitos com matriz de poliéster e diferentes 

concentrações de ATH. 

Amostras LOI (%) * 

P37 23 

P40 23 

P47,5 23 

P50 24 

P55 24 

* erro ± 1 unidade de LOI 

 

4.2.3 Fio incandescente ou Glow Wire 

 

Seguindo o procedimento de teste descrito na subseção 3.3.3 do capítulo anterior, os 

CPs foram alocados no suporte do equipamento, uma temperatura foi pré estabelecida 

para o teste e, em seguida, foram avaliados os resultados, mensurando as temperaturas 

GWFI e GWIT. Os aspectos das diferentes amostras após os ensaios estão 

demonstrados na Figura 4-15 e os resultados consolidados na Tabela 4-6.  

 

De acordo com as normas, o GWFI (índice de inflamabilidade) corresponde à maior 

temperatura de teste onde a chama, ou incandescência, se extinguem até 30 segundos 
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após a remoção da ponta incandescente, e que não há a ignição, por gotejamento, no 

papel posicionado abaixo do corpo de prova, em três ensaios consecutivos. O GWIT 

(temperatura de ignição) corresponde a 25 ºC acima da temperatura máxima de teste na 

qual não ocorra a ignição do corpo de prova em três ensaios consecutivos. 

 

Aspecto de todas as  

amostras antes do teste 

 P37 - GWFI/GWIT 

      

 

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

         

 

P50 - GWFI/GWIT P55 - GWFI/GWIT 

           

  

Figura 4-15: Aspecto geral das amostras antes e após ensaios dos GWFI e GWIT. 

 

Na Tabela 4-6, é possível identificar que as amostras P37, P40, P47,5 e P50 

apresentaram resultados análogos, sendo estes 960 ºC no GWFI e 900 ºC no GWIT. A 

amostra P37 apresentou um melhor desempenho, pois com a menor concentração de 
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ATH, obteve um resultado comercial desejado para fios e cabos. De acordo com 

ACQUASANTA et al. (2011), materiais poliméricos utilizados em contatos ou 

próximos a condutores elétricos com corrente elétrica superior a 0,2 A, requerem o 

valor mínimo de 775 °C no GWIT e de 850 °C no GWFI, sendo estes atendidos por 

todas as amostras. Vale ressaltar, que a temperatura de 960 ºC para GWFI é a máxima 

estipulada pela norma (RIBEIRO et al., 2017).  

 

NASCIMENTO (2018), em sua pesquisa com PRFV em resina de poliéster, concluiu 

que este material sem a presença de retardante, obteve 800 ºC no GWFI e 850 ºC no 

GWIT, portanto, as cargas de ATH elevaram as temperaturas de GWFI e GWIT. 

 

Tabela 4-6: Resultados do GWFI e GWIT no compósito de matriz de poliéster com 

diferentes concentrações de ATH. 

Amostras GWFI (°C)  GWIT (°C)  

P37 960 900 

P40 960 900 

P47,5 960 900 

P50 960 900 

P55 960 925 

 

4.2.4 Queima vertical (UL- 94) 

Este procedimento classifica os materiais plásticos quanto à facilidade de ignição e de 

propagação de chama denominada UL-94. De acordo com os procedimentos descritos 

na subseção 3.3.4 do capítulo anterior, as amostras com dimensões 125 x 13 x 7 mm 

foram fixadas verticalmente no suporte e tiveram contato com a chama durante 10 

segundos por duas vezes (Figura 4-16 (a-b)). Os resultados do ensaio e as classificações 

encontradas para todas as amostras estão apresentadas na tabela 4-7. 
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     (a)                                                                 (b)      

Figura 4-16: Ensaio UL-94: (a) Bico de Bunsen em contato com CP, (b) CP em chamas. 

 

Tabela 4-7: Resultados do UL-94 dos compósitos de poliéster com diferentes 

concentrações de ATH. 

