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RESUMO

Neste trabalho foi desenvolvido um compdsito com objetivo do reaproveitamento de
residuos sélidos provenientes do processo de fabricacdo de aco, cuja finalidade
cientifica e comercial vem da utilizacdo crescente do residuo pelas siderurgicas que
buscam a sustentabilidade e a eficiéncia na utilizacdo de seus recursos, evitando
gue uma parcela seja disposta em aterros controlados. O residuo utilizado para a
obtencdo da mistura foi realizado em diferentes proporcées, sendo distribuidos de
forma homogénea na matriz de polietileno de alta densidade (PEAD). As amostras
dos compdsitos foram confeccionadas de acordo com as normas ASTM 638, 790 e
2240 para serem caracterizadas por ensaios mecanicos verificando as suas
caracteristicas. Os resultados obtidos revelaram que as propriedades mecanicas dos
compasitos sdo influenciadas pela adicdo dos residuos em que o mais afetado € sua
rigidez, no qual o médulo de elasticidade em tracéo foi incrementada, aumentando a
média dos valores de aproximadamente 43,3 MPa nos compositos de p6 de aciaria
em relacdo ao PEAD puro. Os corpos de prova com 10% de reforco passou para
176,9 MPa, o de 20% de reforgco passou para 195,5 MPa, o de 30% de reforco
passou para 199 MPa e o de 40% de reforco passou para 215 MPa. O mesmo
ocorreu também no ensaio de flexdo, onde o médulo de elasticidade em flexao teve
um aumento significativo em todas as propor¢cées dos compdsitos em pé de aciaria,
destacando para o CP20PO que obteve 41% de incremento no modulo de
elasticidade com relagéo ao PEAD puro. Para a dureza Shore D houve um pequeno
aumento no mesmo com relacdo as amostras CP10PO, CP30PO e CP40PO, porém
na amostra CP20PO a dureza teve um incremento de 14,7% na mesma com relacao
ao PEAD puro passando de 53,4 HD para 61,3 HD, se destacando dos demais
compositos. Na TGA os compdésitos obtiveram temperaturas de inicio de degradacéo
em média de 17°C maior do que o PEAD puro, sendo que na DSC as temperaturas
de fusdo dos compdsitos se mantiveram estaveis em torno de 135°C a 142,8°C,
enquanto o PEAD puro foi de 137,9°C. Dessa forma, neste trabalho foram
desenvolvidos materiais compositos obtidos a partir do reaproveitamento de
residuos da siderurgica, o que contribui para uma reducao na utilizacado de produtos

derivados do petréleo e para uma melhor destinagédo de residuos solidos.

Palavras-chave: materiais compdsitos, PEAD, aterros controlados, a¢o



ABSTRACT

The main purpose of this study was to develop a new composite reusing solid waste
from the steelmaking process due to increasing use of this solid waste for steel
plants that look for sustainability and efficiency reducing disposed waste in controlled
landfills. The waste material used to obtain the final mixture was done in different
proportions distributed homogeneously in the matrix of high-density polyethylene
(HDPE). Composite samples were prepared according to ASTM 638, 790 and 2240
and some mechanical tests was done to verify their characteristics. The mechanical
properties of the composites was influenced by the addition of the solid waste
increasing stiffness. The tensile modulus of elasticity was increased in average by
43,3 MPa in the composites comparing with pure HDPE. Test specimens with 10% of
the solid waste increased to 176.9 MPa, with 20% of solid waste increased to 195.5
MPa, with 30% increased to 199 MPa and with 40% reinforcement solid waste
increased to 215 MPa. Same results was found in the bending tests, where the
modulus of elasticity increase significantly in all proportions of composites,
highlighting for the CP20PO that increase 41% in modulus of elasticity comparing to
the pure HDPE. For the Shore D hardness there was a small increase comparing to
the samples CP10PO, CP30PO and CP40PO, but in the sample CP20PO the
hardness increase 14.7% comparing to the pure HDPE, increasing from 53,4 HD to
61,3 HD. In the TGA the composites reached degradation temperatures 17°C higher
than the pure HDPE and in the DSC the melt temperatures of the composites stay
stable around 135-142,8°C while the pure HDPE was 137, 9°C. Therefore, with this
study was possible to develop composite materials reusing solid waste from steel

plants that contributes to reduce petroleum products and solid waste disposal.

KEYWORDS: composite materials, HDPE, controlled landfills, steel
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1. INTRODUCAO

Os materiais utilizados na engenharia sdo geralmente classificados em
metais, ceramicas e polimeros. A combinacdo desses materiais em geral da origem
a compoésitos e dentre eles destacam-se o0s compoésitos poliméricos, que
combinados com um reforco em p6 de algum metal, por exemplo, vém ocupando
uma posic¢ao importante na engenharia com uma aplicabilidade diversificada. A cada
tipo de material estdo associadas as diversas propriedades e caracteristicas,
dependendo da porcao volumétrica de metal/polimero que sé&o utilizados no
compoésito, onde os mesmos séo atraentes devido ao seu baixo custo, resisténcia a
corroséo, baixa densidade e de facil fabricacéo. [1,2,3,4]

Nas siderurgicas de acos longos sao gerados cerca de 20 kg de p6 de aciaria
por tonelada de a¢o produzido e com uma producdo anual em aciaria ao arco
elétrico que corresponde aproximadamente 31% de todo a¢o produzido no mundo e
calcula-se que sejam concebidos 5 milhdes de toneladas por ano de pé de aciaria
nos Estados Unidos. [5,6,7]

Este residuo do processo de fabricacao de aco é classificado como perigoso,
sendo assim, o mesmo tem que ser disposto em aterros apropriados e
regulamentados, mas para isso acontecer ha a necessidade de realizar um
tratamento no mesmo para torna-lo ndo perigoso, aumentando assim o custo de
disposicédo em aterros e transporte. [8]

Com o aumento da producgédo industrial e, consequentemente, maior geracao
de residuos, as empresas vém tendo uma preocupacdo ambiental e com isso houve
uma necessidade de promover novas técnicas voltadas ao gerenciamento deste
material para solucionar este problema. [9]

Os metais possuem elevada densidade, médulo de elasticidade, resisténcia
mecanica e excelentes propriedades magnéticas. Os polimeros, por sua vez,
apresentam propriedades muito distintas, como baixa densidade (sdo muito leves),
sdo muito resilientes, a maioria ndo apresenta propriedades magnéticas e possuem
baixo ponto de fusdo, podendo assim, ser processados sob baixas temperaturas.
[10]

O polietileno de alta densidade (PEAD) é um dos polimeros termoplasticos
mais utilizados no mundo. E produzido a partir do etileno, derivado do petréleo e

pode ser aplicado nos mais vastos setores da sociedade e da industria. Diversos
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trabalhos tém sido publicados sobre o desenvolvimento de compdsitos poliméricos
de PEAD reforcados com carga mineral, com fibras vegetais ou sintéticas.
[11,12,13,14]

Esses materiais combinam propriedades e apresentam outras possibilidades
de aplicacdes, bem como de aproveitamento de residuos obtidos das industrias
siderurgicas. Com o intuito de obter um material com propriedades hibridas, este
trabalho visa produzir um compoésito de PEAD reforcado com ferro reduzido e
compostos de ferro residuais da metalurgia. O ferro apresenta excelentes
propriedades mecanicas e também possui propriedades magnéticas. Tais
caracteristicas combinadas a baixa densidade e ao facil processamento do PEAD
podem promover um compaosito leve, com maior dureza, de facil processamento e

ainda com propriedades magnéticas.

