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RESUMO

O Polietileno de alta densidade (HDPE) foi utilizado como matriz para elaboração de
compósitos com geopolímero. A geopolimerização foi feita com escória de Panela em
duas diferentes proporções sólido/líquido (1,4 e 1,6) em solução alcalina com metassi-
licato de sódio. Foi utilizado o método de compatibilização in situ com dois tipos de
compatibilizantes (anidrido maleico e Polybond) na busca de comparar seus efeitos da
utilização nos compósitos na adesão entre a carga e a matriz. A produção dos compó-
sitos foi realizada por extrusão a 200°C com diferentes concentrações dos dois tipos de
geopolímero (10%, 20% e 30%) e com 3% de compatibilizante. Os diferentes materiais
extrusados foram utilizados como matéria prima para a produção em uma prensa a quente
a 200°C seguido de resfriamento controlado em prensa a frio. A caracterização do po-
límero (HDPE), da escória de Panela e dos compósitos foram realizadas pelas análises
de difração de raio-X (DRX), espectroscopia de infravermelho por Transformada Fourier
(FTIR), análise termogravimétrica (TGA), calorimetria diferencial de varredura (DSC),
microscopia eletrônica de varredura (FEG-SEM), ensaio de dureza Shore D, ensaio de
densidade, ensaio mecânico de tração, análise de difusividade térmica (LFA), coeficiente
de absorção acústica (CAA) e espectroscopia de ressonância magnética nuclear no domínio
do tempo (RMN − DT ). DRX indicou que os compósitos com menores concentrações de
carga tendem a uma menor resistência à compressão. O TGA mostrou que os compósitos
com geopolímero 1,4 apresentaram uma maior estabilidade térmica que os fabricados com
geopolímero 1,6. O compatibilizante anidrido maleico diminuiu a difusividade térmica dos
compósitos de forma mais eficiente que o Polybond. O DSC mostrou que as partículas de
geopolímero dispersas na matriz polimérica atuaram dificultando a mobilidade das cadeias
poliméricas, diminuindo a cristalinidade e aumentando o efeito na compatibilidade. As
imagens de MEV mostraram uma maior porosidade no geopolímero 1,4 e confirmaram a
eficiência do peneiramento. A geopolimerização diminuiu a densidade dos compósitos. Os
compósitos com maiores teores de carga apresentaram maior valor de dureza e menores
módulos de elasticidade. Já a análise de CAA, os compósitos com menores concentrações
de geopolímero 1,4 e Polybond se mostraram mais eficientes no isolamento acústico. Os
compatibilizantes aumentaram a mobilidade das amostras e quanto menor é a concentração
de carga, menor é a rigidez do material. Os resultados das análises demonstraram viabili-
dade de processamento e inovações favoráveis para futuras aplicações e pesquisas deste
compósito criado e estudado pela primeira vez no mundo. Vale ressaltar que os compósitos
são grandes precursores para aquisição da sustentabilidade de produtos industrializados e
para engenharia de materiais pelo reaproveitamento dos materiais provenientes de resíduos.

Palavras-chave: compósito; polietileno de alta densidade; geopolímero; escória de panela.



ABSTRACT

High-density polyethylene (HDPE) was used as a matrix for creating composites with
geopolymer. Geopolymerization was carried out with ladle furnace slag in two different
solid/liquid ratios (1.4 and 1.6) in an alkaline solution with sodium metasilicate. The
in situ compatibilization method was used with two types of compatibilizers (maleic
anhydride and Polybond) in an attempt to compare their effects when used in composites
on the adhesion between the filler and the matrix. The production of the composites
was carried out by extrusion at 200°C with different concentrations of the two types of
geopolymer (10%, 20% and 30%) and with 3% of compatibilizer. The different extruded
materials were used as raw material for production in a hot press at 200°C followed by
controlled cooling in a cold press. The characterization of the polymer (HDPE),ladle
furnace slag and composites were carried out by X-ray diffraction analysis (XRD), Fourier
Transform infrared spectroscopy (FTIR), thermogravimetric analysis (TGA), differential
scanning calorimetry ( DSC), scanning electron microscopy (FEG-SEM), Shore D hardness
test, density test, mechanical tensile test, thermal diffusivity analysis (LFA), acoustic
absorption coefficient (CAA) and nuclear magnetic resonance spectroscopy in time domain
(RMN −DT ). XRD indicated that composites with lower filler concentrations tend to have
lower compressive strength. The TGA showed that composites with geopolymer 1.4 had
greater thermal stability than those manufactured with geopolymer 1.6. The compatibilizer
maleic anhydride decreased the thermal diffusivity of the composites more efficiently than
Polybond. The DSC showed that the geopolymer particles dispersed in the polymer matrix
acted to hinder the mobility of the polymer chains, reducing crystallinity and increasing
the effect on compatibility. SEM images showed greater porosity in geopolymer 1,4 and
confirmed the sieving efficiency. Geopolymerization decreased the density of the composites.
Composites with higher filler contents had higher hardness values and lower elastic moduli.
As for the CAA analysis, composites with lower concentrations of geopolymer 1,4 and
Polybond proved to be more efficient in acoustic insulation. The compatibilizers increased
the mobility of the samples and the lower the charge concentration, the lower the stiffness of
the material. The results of the analyzes demonstrated processing feasibility and favorable
innovations for future applications and research of this composite created and studied for
the first time in the world. It is worth mentioning that composites are great precursors for
acquiring the sustainability of industrialized products and for materials engineering by
reusing materials from waste.