Amostras Classificação UL-94 

P37 Não classifica 

P40 Não classifica 

P47,5 Não classifica 

P50 Não classifica 

P55 Não classifica 

 

No segundo contato com a chama, todas as amostras não classificaram, pois nem todos 

os cinco CPs auto extinguiram a chama, precisando serem apagados de modo forçado, 

conforme demonstrado na Figura 4-17. Apesar de nenhuma amostra ter obtido 

classificação, vale ressaltar que três CPs da amostra P55 auto extinguiram a chama nos 

dois momentos, demonstrando que ao aumentar a carga de ATH, o efeito retardante é 

expandido. Além disso, foi possível perceber que não houve gotejamento em nenhuma 

amostra. Resultados semelhantes foram observados por REUTER et al. (2018), que 
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avaliaram diferentes cargas de ATH na resina de poliéster insaturada, e obtiveram 

classificação V0 somente para a amostra com 60% de ATH, enquanto a amostra com 

40% de ATH também não classificou. 

 

Apescto de todas as  

amostras antes do teste 

P37 

  

P40 P47,5 

  

P50 P55 

  

Figura 4-17: Aspecto geral dos corpos de prova antes e após ensaio do UL-94. 
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4.3 ANÁLISE DE ESTABILIDADE TÉRMICA DO COMPÓSITO  

 

Para a análise de estabilidade térmica do compósito foi realizada a análise simultânea no 

TGA e DSC, normatizado pela ISO 11357 (2016), seguindo o procedimento de teste 

descrito no item 3.4 do capítulo anterior. O Apêndice B apresenta os resultados de todas 

as amostras ensaiadas no TGA/DSC. 

 

4.3.1 Análise simultânea de termogravimetria e calorimetria diferencial de 

varredura do compósito 

 

Nesta análise foi realizado o ensaio para a determinação da variação de massa em 

função da temperatura e as variações de fluxo de calor em função da temperatura. As 

amostras foram introduzidas no suporte de platina e inseridas no equipamento junto 

com outro suporte vazio, que serve de referência. O equipamento gera as curvas de TG, 

DTG e DSC de forma simultânea, que foram analisados através do software Universal 

Analysis.  

 

Em relação à perda de massa (Figura 4-18), as amostras apresentaram um perfil de 

degradação com duas etapas correspondentes à decomposição da matriz polimérica, 

conforme demonstrado por REUTER et al. (2018). Todas as curvas DTG dos 

compósitos (Fig. 4-19) apresentam dois picos de decomposição a 370 °C e 522 °C, 

respectivamente. As amostras não apresentaram significativas diferenças entre si, 

contudo, a amostra P37 obteve a maior porcentagem de resíduo a 800°C, em torno de 

65%. Ainda assim, além da degradação da resina, parte da perda de massa observada na 

primeira etapa se refere, também, à perda de água da ATH (NASCIMENTO, 2018).  

 

De acordo com NASCIMENTO (2018), o PRFV com resina de poliéster sem retardante 

apresentou duas etapas de degradação e perda massa, sendo a primeira de 32% e a 

segunda de 3,9%, restando 64,1% de resíduo a 800°C. Este resultado confirmou que a 

adição da concentração de ATH não alterou o perfil de degradação da resina e não 

aumentou a quantidade de resíduo, pois seu resultado é similar à amostra P37. 
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Figura 4-18: Curva TG dos compósitos. 

 

 
Figura 4-19: Curva DTG dos compósitos. 

 

Através desses dados, foi possível elaborar a tabela com os resultados das análises das 

curvas TG e DTG (Tabela 4-8) e concluir que o aumento da concentração de ATH não 

alterou o perfil de degradação da resina. 
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Tabela 4-8: Resultados das análises das curvas de TG e DTG do PRFV com diferentes 

concentrações de ATH. 