1.1. Objetivos

1.1.1. Objetivo geral

O objetivo principal deste trabalho € desenvolver e caracterizar um produto
compasito polimérico a partir da mistura termocinética de PEAD puro e p6 de aciaria.

1.1.2. Objetivos especificos

e Preparar formulacbes de compdsitos de PEAD contendo 10 a 40% de po6 de
aciaria;

e Preparar formulacbes de compositos de PEAD contendo 10 a 40% de ferro
reduzido puro para efeito comparativo;

e Obter corpos de prova via inje¢cdo a 300°C e realizar ensaios mecanicos de
tracao, flexao e dureza;

e Caracterizar a morfologia dos compdsitos via microscopia.

e Avaliar as modificacbes estruturais promovidas pela Analise Termogravimeétrica,

e Avaliar, por meio da Calorimetria Diferencial Exploratéria (DSC), a influéncia do

ferro puro e do p6 de aciaria sobre as propriedades térmicas do material.
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1.2. Justificativa

A industria siderurgica € um setor que consome recursos naturais e
energéticos elevadissimos como a agua, materiais e energia elétrica, para se
fabricar aco para mundo. Com isso sédo gerados aproximadamente 700 kg de
residuos sélidos por tonelada de aco produzido e com isso poderia inviabilizar a
producado de aco devido fatores ambientais e econémicos.

Na producdo de aco um coproduto € gerado contendo alta concentracdo de
ferro chamado p6 de aciaria e contendo alto valor agregado no mesmo. Com isso
estdo sendo verificadas outras técnicas de processamento, além das ja existentes
como a briquetagem, por exemplo, para que possa reaproveitar 0 mesmo para que
nao sejam dispostos em aterros controlados, pois o material é classificado como
perigoso (classe I) segundo a Norma ABNT NBR 10.004 que considera que o
mesmo tenha cuidados especiais no manuseio de aterros.

Dessa forma, o material final obtido neste trabalho, contém menor quantidade
de derivados de petréleo, bem como reaproveita um importante residuo da
siderurgia, sendo assim, o compadsito obtido sera aplicado na substituicdo do PEAD
puro como: caixotes de refrigerantes, embalagens de limpeza, bombonas e
tubulagdes.



17

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Compadsitos poliméricos

Os compasitos poliméricos comecaram a ser utilizados com sucesso ha cerca
de quarenta anos em diversos componentes estruturais de alto desempenho
incluindo os setores da aviacdo e naval, industrias automobilisticas e petroguimicas,
implantes ortopédicos e na construcdo civi. Tém sido considerados materiais
multifasicos de forma a unir criteriosamente as melhores combinacbes de
propriedades entre dois ou mais materiais diferentes. [15,16]

A matriz pode ser polimérica, metalica ou ceramica e o refor¢co pode estar na
forma de dispersédo de particulas, fibras, bastonetes, laminas ou plaquetas onde a
principal funcdo da matriz € distribuir a carga pelo compdsito, enquanto o reforgo é
responsavel por suportar aos esfor¢os solicitados. [17,18]

Os compasitos poliméricos necessitam apresentar propriedades mecanicas
satisfatorias como resisténcia, rigidez e maleabilidade, consequentemente
suportando cargas e deformacdes dentro dos seus limites desejaveis de acordo com
a aplicacao. [19]

2.2. Polimeros

Os polimeros estdo contidos em dois grandes grupos de acordo com sua
fuséo, sdo os termorrigidos e os termoplasticos. Os termorrigidos séo polimeros que
nao se tornam fluidos ap6s aquecimento, porque os mesmos tém ligacdes cruzadas
entre as cadeias e tendem a se deteriorar quando aquecidos, e o0s termoplasticos
que sao polimeros com caracteristica de serem moldados em diversas
oportunidades, porque os mesmos se tornam fluidos quando aquecidos e se
enrijecesse quando resfriados assumindo uma forma desejada. [20]

Os polimeros que se destacam mundialmente quando séo reaproveitados que
€ o polietileno de alta densidade (PEAD) e baixa densidade (PEBD), o cloreto de
polivinil (PVC), o polipropileno (PP) e também as formas combinadas conforme a
figura 1. [21]
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EVA
20%

EPS / 0.7%

Figura 1: Aplicacdes dos polimeros
Fonte: PIA PRODUTO, 2011 — IBGE/Abiplast

A indastria de plastico continua crescendo progressivamente nos ultimos
anos, sua producdo mundial ja ultrapassou a marca de 1,5 milhées de toneladas em
1950, para 288 milhdes de toneladas em 2012, cerca de 9% ao ano de crescimento.

A China é a detentora com o maior produtor de plasticos, com
aproximadamente de 69 milhdes de toneladas em 2012, maior que toda a Europa.

No Brasil a producdo aumentou cerca de 33% entre 2000 e 2009,
acompanhada do aumento do consumo, apesar disso cerca de 6 milhdes de
toneladas representam menos de 2% do total produzido no mundo conforme a figura
2. Os plasticos mais consumidos no Brasil, Europa e Estados Unidos sdo o0s

polietilenos, polipropileno e o PVC. [33]
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Figura 2: Principais produtores mundiais de plasticos (2012)
Fonte: PLASTICS EUROPE, (2013)

2.2.1. Polietileno de alta densidade (PEAD)

O PEAD é produzido a partir do etileno em um sistema catalitico denominado
Ziegler-Natta. A maneira mais comum de fabricar o PEAD é por extrusdo, moldagem
por injecdo e sopro. O polietleno € uma resina termoplastica que possui uma
resisténcia quimica excepcional com baixissimo custo de producdo e
consequentemente vem sendo utilizada mundialmente em comparacdo aos demais
polimeros. [22]

Por ser relativamente cristalino e flexivel, suas propriedades séo influenciadas
pelo volume relativo das fases amorfa e cristalina, além de apresentar grande
facilidade de processamento por injecdo e extrusdo, trata-se de um material
bastante empregado na manufatura de embalagens alimenticias, brinquedos,
materiais hospitalares e outros produtos. O uso do polietileno é restrito somente em
aplicacbes que exigem alto modulo de elasticidade ou alto ponto de fusdo. [23,24]

O PEAD apresenta uma estrutura cristalina do tipo ortorrbmbica conforme
mostrado na figura 3, onde consiste em cadeias perpendiculares ao plano da cadeia

principal. [20]
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Figura 3: Célula unitaria ortorrémbica de um cristal de polietileno
Fonte: CALLISTER, 2006

Dentre dos polietilenos existentes, o PEAD foi escolhido como matriz desse
estudo por suas diversas caracteristicas atrativas, como baixo custo, € o mais
utilizado como matriz por possuir uma estrutura bem compacta e altamente linear
conforme mostrado na figura 4 onde é formado por unidades de etileno que se
repetem por diversas vezes, com isso lhe confere uma alta abrangéncia na faixa de

sua densidade de 0,917 a 0,965 g/cms? [25].
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etileno