Keywords: composite; high density polyethylene; geopolymer; ladle furnace slag.
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1 INTRODUÇÃO

1.1 POSICIONAMENTO DA PESQUISA
Um dos problemas globais existentes é a poluição do ecossistema que é resultado

de múltiplos fatores, os quais os efluentes industriais se destacam devido ao inegável efeito
na saúde pública e no meio ambiente (ALOUANI et al., 2021). Nesse contexto, na busca
de melhorias e soluções, a redução de resíduos na mineração e das atividades industriais se
tornou uma das principais preocupações ambientais, sendo uma questão fundamental para
o desenvolvimento de novas tecnologias e na busca de converter resíduos em produtos de
valor agregado (MURALEEDHARAN; NADIR, 2021).

Durante a fabricação do aço, existem subprodutos como as escórias que são geral-
mente descartadas, principalmente pelo seu alto conteúdo metálico e por ter comportamento
de expansão (SATISH KUMAR et al., 2019). Assim, a utilização destas escórias de aciaria
começaram então a serem estudadas como matéria prima constituinte em pavimentações e
estradas, aterros, alvenaria de edifícios, produção de cimento e produção de fertilizantes
(PAUL; SURESH; PAL, 2021). Estas escórias de aciaria são ricas em minerais de sílica e
alumina que se qualificam para a síntese de geopolímeros, permitindo a reciclagem dos
resíduos como material secundário (LIN et al., 2020). Os geopolímeros são materiais inorgâ-
nicos semicristalinos formados pela ativação alcalina de aluminossilicato. Suas propriedades
podem ser comparadas ao concreto de cimento Portland comum, tendo uma resistência
mecânica comparável ou ainda superior, além de boas propriedades físicas como menor
retração, baixa relação densidade-resistência e durabilidade. Desta forma, o geopolímero
encontrou amplas aplicações como ligante para concretos, tijolos, aterros, estradas e telhas
(HUI-TENG et al., 2021). Nos últimos anos, houve um aumento substancial de estudos
voltados à utilização de precursores tradicionais, como derivados de resíduos, sendo estes
escória, cinza volante de carvão e sintéticos como metacaulim (PAYA et al., 2019). Estudos
mostraram que a escória do forno panela tem propriedades cimentícias e um potencial em
melhorar as propriedades dos geopolímeros (YONG-SING et al., 2021).

O polietileno de alta densidade (HDPE) é um tipo de poliolefina termoplástica
produzida por polimerização catalítica de etileno, sendo considerado mundialmente um dos
polímeros mais utilizados devido seu baixo custo e boas propriedades como alta resistência
à corrosão, alto nível de tenacidade, boa resistência ao calor e ao frio, boa estabilidade
química, alta rigidez e boa resistência mecânica. Tais fatores supracitados favorecem a
sua ampla aplicação na indústria e no cotidiano (KORIEM; OLLICK; ELHADARY, 2021;
SHAHIN; BARSOUM; KORKEES, 2021; WANG et al., 2021a). O HDPE tem excelente
flexibilidade em baixas temperaturas e boa resistência à permeação de umidade (GARCíA
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et al., 2021). Alguns estudos revelam que o HDPE sofre pouca degradação possuindo um
desempenho de vida útil de mais de 100 anos (NGUYEN et al., 2021).

Compósitos termoplásticos são materiais notáveis e compreendem a fase contínua
da matriz polimérica e a fase dispersa (fase de reforço) distribuída nessa matriz. As
duas fases devem possuir diferença nas propriedades químicas, físicas e mecânicas, sendo
separadas por uma interface bem definida. A resistência do compósito produzido depende
principalmente da razão entre a matriz e o reforço e da qualidade da interface entre os
materiais, isto é, da adesão entre as fases. Compósitos termoplásticos tem se destacado
cada vez mais por serem leves, possuírem alta resistência à fadiga, resistência à corrosão e
isolamento elétrico, tornando-se amplamente utilizados nos campos da engenharia, como
automotiva, civil, aeronáutica, entre outras (KHOUAJA; KOUBAA; BEN DALY, 2021;
SADIK et al., 2021).