Amostra 

TGA/DTG 

Temperatura onset 

das etapas (°C) 
Perda de massa das etapas (%) Resíduo à 

800°C (%) 
T1 T2 (25 - 450°C) (450 - 800°C) 

P37 320 400 28,38 6,46 65,09 

P40 326 404 30,54 6,67 62,74 

P47,5 320 400 31,10 6,19 62,70 

P50 321 405 30,53 6,78 62,62 

P55 324 404 30,84 6,45 62,66 

 

A curva DSC (Figura 4-20) apresentou dois picos exotérmicos associados ao calor 

liberado durante a combustão do material, primeiro pico exotérmico em torno de 400°C 

e o segundo e maior pico exotérmico em torno de 515°C, com a maior liberação de 

energia. No entanto, as amostras apresentaram um pico endotérmico em torno de 320°C 

referente à perda de água da ATH. A ação da ATH absorve calor, libera água e cria uma 

camada protetora de óxido de alumínio.  

 

 

Figura 4-20: Curva DSC dos compósitos. 

 

Através desses dados, foi possível elaborar a tabela com os resultados das análises do 

DSC (Tabela 4-9).  
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Tabela 4-9: Resultados das análises da curva de DSC do compósito com diferentes 

concentrações de ATH. 

Amostra 

DSC 

Temperatura dos picos (°C) Entalpia (J/g) 

Endotérmico Exotérmico (1) Exotérmico (2) E1 (endo) E2 (exo) 

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 razão da camada protetora supramencionada, a amostra P40 obteve o melhor 

resultado em relação à entalpia endotérmica (+73 J/g), reduzindo, desta forma, a 

quantidade de calor em torno do polímero e aumentando o tempo total de ignição (TTI). 

A amostra P55 apresentou o menor valor de entalpia exotérmica (-1740 J/g) no total dos 

dois picos de liberação de energia, demonstrando que conforme a carga de ATH 

aumenta, o valor de entalpia exotérmica diminui. Porém, a amostra P40 merece 

destaque, pois obteve resultados promissores também no MLCC com menor quantidade 

de ATH em relação ao P55. 

 

4.4 ENSAIO DE RESISTÊNCIA A TRAÇÃO AXIAL  DO COMPÓSITO 

 

Seguindo o procedimento de teste descrito no item 3.5 do capítulo anterior, os oito 

corpos de prova de PRFV com resina de poliéster isoftálica foram alocados no 

equipamento para o ensaio de resistência à tração. Foram ensaiados quatro CPs com 37 

phr de ATH (P37) e quatro CPs com 47,5 phr de ATH (P47,5) para fins de comparação 

entre módulos de elasticidade dos compósitos com diferentes cargas de ATH.  

 

A Figura 4-21 ilustra o momento da ruptura, sendo a Fig. 4-21 (a) o colapso ocorrendo 

no sentido vertical, na mesma direção das fibras, e a Fig. 4-21 (b) o colapso ocorrendo 

no sentido transversal, entre as alavancas do extensômetro no centro do CP. Por fim, a 

Fig. 4-21 (c) mostra a distensão lateral do CP devido ao rompimento das fibras. 
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(a)                                       (b)                                         (c) 

Figura 4-21: Ruptura do CP: (a) vista lateral com clip-gauge, (b) vista lateral sem clip-

gauge, (c) vista frontal. 

 

Foi possível perceber que os CPs da amostra P47,5 (Figura 4-22 (b)) foram menos 

danificados do que os CPs da amostra P37 (Figura 4-22 (a)), pois alguns ensaios foram 

conduzidos até a carga limite do equipamento (100 kN) e, em seguida, interrompidos.  

 

        

(a)                                                          (b) 

Figura 4-22: Corpos de prova após ensaio: (a) amostras P37, (b) amostras P47,5. 
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De acordo com a expressão 3.1 do item 3.5.2, utilizando a força aplicada e o 

deslocamento, foram obtidos os gráficos que descrevem o comportamento de cada CP à 

tração (Figura 4-23 (a-b)).  

 

 
(a) 

 

 
(b) 

Figura 4-23: Gráfico força-deslocamento: (a) amostras P37, (b) amostras P47,5. 
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Os resultados dos corpos de prova P37N01, P37N02 e P47,5N04 não foram 

considerados para os traçados das curvas tensão versus deformação porque estes 

espécimes sofreram rupturas longitudinais e delaminações (Figura 4-24), ao invés de 

transversais no trecho de leitura do extensômetro.  