Figura 4: Estrutura do polietileno
Fonte: MANRICH, 2007

2.3. Ferro

O ferro € um metal farto presente na crosta terrestre e de processamento

relativamente simples e por apresentar-se em diversas formas o ferro é muito
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importante nos setores da engenharia e da inddstria, pois possui propriedades
mecanicas e fisicas capazes de serem submetidas as mais variadas condi¢cfes
operacionais e, se necessario, a tratamentos térmicos para que suas estruturas
sejam alteradas visando outras aplicacbes de acordo com as necessidades. E
possivel, ainda, obter ligas ferrosas melhorando assim, suas propriedades
mecaénicas e resisténcias a corrosdo, oxidacao, desgaste e etc. [27]

O ferro se apresenta em diversas etapas alotropicas conforme figura 5. A
temperatura de fusdo do mesmo é de 1538°C, sendo que abaixo desta temperatura,
o ferro se apresenta na forma de cubico de corpo centrado (CCC) e a forma
alotrépica “DELTA”, quando a temperatura atinge 1394°C ocorre uma redisposi¢cao
dos atomos, onde surge o cubico de face centrada (CFC) e a forma alotrépica
“‘GAMA”, ao atingir 912°C o ferro volta a forma de (CCC) e a forma alotrépica
“ALFA”. Abaixo de 912°C o mesmo nao ocorre mais mudanca na sua estrutura e
nem outra forma alotrépica, mas a cerca de 770°C, o ferro inicia uma transformacgéo
e entdo 0 mesmo comeca a se comportar ferromagneticamente, que corresponde ao
ponto “Currie” que corresponde a um rearranjo dos “spins” dos elétrons de cada

atomo, e entdo o ferro passa a ser chamar de “BETA”. [27]
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Figura 5: Formas alotropicas do ferro
Fonte: CTISM, adaptado de http://www.fem.unicamp.br/~sergiol/pos-
graduacao/MR640/questrep_arquivos/image003.jpg
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O metal possui uma coloracdo branca prateada em seu estado quimicamente
puro, porém apresenta uma colora¢do acinzentada, em decorréncia da presenca de
sulfeto, silicato, e carbureto de ferro, apresentam propriedades magnéticas
acentuadas. O mesmo ndo estda em estado livre ou elementar, porém, é
normalmente encontrado na forma de pirita (FeS), hematita (Fe,O3) e magnetita
(FesOy), que é transportada para um forno aquecido a uma temperatura de 2000°C,
sendo obtido da reducdo destes compostos. [28]

O ferro apresenta em seu estado de oxidacao +2, é facilmente oxidado a ferro
+3, com isso é um agente redutor forte, forma complexos quelatos ou por
associacdo de ions, e sdo normalmente identificados por formar solucdes coloridas.

[29]

2.4. P6 de aciaria

O p6 de aciaria € um coproduto solido gerado no refino do ago em um
conversor LD através de uma lanca que injeta oxigénio a uma velocidade
supersbnica. Este material contém altas concentra¢cfes de Fe, Zn, Cd, Cr e Ni. O
mesmo tem uma coloragcdo amarronzada em formato de pd6, com um grau

granulométrico muito baixo conforme figura 6. [7]

Figura 6: P06 de aciaria
Fonte: o Autor, 2018

As particulas possuem uma composi¢cdo consideravelmente variada. A
composicdo ndo depende exclusivamente da sucata utilizada e nem da qualidade de

aco que esta sendo fabricado, mas sim dos procedimentos e das condi¢bes dos
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processos operacionais. Pequenos ajustes nos procedimentos operacionais podem
resultar em uma analise diversificada na composic¢ao do pé. [7]

A coleta deste po no processo de fabricacdo do aco é realizada através de um
dispositivo chamado Precipitador Eletrostatico (figura 7), que remove as particulas
sélidas suspensas em um ambiente gasoso usando forcas eletrostaticas. Este
dispositivo € de altissima eficiéncia de filtragem chegando a percentuais de 99,9%
de remocao e contendo particulas menores que 0,3 micron [30]. A figura 8 mostra a
quantidade de po de aciaria gerada na siderargica Ternium BR situada na cidade do

Rio de Janeiro com capacidade de producéo de aco em cerca de 5 milhdes de
toneladas por ano.

Figura 7: Precipitador Eletrostatico
Fonte: o Autor, 2018
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Figura 8: Quantidade de p6 de aciaria gerado em uma siderurgica.
Fonte: Ternium BR
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O principio de funcionamento ocorre na regido de entrada do precipitador,
onde as particulas sédo carregadas eletricamente por ions gerados nas regides de
descarga elétricas. Tais particulas sdo carregadas e posteriormente atraidas pelas
placas coletoras, onde sdo alojadas criando diversas camadas na superficie da
mesma. Em um determinado momento do processo ha necessidade de remover
estas particulas, sendo assim é necessario sacudir estas placas utilizando um
sistema de batimento mecanico (martelos articulados por meio de bragos, em
movimentos giratorios), onde esse material entdo € desprendido das placas caindo
em um sistema de correia transportadora e posteriormente armazenado em silo

conforme mostrada na figura 9. [30]
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Figura 9: Processo de coleta e remoc¢éao do po
Fonte: BORM, JAROSLAYV, 1982

2.5. Estado da arte

Segundo M. Rusu et al. (2001), o compdésito de zinco com PEAD sofre uma
pequena diminuicdo nas propriedades mecanicas em relagcdo ao PEAD puro, sendo
gue a dureza foi mais elevados com relacdo ao mesmo. Um ponto abordado € que o
composito tem uma estabilidade térmica superior ao polimero puro e que a
difusividade e a condutividade térmica sdo aumentadas e o calor especifico
diminuido.

Os resultados de Tasdemir, Minir e Gilsoy, H. Ozkan (2008), em seu estudo
com polimeros com p6 de ferro nas propor¢cbes de 5, 10 e 15% de volume,
encontrou um aumento na dureza em funcéo do teor de Fe acrescido no compaésito.
A dureza dos polimeros aumenta acentuadamente com a adi¢cdo de 5% em volume
de Fe, sendo que depois disso, a taxa de variacdo na dureza dos compdsitos ndo

muda muito. Com relacdo ao rendimento da resisténcia a tracdo, os pos de Fe



25

tiveram um efeito negativo no rendimento a resisténcia a tracdo e no percentual de
alongamento, e um efeito positivo sobre o0 modulo de elasticidade dos compdsitos
poliméricos.

Dentre os trabalhos encontrados na literatura, poucos deles versam sobre a
utilizacdo de materiais metélicos no desenvolvimento de compdésitos com polimeros.
No trabalho publicado por Loureiro, A.T. (2017), a autora desenvolveu formulagdes
de PEAD com residuos de eletrodos de solda. Os residuos se mostraram eficientes
no aumento do modulo de elasticidade em flexdo passando de 600 MPa para 1000
MPa na amostra com 20% de reforco com relagdo ao PEAD puro, porém 0 mesmo
percentual de reforco com relacdo a resisténcia a tracdo, houve um pequeno
decréscimo com relacdo ao mesmo passando de 19,5 MPa para 17,5 MPa, nao

sendo observadas altera¢cdes nos demais resultados.
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3. MATERIAIS E METODOS

A metodologia desenvolvida para o cumprimento dos objetivos propostos
neste trabalho foi otimizada e realizada para avaliar a viabilidade técnica cientifica

da proposta.