Nos últimos anos, a demanda por aviões produzidos com novos materiais e tecnologia
vem crescendo com o avanço da aviação comercial e executiva (SCOTTON; GUERRINI;
OLIVEIRA, 2021). Desde 1960, a utilização de compósitos na indústria aeroespacial
tem crescido ao longo dos anos, conferindo às estruturas uma redução no peso e uma
resistência comparável ou até mesmo superior a alguns metais utilizados na aviação. A
leveza das estruturas das aeronaves acarreta também uma menor geração de poluentes
pelo fato de consumir uma menor quantidade de combustíveis (DUBIELLA; VICENTINI,
2018). Os compósitos são muito utilizados na fabricação das aeronaves principalmente
nas seguintes partes: asas, estabilizadores vertical e horizontal, feixe de quilha e seções de
fuselagem. Além disso, são aplicados em elementos de controle de voo, em carenagens e
no interior da aeronave, como portas, pisos e painéis de revestimento da cabine (RÊGO;
SANTOS; MARINHO, 2020). Os materiais compósitos tornaram-se um fator importante
para o avanço das aeronaves devido ao seu peso leve, alta resistência e projetabilidade.
Algumas aeronaves avançadas são fabricadas com mais de 50% dos materiais utilizados
sendo compósitos.(MIAO et al., 2023). No boeing 787, por exemplo, 50% dos materiais
utilizados são compósitos, o que confirma a ampla aplicação destes materiais, como mostra
a Figura 1.1 (CHAUHAN; BHUSHAN, 2017).
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Figura 1.1 – Materiais utilizados em um boeing 787 (CHAUHAN; BHUSHAN, 2017).

Existem pesquisas que demostram que os geopolímeros possuem grande potencial
de isolamento térmico e acústico, bem como dos compósitos termoplásticos (SEKKAL;
ZAOUI, 2023; ALY et al., 2021). Diante disso e da grande utilização de compósitos na
produção de aeronaves, este trabalho tem a finalidade de criar um compósito de polietileno
de alta densidade com partículas geopoliméricas obtidas a partir de escória de panela,
reaproveitando um rejeito industrial proveniente da fabricação do aço, contribuindo com a
sustentabilidade. É esperado que este compósito, fabricado e estudado pela primeira vez
no mundo, possibilite o uso alternativo de rejeitos industriais, resultando na redução de
impactos ambientais e gerando lucro, bem como o emprego de um material alternativo para
revestimentos interno de aeronaves, possibilitando um bom isolamento térmico e acústico
e reduzindo o peso de uma aeronave, por ser um material leve e de elevada resistência.

1.2 OBJETIVOS

1.2.1 Geral

Neste trabalho, foi produzido e caracterizado um compósito de polietileno de alta
densidade, reforçado por geopolímero oriundo de escória de aciaria de panela. O trabalho
visa obter um compósito com reaproveitamento de rejeitos industriais buscando aplicações
em revestimentos de aeronaves que melhorem o isolamento térmico e acústico.

1.2.2 Específicos

O presente trabalho envolve as seguintes etapas:

• Caracterização granulométrica, química, estrutural e morfológica da escória de
aciaria e do polímero.
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• Avaliar a influência das diferentes concentrações sólido/líquido na geopolimeriza-
ção;

• Otimizar as condições de mistura dos materiais através de extrusão e fabricação
dos corpos de prova em prensa com aquecimento;

• Caracterizar os compósitos através de análises de espectroscopia no infravermelho
com transformada de Fourier (FTIR), difração de raios X (DRX), análises de termogra-
vimetria (TGA), calorimetria de varredura diferencial (DSC), microscopia eletrônica de
varredura (MEV), dureza Shore D, densidade, ensaio mecânico de tração, ensaio de difusi-
vidade térmica (LFA), coeficiente de absorção acústica e espectroscopia de ressonância
magnética nuclear no domínio do tempo (RMN-DT).
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2 REVISÃO BIBLIOGRÁFICA

2.1 SUSTENTABILIDADE E DESENVOLVIMENTO SUSTENTÁ-
VEL
Sustentável, sustentabilidade e desenvolvimento sustentável são termos usados

globalmente. “Sustentável” se refere as soluções à deterioração do sistema ambiental humano
com auxílio da sustentabilidade e do desenvolvimento sustentável. A sustentabilidade
mensura o nível da qualidade deste sistema buscando avaliar o seu grau de distância
em relação ao sustentável. Já o desenvolvimento sustentável atua com estratégias para
aproximar o nível de sustentabilidade ao sistema ambiental humano sustentável. Todos
esses termos possuem o mesmo objetivo: alcançar a ideia de sistema ambiental humano
sustentável (FEIL; SCHREIBER, 2017). A sustentabilidade e o desenvolvimento sustentável
são termos que estão entrelaçados, ou seja, envolvidos com propósitos semelhantes, uma
vez que a sustentabilidade é o objetivo do desenvolvimento sustentável (CARVALHO,
2019).