 

 

Figura 4-24: Corpo de prova rompido longitudinalmente, no sentido das fibras de vidro. 

 

A partir da equação 3.2 da subseção 3.5.2, foi possível realizar o gráfico tensão-

deformação das diferentes amostras (Figura 4-25 e Figura 4-26). 

 

 

Figura 4-25: Gráfico Tensão-Deformação das amostras P37. 
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Figura 4-26: Gráfico Tensão-Deformação das amostras P47,5. 

 

A partir da análise dos dois gráficos anteriores, percebe-se em todos os CPs um 

comportamento linear elástico do material até a ruptura ou o limite do equipamento. A 

Tabela 4-10 resume os valores individuais e médios obtidos nos ensaios da resistência à 

tração axial, de carga máxima, tensão máxima, deformação axial correspondente à 

tensão máxima e módulo de elasticidade. Vale ressaltar que os valores reportados de 

carga e tensão máxima foram limitados pela capacidade do equipamento (100 kN). 

 

Tabela 4-10: Resistência à tração axial e módulo de elasticidade dos compósitos com 

diferentes concentrações de ATH. 
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P37 N03 392 16,41 

P37 N04 354 14,37 

Média P37 373 15,39 

P47,5 N01 389 15,22 

P47,5 N02 392 19,45 

P47,5 N03 404 15,93 

Média P47,5 395 16,87 
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A partir dos dados supramencionados, pode-se notar que a média do módulo de 

elasticidade da amostra P47,5 foi similar à média da amostra P37. Vale ressaltar, que a 

porcentagem de fibra de vidro dos compósitos foi de 51% em todas as amostras.  

 

VANI et al. (2014) em sua pesquisa sobre as propriedades mecânicas de PRFV obtidos 

por pultrusão, compostos por resina de poliéster isoftálica reforçados com 50% de fibra 

de vidro, demonstraram que a tensão máxima de tração longitudinal foi de 328 MPa e 

módulo de elasticidade no valor de 23,86 GPa. Ainda que o módulo de elasticidade 

tenha sido maior que o valor encontrado nessa pesquisa (em torno de 16 GPa), a tensão 

máxima de tração foi inferior às obtidas pelas amostras com ATH - 373 MPa pela 

amostra P37 e 395 MPa pela amostra P47,5.  

 

Esse resultado pode ser explicado devido à qualidade e especificação da ATH utilizada 

na presente pesquisa. Ainda que não se enquadre na faixa de tamanho nanométrico, a 

partícula é considerada fina e reduzida no mercado nacional. Diversos autores como 

QIN et al.  (2016) e ZHANG et al. (2011),  demonstraram que a resistência mecânica de 

compósitos com alumina em tamanho nanométrico é maior quando comparadas ao 

tamanho micrométrico, pois pequenas partículas podem preencher lacunas do 

compósito que gerariam pontos suscetíveis às rupturas, evitando grandes espaços que 

podem gerar aglomerados.   
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5 CONCLUSìES 

 

A presente pesquisa de mestrado relata os resultados experimentais da alumina tri-

hidratada como retardante de fogo em polímeros de matriz de poliéster isoftálica 

reforçados com fibra de vidro. Os resultados obtidos permitiram um maior 

conhecimento sobre a eficácia dessa substância retardante de fogo e seu impacto na 

resistência mecânica de tração axial.   

 

Primeiramente, a ATH foi caracterizada através de diversos ensaios, que demonstraram 

que sua partícula, apesar de se enquadrar na faixa micrométrica, possui uma fina 

dimensão, que favorece a dispersão e homogeneidade quando aplicada no PRFV. Foram 

avaliadas diferentes concentrações desta substância: 37 phr, 40 phr, 47,5 phr, 50 phr, 55 

phr, buscando a carga ideal para as propriedades retardantes de chama.  