3.1. Materiais

Para a confeccdo dos compositos foram utilizados o ferro puro, pé de aciaria
proveniente do residuo do processo metallrgico de fabricagcdo de aco e o PEAD
puro conforme figura 10.

O po de aciaria foi obtido através da empresa Ternium BR, Rio de Janeiro,
onde o mesmo foi peneirado em uma peneira de 40 a 200 mesh respectivamente.

O ferro puro que foi utilizado € de uma pureza de 99,95% com o tamanho
meédio da particula em torno de 50 micron, sendo de morfologia irregular.

O polietileno de alta densidade utilizado foi a resina HC7260LS-L fabricada
pela empresa BRASKEM, é um polimero desenvolvido para o segmento de injec¢éao,
gue possui uma densidade, dureza e rigidez elevados. Sua distribuicdo estreita de
massa molar resulta em baixa tendéncia a deformacdo. Esta resina é aditivada
contra a acao da radiacdo ultravioleta e suas propriedades estéo listadas na tabela
1. Suas aplicacbes sao: garrafeiras, caixas para uso industrial, utilidades

domésticas, tampas e paletes.

Tabela 1 — Propriedades da resina PEAD HC7260LS-L

Propriedades Indice Densidade Tensao Tensédo Maodulo Dureza Resisténcia
tipicas de de de de (Shore D) ao
Fluidez Escoamento  Ruptura Flexédo (@) Impacto
(290°C/2,1 @ (@) @) Izod (a)
6kq)

Método ASTM D 1238 D 792 D 638 D 638 D 790 D 2240 D 256

Unidades g/10min g/cm?3 MPa MPa MPa - J/im

Valores 7,2 0,959 29 18 1375 63 35

(a) Corpo de prova moldado por compresséo pelo método ASTM D 4703

Fonte: Catélogo poliolefinas BRASKEM agosto/2015
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Figura 10: (a) Ferro puro, (b) p6é de aciaria e (c) pellets de PEAD
Fonte: o Autor, 2018

3.2. Preparacdo dos compositos

Para o processamento dos compdsitos distintos, foram utilizados o polietileno
de alta densidade como matriz, reforgados com o ferro puro e em outro ambito com
p6 de aciaria, ambos nas propor¢des de 10%, 20%, 30% e 40% de massa de reforco
conforme tabela 2. O fluxograma da figura 11 mostra as etapas macro do

processamento e caracterizacdo dos compositos.
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Figura 11: Fluxograma de preparagcéo dos compositos
Fonte: o Autor, 2018
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Tabela 2 — Proporc¢des de PEAD reforgcados com ferro puro, p6 de aciaria e PEAD

puro
Amostra Tipo de reforco  Quantidade de PEAD  Quantidade de reforgo
(% m/m) (% m/m)
PEAD puro - 100 -
CP10Fe Ferro puro 90 10
CP20Fe Ferro Puro 80 20
CP30Fe Ferro Puro 70 30
CP40Fe Ferro Puro 60 40
CP10PO P6 de aciaria 90 10
CP20PO P6 de aciaria 80 20
CP30PO P6 de aciaria 70 30
CP40PO P6 de aciaria 60 40

CPxxFe (compésito PEAD/Ferro puro); CPxxPO (compdsito PEAD/P6 de aciaria)
Fonte: o Autor, 2018

A matriz e o reforgo foram colocados em um misturador homogeinizador de
plasticos “Dryser” da MH Equipamentos (modelo MH-50H) a temperatura ambiente e
ap0s sucessivas misturas obteve-se 0 compésito homogeinizado. Apos o
resfriamento ao ar livre, o material esta pronto para ser triturado em um moinho de

facas marca Plastimax conforme mostrado na figura 12.

Figuras 12: (a) Homogeneizador DRYSLER e (b) Moinho de facas
Fonte: o Autor, 2018
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Na figura 13 séo apresentados o compadsito j& homogeneizado e resfriado ao
ar livre e posteriormente o mesmo j& triturado no moinho. Posteriormente o
compoésito foi injetado no equipamento RAY RAM — modelo TSMP a 300°C (Figura
14) para obtencdo dos corpos de prova para 0S ensaios mecanicos conforme a
normas ASTM D 638-03 e ASTM D 790-03 de acordo com a figura 15. Todos os
equipamentos citados estdo instalados no Laboratério de Processamento de
Materiais do Centro Universitario de Volta Redonda — UNIFOA.

Figuras 13: (a) Compdésito obtido apdés homogeneizador e (b) compdsito moido
Fonte: o Autor, 2018

Figura 14: Injetora RAY RAM
Fonte: o Autor, 2018
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J
Figura 15: Alguns corpos de prova para ensaios mecanicos
Fonte: o Autor, 2018

3.3. Caracterizacdo dos compdsitos

3.3.1. Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

A técnica de microscopia eletrdnica de varredura teve por objetivo determinar
as caracteristicas dos metais presentes quanto a morfologia e ao aspecto superficial.
As micrografias foram obtidas em um microscépio eletrénico de varredura HITACHI,
modelo TM 3000 — software Tabletop Microscope (figura 16), instalado no laboratério
de processamento de materiais do Centro Universitario de Volta Redonda -
UNIFOA, usando elétrons secundarios com feixe de 5kV, a fim de obter informacdes

da distribuicdo dos metais na matriz polimérica.

Figura 16: Microscopio eletrénico de varredura (MEV)
Fonte: o Autor, 2018
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3.3.2. Microscopia Optica

As micrografias foram obtidas através em um Microscopio Metalografico
Invertido Opton, modelo TNM-07T-PL, conectado com um microcomputador com o
software ScopePhoto 3.0, (figura 17) instalado no laboratério de microscopia do
Centro Universidade de Volta Redonda — UNIFOA.

Figura 17: Microscopio Metalogréfico Invertido Opton
Fonte: o Autor, 2018

3.3.3. Ensaio de tracéo

Os ensaios de tracdo foram realizados no Laboratério de Ensaios Mecanicos
do UniFOA, utilizando-se o equipamento da marca EMIC DL-10000 (figura 18), com
célula de carga de 5 kN a uma velocidade de 5 mm.min™.

Para cada compdsito avaliado, foram ensaiados cinco corpos de prova com
dimensdes de acordo com a norma ASTM D 638-03 com 13 mm de largura, 165 mm
de comprimento e 3,2 mm de espessura conforme figura 19. Foram avaliadas as
propriedades mecéanicas de resisténcia a tragdo, alongamento e modulo de

elasticidade em tracao.
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Figura 18: Maquina universal EMIC DL-10000 ensaio de tracdo
Fonte: o Autor, 2018
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Dimensoes Classificagio: Tipo I (mm)
W - Largura da seciio estreita 13
L - Compnmento da secido estreita 57
Wo - Largura total, min 19
We — Largura da drea (til
Lo - Comprimento total, min 165
G - Comprimento da drea til 50
D - Distincia entre apertos 115
R - Raio de filé 76
T - Espessura 32

Figura 19: Dimensionamento do corpo de prova conforme ASTM D638-03
Fonte: Adaptado de ASTM D638, 2003

De acordo com o ensaio, o teste propicia encontrar as propriedades relativas
aos materiais conforme a figura 20. Os pontos A, E e C sao referentes a resisténcia
a tracdo na ruptura e os pontos B e D apontam a resisténcia a tracdo no

escoamento.
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TENSAO

DEFORMACAO

Figura 20: Pontos de tensfes
Fonte: ASTM D638, 2003

3.3.4. Ensaio de flexao

No ensaio de flexdo foi utilizado o equipamento de ensaios mecanicos EMIC
DL-10000 (figuras 21), disponivel no Laboratdrio de Ensaios Mecéanicos do Centro
Universitario de Volta Redonda - UniFOA. Foram analisados cinco corpos de prova,
com dimensdes de acordo com a horma ASTM D 790-03 com 13 mm de largura, 130
mm de comprimento e 6 mm de espessura, com célula de carga de 5 kN a uma
velocidade de 5 mm.min™,

O ensaio é realizado aplicando um carregamento em trés pontos sobre a
barra de secdo retangular, onde a mesma esta em repouso sobre os pontos fixos,
até que o suporte mével aplique uma determinada forgca com velocidade constante
conforme figura 22 [36]. Foram avaliadas também as propriedades mecéanicas de

resisténcia a flexdo e mdédulo de elasticidade em flexao.



Figura 21: Maquina universal EMIC DL-10000 ensaio de flexdo
Fonte: o Autor, 2018
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Figura 22: Raio maximo do suporte fixo = 1,6 vezes a espessura da amostra; raio
maximo do suporte mével = 4 vezes a espessura da amostra
Fonte: ASTM D790, 2003
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3.3.5. Ensaio de dureza Shore D

Dureza Shore é medida a profundidade de uma retracdo do material, criado
por uma determinada forca sobre o pé calcador padronizado. O ensaio utiliza um
penetrador Shore endurecido com formato conico, onde a indentacdo € montada no
meio do pé calcador e se estende 2,5 milimetro da superficie do pé, conforme
mostrado na figura 23. Para identificar o comportamento para cada grupo de corpos
de prova foi utilizada a média entre as cinco medi¢cdes sendo apresentadas as
informacdes separadamente para o PEAD e compoésitos gerados. Segundo a norma
ASTM D2240, os durbmetros permitem a medi¢cdo da dureza inicial, ou a dureza de
indentacdo, apdés um determinado periodo de tempo. O Durémetro Portétil Digital —
Shore D, conforme figura 24, esta disponivel no Laboratério de Ensaios Mecanicos
do Centro Universitario de Volta Redonda - UniFOA.
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(0.098+0.002in) 30°+1/2

0.100£0.012mm. R
(0.004£0.0005in R)

Figura 23: Identador para o ensaio de dureza Shore B e D
Fonte: ASTM D2240, 2003

Figura 24: Durémetro Portatil Digital — Shore D
Fonte: o Autor, 2018
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3.3.6. Andlise térmica simultanea

Esta analise permitiu obter os resultados da Analise Termogravimétrica (TGA)
e da Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC). Estes procedimentos possibilita
conhecer o comportamento térmico dos materiais quando aquecidos, permitindo
obter informacdes acerca da temperatura de decomposicao, da estabilidade térmica
e da estrutura cristalina do material. [44]

Os compaositos foram analisados em um Analisador Térmico Simultaneo (STA
6000) da Perkin-Elmer, disponivel no laboratério de caracterizacdo de materiais do
Centro Universitario de Volta Redonda — UniFOA conforme a figura 25. A TGA foi
realizada sob uma taxa de aquecimento de 10 °C.min™, sob fluxo de nitrogénio de 20
ml.min, no intervalo de temperatura de 30 a 550°C, utilizando cerca de 15 mg de
cada amostra.

O ensaio de DSC foi realizado sob fluxo de nitrogénio de 20 ml.mim™, com
cerca de 15 mg de cada amostra no Analisador Térmico Simultaneo conforme figura
25. O aquecimento foi programado num intervalo de temperatura entre 30°C e
220°C, sob taxa de 10°C.min™.

Figuras 25: Analisador Térmico Simultaneo (STA 6000) da Perkin-Elmer
Fonte: o Autor, 2018
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1. Analise morfoldgica

Nas figuras 26 e 27 sdo evidenciadas as micrografias obtidas dos materiais,
verifica-se que as particulas de ferro contidas nos compositos estdo dispersas na
matriz polimérica. A analise da regido de interface entre o reforco e a matriz (figura
27(f) e 28(m)) mostra uma fraca interacéo entre as fases, bastante heterogeneidade
e com os materiais bem dispersos. Tal comportamento é esperado, uma vez que a
matriz polimérica e o reforco metélico apresentam caracteristicas fisico-quimicas

distintas (covalente e metélico, respectivamente).

2017/03/24 F D45 x100 1mm

2017/03/24 F D46 x300 300um 2017/03/24 F D46 x500 200um
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2017/03/24 F D45 x1.0k 100 um 2017/03/24 F D49 x2.0k  30um

Figura 26: MEV do Compésito de ferro ampliado em: (a) 25 vezes, (b) 100 vezes, (c)
300 vezes, (d) 500 vezes, (e) 1000 vezes e (f) 2000 vezes
Fonte: o Autor, 2018

2017/04/29 F D49 x100 1mm
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2017/04/29 D5.2 x300 300 um 2017/04/29 D5.4 x500 200 um
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2017/04/29 F D52 x1.0k 100um D52 x2.0k  30um

Figura 27: MEV do Compdésito com o P4 de aciaria ampliado em: (g) 25 vezes, (h)
100 vezes, (i) 300 vezes, (j) 5000 vezes, (I) 1000 vezes e (m) 2000 vezes
Fonte: o Autor, 2018

4.2. Tracéo

As curvas de tensdo versus deformacdo para o PEAD puro, para 0s
compasitos de ferro puro e do p6 de aciaria estdo representadas nas figuras 28 e 29.

Foram utilizados somente a amostra que mais se aproximou da média, e que
ilustra 0 comportamento mecanico dos compdsitos quando comparados com o
PEAD puro.

Comparando as curvas, foi possivel observar inicialmente uma regiao de
deformacédo elastica seguida de escoamento para uma regido plastica, o que é um
comportamento caracteristico de polimeros termoplasticos e seus compdsitos.
Também pode ser observado que, com o aumento dos teores de ferro puro e de pé
de aciaria na composi¢cao, ocorreu uma diminuicdo da tenacidade dos CP40Fe,
CP30PO e CP40PO, o que pode ser observado pela menor area sob a curva até a

ruptura.
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Figura 28: Curvas de tensdo x deformacédo do corpo de prova do compdésito de ferro

e PEAD
Fonte: o Autor, 2018
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Fonte: o Autor, 2018
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A tabela 3 apresenta os valores de alongamento na tensdo maxima, limite de
resisténcia a tracdo e do médulo de elasticidade, obtidos dos ensaios mecéanicos dos
compositos preparados com as diferentes proporcgoes.