 

Os estudos de inflamabilidade comprovaram o efeito da ATH na redução da 

temperatura do PRFV. Ainda que todos os corpos de prova com diferentes 

concentrações de ATH tenham entrado em combustão no CCPM, a amostra com 40 phr 

se mostrou bastante favorável, apresentando uma redução de 27% do PTLC em relação 

à amostra com 37 phr e um aumento no tempo de ignição. No LOI, todas as amostras 

com ATH elevaram o teor de oxigênio da matriz pura. No ensaio do fio incandescente, 

todas as amostras apresentaram um resultado comercial desejado para fios e cabos.  

 

Em relação à análise de estabilidade térmica, foi possível concluir que a adição de ATH 

não alterou o perfil de degradação da resina e não aumentou a porcentagem de resíduo 

final. Entretanto, com o aumento da carga de ATH, o valor da entalpia exotérmica 

diminuiu significativamente. Vale destacar a amostra P55, que apresentou a menor 

entalpia (-1740 J/g) no total dos dois picos de liberação de energia e a amostra P40, que 

apresentou a maior entalpia endotérmica (+73 J/g), contribuindo para a redução de calor 

da amostra.   

 

Apesar de alguns autores relatarem a redução da resistência mecânica ao utilizarem alta 

carga de ATH em PRFV, o ensaio mecânico de tração axial demonstrou que o módulo 
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de elasticidade das amostras com concentrações de 37 phr e 47,5 phr se mantiveram 

similares devido à alta porcentagem de fibra de vidro e a fina dimensão da partícula de 

ATH, que favorece uma dispersão homogênea e a interatividade com o polímero, 

evitando grandes espaços que geram os aglomerados. Demonstrando, desta forma, que a 

resistência à tração dos compósitos não foi comprometida com a adição de 47,5 phr de 

ATH. 

 

5.1 SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS  

 

Nos trabalhos com polímero reforçado com fibra de vidro, são sugeridas as seguintes 

pesquisas: 

 

i. Avaliação das propriedades retardantes de chama da ATH em tamanho de partícula 

nanométrica.  

 

ii. Avalia­«o das propriedades mec©nicas dos PRFVôs com concentra­»es de ATH 

submetidos à alta temperatura.  

 

iii.  Avaliação das propriedades mecânicas dos PRFVôs com concentra­»es de ATH em 

tamanho de partícula nanométrica. 
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APąNDICE A ï Cone Calor²metro de Perda de 

Massa  

 

Este apêndice traz todos os resultados experimentais do Cone Calorímetro de Perda de 

Massa (CCPM) referente aos três CPs das amostras P37, P40, P47,5, P50 e P55 

respectivamente. A tabela A1 resume todos os resultados das propriedades de reação ao 

fogo: PTLC, CTL, TPM, TTI, além de informar o número da figura referente aos 

relatórios emitidos pelo equipamento para cada CP.  

 

Tabela A1 ï Resultados das propriedades de reação ao fogo 

Amostras 
Carga de 

ATH (phr) 
CPs 

Massa   

(g) 

PTLC 

(kW/m²) 

CTL 

(MJ/m²) 

TPM   

(%) 

TTI      

(s) 

N° da 

Figura 

P37 37 

1 85,4 162,77 37,4 37,5 116 A1.1 

2 83 145,37 38 38,9 131 A1.2 

3 83 108,59 34,1 40,7 185 A1.3 

P40 40 

1 83 111,74 39,3 35,8 90 A2.1 

2 82 98,33 36,3 40,9 155 A2.2 

3 82,6 119,71 34,4 37,3 140 A2.3 

P47,5 47,5 

1 82,7 93,44 32,3 39,2 159 A3.1 

2 84 96,25 32,6 38,7 147 A3.2 

3 84,8 116,58 34,6 37,2 97 A3.3 

P50 50 

1 83,7 94,57 32,9 35,2 152 A4.1 

2 84,7 76,6 26,6 37,4 180 A4.2 

3 84,3 67,21 27,1 38,2 208 A4.3 

P55 55 

1 84,8 84,4 31,3 38,3 129 A5.1 

2 85 78,93 28 37,5 180 A5.2 

3 85,1 102,78 34 36,4 136 A5.3 
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Figura A1.1: resultados experimentais obtidos pelo CCPM para amostra P37N01. 
