Tabela 3 — Valores de alongamento, limite de resisténcia a tracdo e médulo de
elasticidade

Amostras Alongamento na  Tensdo Maxima Maodulo de

Tensdo Maxima (MPa) Elasticidade
(MPa)

PEAD puro 31,02% 1891 +1,2 153,3 £ 23,9
CP10Fe 29,93% 18,45+ 0,1 140,4 + 16,6
CP20Fe 28,37% 19,13+0,5 1745 + 19,3

CP30Fe 30,05% 19.11 + 0.7 176.7+5.7
CP40Fe 29,96% 16,05 +0,1 158,1+11,4
CP10PO 27,24% 19,48 + 1,2 176,9 + 23,4
CP20PO 26,38%
CP30PO 26,65% 19,18 + 0,3 199,1 + 0,40
CP40PO 26,04% 18,66 + 0,7 215,1+12.2

CPxxFe (compésito PEAD/Ferro puro); CPxxPO (compdsito PEAD/P6 de aciaria)
Fonte: o Autor, 2018

A adicdo de ferro puro a composicao quando comparado com o PEAD puro
parece promover um ligeiro aumento na rigidez dos materiais CP20Fe e CP30Fe
como destacado na tabela 3, mostrado pelo aumento no modulo de elasticidade
passando de 153,3 MPa para 174,5 MPa e 176,7 MPa respectivamente cerca de
15% de aumento, exceto para a amostra de CP10Fe.

No caso desta amostra, a pequena quantidade de ferro adicionada (10%)
parece apenas contribuir para tornar o material mais heterogéneo sem promover
aumento na rigidez.

Quanto a amostra de CP40Fe, verifica-se que a rigidez apresenta uma
diminuicdo de aproximadamente de 12%, quando comparada as amostras com
CP20Fe e CP30Fe, tal feito provavelmente ocorre por dificuldades na
homogeneizacdo do material, além de uma diminuicdo na energia de ligacdo na
interface do polimero/metal provocadas pela grande quantidade de ferro. Quanto a
tensdo maxima suportada pelo material em tracdo, as amostras com CP20Fe e
CP30Fe apresentaram os melhores resultados, com um aumento de 1,1% em
ambos materiais.

No caso dos compasitos reforcados com o p6 de aciaria, todos os resultados

apresentaram aumento no médulo de elasticidade em relacdo ao compdsito de ferro
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e PEAD puro, com destaque para o CP40PO que proporcionou um aumento de 41%
na comparacdo ao PEAD puro, 0 que caracteriza uma maior rigidez do composito e
ao mesmo tempo perdendo um pouco de ductilidade com relacdo ao PEAD puro e o
composito de ferro 16% e 13,3% respectivamente.

Tal fato pode ser explicado pelo carater altamente inorganico do ferro puro,
que nao apresenta interacdo com a matriz polimérica. No caso do p0, a presenca de
oxigénio na estrutura confere ao material uma melhor interacdo com a fase
polimérica, muito provavelmente devido as interacfes eletrostaticas que podem
ocorrer entre os atomos de oxigénio do p6 e os de hidrogénio da cadeia polimérica,
além de ligacdes de hidrogénio.

Verificamos também que as propriedades mecanicas em tracdo foram
melhores do que os compdsitos com ferro, tal comportamento esta associado as
diferencas na composicdo dos reforcos, onde os componentes do p6é de aciaria
parecem promover melhores interacdes entre a matriz e o reforgo.

Segundo Tasdemir, Minir e Giilsoy, H. Ozkan (2008), em seu estudo com
polimeros com po de ferro nas proporcdes de 5, 10 e 15% de volume, observou que
o0 mesmo teve um efeito semelhante ao do Fe puro com relagcdo ao rendimento da
resisténcia a tracdo e um aumento significativo no moédulo de elasticidade dos
compoésitos poliméricos, porém os mesmos verificaram que os compdsitos de
poliestireno (PS) com po6 de ferro, PS PURO apresentaram maiores rendimento a
resisténcia a tracdo e modulo de elasticidade do que os compoésitos de PEAD e
polipropileno (PP).

Apds 0s ensaios mecanicos realizaram as micrografias nos mesmos, que
revelaram que as particulas de ferro e os espacos vazios deixados pelos mesmos
apos a fratura, indicam que a interacdo entre o polimero e as particulas metalicas é
fraca, onde os compositos de PEAD, PP, Fe-PEAD e Fe-PP apresenta com uma

fratura de tipo ductil, e os demais PS e PS-Fe do tipo fragil.
4.3. Flexéo
A tabela 4 apresenta os valores dos limites de resisténcia a flexdo dos

compositos. A realizacdo deste ensaio foi importante para avaliar os dados

guantitativos de deformacao desses materiais quando expostos a cargas de flexao.
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Tabela 4 — Valores de limite de resisténcia a flexdo e moédulo de elasticidade

Amostras Tensdo Maxima (MPa) Médulo de Elasticidade (MPa)

PEAD puro 24,33+1,8 847,6 £ 103,2
CP10Fe 23,69+1,5 751,2 £ 54,6
CP20Fe 24,27 +1,1 870,6 £ 21,8
CP30Fe
CP40Fe 21,55+2,2 901,5 +69,3
CP10PO 23,08 +2,1 935,7 £ 25,9
CP20PO
CP30PO 2555+1,5 968,9 £ 175,5
CP40PO 24,66 + 2,8 1159 + 244,4

CPxxFe (composito PEAD/Ferro puro); CPxxPO (composito PEAD/P6 de aciaria)
Fonte: o Autor, 2018

Analisando os dados da tabela 4 observou-se que o compadsito de ferro sofreu
uma reducdo na tensdo maxima quando comparado ao de PEAD puro de
aproximadamente 11,4% de reducao na amostra CP40Fe. Com relacdo a amostra
CP20PO como destacado na tabela 4, houve um aumento significativo do mesmo de
aproximadamente de 21,8% na tensdo maxima com relacdo ao PEAD puro. Assim
como ocorreu no ensaio de tracdo, os modulos de elasticidade em flexdo
apresentaram um aumento também significativo quando se adiciona um maior
volume do refor¢co de p6 de aciaria em comparacédo com o ferro e PEAD puro.

A amostra CP20PO teve um aumento consideravel no médulo de elasticidade
em flexdo com relacdo aos demais reforcos. O mesmo obteve um aumento de
aproximadamente 17,5% com relacdo ao CP30Fe e 46% se comparado com PEAD
puro.

Segundo Loureiro, A.T. (2017) em seus estudos de polimero reforcados com
residuos de solidos do processo de soldagem a arco elétrico por eletrodos
revestidos a partir de uma matriz de PEAD, o mdédulo de elasticidade a flexdo é
diretamente influenciado pela quantidade de residuo de revestimento de eletrodo,
sendo acrescido de aproximadamente 600 Mpa para amostras de PEAD somente
para 1.000 Mpa para as amostras com 20% de residuo.

Comparando estes resultados obtidos pelo compdsito com p6 de aciaria,
verifica-se que a melhor compatibilizagao promovida por este refor¢co “p6 de aciaria”
Ihe confere melhores propriedades em flexdo ao compdsito. Este aumento sugere
gue o material se tornou mais rigido que os demais, qualificando o material final para

utilizacao em diversas aplicacoes.
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Durante o ensaio da amostra CP40PO, em duas amostras do mesmo houve

fratura do material, conforme mostrado na figura 30.

Figura 30: Fratura da amostra CP40PO apds o ensaio de flexdo
Fonte: o Autor, 2018
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Figura 31: MEV da Fratura do CP40PO ampliado em: (a) 25 vezes e (b) 100 vezes
Fonte: o Autor, 2018

A figura 31 evidéncia claramente uma distribuicdo de poros heterogénea
(regido mais clara) e espacos intersticiais (regides mais escuras). Possivelmente
essa amostra CP40PO, ndo houve uma mistura adequada durante o processo de

injecdo, provavelmente devido a sua densidade e a granulometria.

4.4. Dureza Shore D

Analisando os resultados observou-se que os compdsitos de ferro e de p6 de
aciaria apresentaram valores de dureza mais altos quando comparados ao PEAD
puro, cerca de 8%. No entanto, ndo houve uma diferenca significativa entre

amostras de ferro e p6 de aciaria, conforme mostrado na tabela 5.
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Tabela 5 — Valores da dureza Shore D

Amostras Dureza Shore D

PEAD puro 53,45+23
CP10Fe 58,38+ 1,5
CP20Fe 58,04 +£2,8
CP30Fe 57,94+2,4
CP40Fe 59,92 + 3,3
CP10PO 53,56 £ 1,0
CP20PO 61,34+2,6
CP30PO 55,94+1,0
CP40PO 54,94 + 3,8

CPxxFe (compésito PEAD/Ferro puro); CPxxPO (compdsito PEAD/P6 de aciaria)
Fonte: o Autor, 2018

Segundo Loureiro, A.T. (2017) em seus estudos de polimero reforcados com
residuos de solidos do processo de soldagem a arco elétrico por eletrodos
revestidos a partir de uma matriz de PEAD foi observado que, a mesma teve uma
dureza Shore D semelhante ao encontrado com o compdsito reforcado com pé de
aciaria, em torno de 56,3 HD de média. Com isso, pode-se concluir que compdsitos
obtidos através de reforcos metalicos ndo ha grandes ganhos com relacdo a dureza

Shore D, provavelmente por causa a interacéo entre as fases que € fraca.

4.5. Anélise Termogravimétrica (TGA)

A Andlise Termogravimétrica (TGA) foi utilizada para inferir sobre as
caracteristicas estruturais, estabilidade térmica e sobre a composicdo dos materiais.
As curvas termogravimétricas obtidas para os compositos de ferro puro, pé de
aciaria e PEAD puro, sdo mostradas nas figuras 32 e 33.
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Figura 33: TGA comparativo PEAD puro/p6 de aciaria
Fonte: o Autor, 2018
A temperatura inicial de degradacdo aumenta com a adi¢ao de ferro puro e pé
de aciaria conforme a tabela 6 com relagdo ao PEAD, e isto ocorre provavelmente
porque a presenca de ferro nos compdsitos altera o calor especifico e a

condutividade térmica do material. Os residuos dos reforgos sdo proporcionais as
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quantidades de ferro puro e pd de aciaria adicionados nos mesmos dentro da

precisao do instrumento de = 3%.

Tabela 6 — Temperatura de inicio de degradacédo dos compasitos de ferro puro, po
de aciaria e PEAD puro obtidas na TGA

Amostras Temperatura inicial Residuo a 550°C

PEAD puro 374,8°C 0%
CP10Fe 389,6°C 8,05%
CP20Fe 376,3°C 17,24%
CP30Fe 382,9°C 29,09%
CP40Fe 392,2°C 37,95%
CP10PO 411,9°C 9,17%
CP20PO 408,1°C 16,34%
CP30PO 384,4°C 28,51%
CP40PO 386,7°C 37,09%

CPxxFe (compésito PEAD/Ferro puro); CPxxPO (compdsito PEAD/P6 de aciaria)
Fonte: o Autor, 2018
Os aumentos verificados na temperatura de inicial de degradagdo indicam
que os compodsitos sdo mais estaveis termicamente que o PEAD puro. Além disso, a
temperatura de processamento de (300°C) atende a estabilidade térmica de todas as

amostras.

4.6. Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC)

O PEAD puro e os compdsitos de ferro puro e po de aciaria foram analisados
por Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC), com o objetivo de verificar as
temperaturas de fusdes dos materiais, bem como obter informac¢des acerca da
estrutura cristalina.

ApOs as analises realizadas, foi possivel observar que ndo parece haver
diferencas significativas nas temperaturas de fusdo dos compdésitos de ferro puro e
po de aciaria com relagcdo ao PEAD puro. A temperatura dos picos de fusdo dos
compasitos variou de 135,6°C a 142,8°C, com média de 140,1°C, enquanto o PEAD

obteve 137,9°C conforme tabela 7.
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Tabela 7 — Temperaturas de fusdo do PEAD e compadsitos. T, e T, representam as
temperaturas em que ocorre, respectivamente, o inicio e o final da transigdo durante
0 aquecimento (fusdo) ou o resfriamento (cristalizacao), com um erro do
equipamento de aproximadamente + 3%.

Amostras T, T, Ttuszo AT AH(J .g'l) Crist (%) Cocr:rrils itdo
(%)
PEAD puro 112,7°C ~ 152,8°C  137,9°C 40,1°C 83,054 28,35 -
CP10Fe 117,8°C  159,7°C  142,8°C 41,9°C 83,304 28,43 31,59
CP20Fe 118,1°C  146,9°C  135,6°C 28,8°C 68,716 23,45 29,31
CP30Fe 115,9°C  152,3°C  138,3°C 36,4°C 59,788 20,41 29,15
CP40Fe 117,2°C ~ 155,4°C  141,6°C 38,2°C 56,897 19,42 32,37
CP10PO 115,3°C  162,1°C  141,6°C 46,8°C 84,106 28,70 31,89
CP20PO 119,0°C  153,9°C  140,6°C 34,9°C 70,623 24,10 30,13
CP30PO 116,4°C  153,7°C  138,9°C 37,3°C 62,339 21,28 30,40
CP40PO 115,2°C  156,9°C  141,3°C 41,7°C 59,557 20,33 33,89

CPxxFe (compésito PEAD/Ferro puro); CPxxPO (compésito PEAD/P6 de aciaria)
Fonte: o Autor, 2018
As figuras 34, 35 e 36 demonstram o comportamento das curvas de DSC do
PEAD puro, compdésitos de ferro puro e compésitos de pé de aciaria,

respectivamente.
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Figura 34: Curva DSC do PEAD puro
Fonte: o Autor, 2018



50

| 10
% , Peak = 142.79 °C CP10Fe
5
E: Area = 11561.427 mJ
5 & Delta H = 83.3041 J/g
z
2
I
% -10
T ¥1=117.83°C
Y1 =-9.8621 mW X2 =15971°C
-15 -
Y2 =-11.6170 m\W (
a)
-20 T T T T T T ;
30 100 120 140 160 180 200 220
Temperature (*C) I
|
I 24
| -4 1 CP20Fe
3 eak = 135,58 °C
5 41
g Area = 384.051 mJ
ug ry Delta H = 68.7168 J/g
k=
% -0 X1=118.03°C
2 Y1 =-9.1488 mW X2 =146.97 °C
¥2=-101779 mW
12
4 ] (b)
-15 T T T T T T ]
80 100 120 140 160 180 200 220
Temperature (*C} I
|
| *]
eak = 138.32 °C
g 04
E
& 5 CP30Fe
§ Area =T757.003 mJ
g -4 Delta H = 59.7889 J/g
H
5 e
$
3 X1=11594°C
Y1 =-7.3472 mW %5 = 162 98 °C
10 Y2 = -8.7917 mW ()
-12 . . . . . : ]
80 100 120 140 160 180 200 221
Temperature (*C) I
| 7]
0
(e
N eak = 141.57 °C
3‘; CP40Fe
5 %
5 g Area = §23.260 mJ
i Delta H = 56.8979 J/g
I
® -10
[
I
=12 4
XK1=11723°C
-14 4 Y1 =-12.2380 mW X2 = 155.39 °C (d)
s Y2 =-13.5380 mW
80 100 120 140 160 180 200 229
Temperature (“C) I

Figura 35: Curva DSC do compdésito de ferro puro nas proporcoes de (a) 10%, (b)

20%, (c) 30% e (d) 40%
Fonte: o Autor, 2018



51

| 10 -
|
eak = 141.57 °C
:
5 09
2 CP10PO
& Area = 1359.662 mJ
oo Delta H = 841069 J/g
=
5
I
~10 4 X1=115.34"C
Y1 =-8.9776 mW %2 = 162.00 °C (a)
¥2 = 10,6766 m\W
-15 T T T T T T 1
80 100 120 140 180 180 200 220
Temperature (°C) I
N
24
|
|
g & eak = 140.58 °C CP20PO
5 &4
3 Area = 563.054 mJ
£ 104 elta H = 70.6235 Jig
z
2 121 X1=118.98 °C
kol =_
T e Y1 =-11.7795 mW/ R
Y2 = -13.4767 mW
16 4
e (b)
-20 T T T T T T 1
20 100 120 140 160 180 200 220
Temperature (°C) I
|
| 5
= eak = 138.90 °C
2 CP30PO
E 54
B Area = 842.809 mJ
& Delta H = 62.3391 J/g
LR
L X1=11643 °C
¥1=-10.6185 mWW ¥Z = 153.68 °C
15 Y2 = 12.1962 mW (C)
-18 T T T T T T 1
a0 100 120 140 160 180 200 220,
Temperature ("C} I
| o
g eak = 14133 °C
:;‘: . CP40PO
2 Area = 1023340 mJ
H elta H = 59.5579 Jig
H
= -10 4
]
I
¥1=11620°C
Y1=-11.7804 mW X2 = 156.88 °C
-15 1 Y2 = -13.2732 mW (d)
-18 T T T T T T
a0 100 120 140 160 180 200 220
Temperature ("C} I

Figura 36: Curva DSC do composito de pé de aciaria nas propor¢des de (a) 10%, (b)

20%, (c) 30% e (d) 40%
Fonte: o Autor, 2018



52

Quanto a largura do pico de fusao (AT), as amostras com 20 e 30% de ferro e
pé de aciaria apresentaram uma diminuicdo com relagcdo ao PEAD puro, tal fato
sugere que os cristais de PEAD puro presentes nessas amostras Sd8o0 mais
homogéneos e que o ferro e o po de aciaria interferem na nucleacéo desses cristais.

Em relacédo a cristalinidade, verifica-se que o PEAD puro apresentou um valor
28,35% de cristais. Esse valor foi calculado a partir da entalpia de fusdo padrao
estabelecida para o PEAD 100% cristalino (AH = 293 J.g™). A cristalinidade dos
compositos foi corrigida, considerando o teor de polimeros em cada amostra.
Verifica-se na tabela 7 que o teor de cristais nos compoésitos € maior que no PEAD
puro, atingindo os valores maximos de 32,37% para a amostra CP40Fe e 33,89%
para a amostra CP40PO. Tal fato € um indicativo de que tanto o ferro quanto o p6 de
aciaria contribuem para um aumento no teor de cristais, agindo como agentes
nucleantes. Este comportamento colabora com o aumento nas propriedades

mecénicas observado nas andlises de tragéo e flexdo.



53

5. CONCLUSOES

Com a andlise dos resultados obtidos neste trabalho foi possivel avaliar o
efeito da quantidade de refor¢o inserido na matriz de PEAD para obtencdo dos
compositos poliméricos a partir de uma mistura termocinética de p6 de aciaria
comparados com o compasito de ferro e PEAD puro.

Com base nos resultados obtidos dos ensaios de tracao, foi possivel observar
que, com 0 aumento das porcentagens de po de aciaria na composicdo dos
compasitos, ocorre uma diminuicdo da tenacidade dos mesmos. A incorporacao do
metal como reforco, a resisténcia mecéanica se manteve estavel, no entanto
aumentou se o modulo de elasticidade e consequentemente a rigidez em 41% na
amostra CP40PO com relacdo ao PEAD puro, sendo que, com o polimero reforcado
com ferro promoveu também um pequeno aumento na rigidez do material cerca de
15% nas amostras CP20Fe e CP30Fe.

Com os resultados dos ensaios de flexao foi possivel concluir que a insercao
do reforco de p6 de aciaria e ferro promoveu um aumento do médulo de
elasticidade, principalmente nas amostras CP20PO e CP30Fe, respectivamente com
relagdo ao PEAD puro. Com isso houve uma reducdo na tensdo maxima do
composito reforcado com ferro puro e uma estabilidade com relagdo ao compdsito
de p6 de aciaria, com excecao para a amostra CP20PO gue acarretou um acréscimo
de 21,8% com relacédo ao PEAD puro.

Nos ensaios de dureza com os valores obtidos, pode analisar que 0s mesmos
ndo apresentaram resultados diferentes apresentados pelos compdsitos de p6 de
aciaria e de ferro puro, porém com relacdo ao PEAD puro, na amostra CP20PO
houve um pequeno acréscimo de 14,7% na dureza melhorando esta propriedade.

Com as imagens de MEV, foi possivel visualizar que a interacdo
matriz/reforco € fraca e bastante heterogenia com os materiais bastante dispersos
nos compdésitos. Tal comportamento é esperado, uma vez que a matriz polimérica e
o reforgco sé@o de caracteristicas fisico/quimicas distintas.

Na Analise Termogravimétrica (TGA) os compaositos obtiveram temperaturas
iniciais de degradagéo superiores ao do PEAD puro tornando-os mais estaveis
termicamente.

No Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC) ndo houve diferencas

significativas nas temperaturas de fusdes dos compdsitos com relacdo ao PEAD
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puro. Além disso, as amostras de compositos apresentaram maior teor de
cristalinidade que o PEAD puro, indicando que os reforcos contribuem para a
nucleacdo de cristais de PEAD, fato que corrobora a melhora nas propriedades
mecanicas observadas.

Em suma, foram obtidos neste trabalho materiais compdésitos, formulados com
menores teores de derivados do petréleo, reforcados com materiais metélicos que é
subproduto gerado da siderurgia em grande quantidade, apresentando vantagens
com relacdo a sua abundancia e custo. Além disso, podem ser usados para as
mesmas aplicacdes que o PEAD puro, destacando o compdédsito CP20PO que obteve
os melhores resultados com relacdo as propriedades mecéanicas e estabilidade

térmica.
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6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Avaliar a utilizacdo de outros tipos de plasticos como matriz (Polipropileno —
PP, Policloreto de Vinila — PVC e Poliestireno de Alto Impacto -HIPS).

e Utilizar como reforcos outras composicfes de p6 de aciaria ou de alto forno.

¢ Realizacdo de DRX — avaliacéo da cristalinidade.

e Ensaio de impacto.

e Determinacdo da massa especifica.

e Uso de alguns compatibilizantes.
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