Em 1970 começaram as preocupações com as modificações severas na qualidade
do ar, do solo e da água. Em 1972, com a observação de que o fluxo de degradação se
mantinha e que os recursos naturais não seriam suficientes para as futuras gerações, a
ONU (Organização das Nações Unidas) realizou então a Conferência das Nações Unidas
sobre o Meio Ambiente Humano, com a participação de 113 países, 250 organizações não
governamentais e organismos da ONU” na cidade de Estocolmo, sendo o momento que a
comunidade mundial passa a conceber a possibilidade de se desenvolver sem degradar de
modo excessivo e insustentável o planeta (GOMES; FERREIRA, 2018).

A interpretação sobre o termo “desenvolvimento sustentável” não é única. O conceito
está sempre em construção e constantemente é revisado e aperfeiçoado (CORREIA et al.,
2018). O conceito mais aceito e utilizado é o de 1987 publicado no Relatório Brundtland
proposto pela Comissão Mundial sobre Meio Ambiente e Desenvolvimento (CMMAD).
Nesse relatório surgiu a definição de desenvolvimento sustentável que popularizou a noção
de garantir que o meio ambiente natural seja mantido na sua forma e que possa seguir
satisfazendo as necessidades humanas das gerações futuras, combinado com o duplo desafio
de assegurar a igualdade das gerações passadas, atuais e futuras (LAZARO; GREMAUD,
2017).

Em 1992 foi realizada no Rio de Janeiro a Conferência das Nações Unidas sobre o
Meio Ambiente e Desenvolvimento, também chamada de Cúpula da Terra, ou ECO-92,
com representantes de 108 países. O objetivo foi avaliar os acontecimentos ambientais
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ocorridos desde a Conferência de Estocolmo. Esse evento resultou em cinco documentos
importantes: Declaração do Rio sobre Meio Ambiente e Desenvolvimento, Agenda 21,
Princípios para a Administração Sustentável das Florestas, Convenção da Biodiversidade
Biológica, Convenção sobre Mudança do Clima (MARCO; MEZZAROBA, 2017).

Em 1997 ocorreu a conferência Rio+5 que deixa claro que o modelo de desenvolvi-
mento do tipo capitalista é contraditório as diretrizes estabelecidas para o desenvolvimento
sustentável, fomentando desigualdades sociais numa dinâmica de exploração econômica da
natureza (ANTUNES; NASCIMENTO; QUEIROZ, 2017). Na África do Sul, na cidade
de Joanesburgo, ocorreu a Rio+10, em 2002, conhecida também como Cúpula da Terra
sobre a Sustentabilidade e Desenvolvimento. O objetivo principal foi discutir os avanços
e lições aprendidas a partir da Conferência Eco-92, discutindo também a aplicação real
da Agenda 21. O resultado desse fórum foi desalentador, pois ao avaliarem as mudanças
ocorridas de dez anos a partir da mega conferência do Rio, assumiram que recomendações
contidas na Agenda 21 se transformaram em proposições jamais cumpridas por nenhum
país (BARRETO; VILAÇA, 2018). No ano de 2012, ocorreu no Rio de Janeiro a reunião
de Cúpula denominada Rio+20. Nessa reunião, a preocupação principal era com os riscos
de retrocessos em relação às conquistas obtidas no encontro de 1992, principalmente no
tocante às questões climáticas e proteção da diversidade biológica (JAPIASSÚ; GUERRA,
2017).

Em 2015 as Nações Unidas aprovaram um plano para abordar o desenvolvimento
sustentável em todos os contextos, a Agenda 2030 para o Desenvolvimento Sustentável.
Nela, existem 169 alvos com 17 objetivos a serem alcançados em termos de meio ambiente
e desenvolvimento humano até o ano de 2030 (FERREIRA et al., 2021). Os objetivos de
Desenvolvimento Sustentável (ODS) representam o eixo central da Agenda 2030, orientando
as ações nas três dimensões do desenvolvimento sustentável: econômica, social e ambiental.
As metas indicam os caminhos a serem trilhados e as medidas a serem adotadas para
promover o seu alcance. Existem 17 ODS que serão descritas a seguir, destacando as ODS
12 e 13, pois este trabalho tem estes como objetivo. As 17 ODS são:

ODS 1: Acabar com a pobreza em todas as suas formas, em todos os lugares;

ODS 2: Acabar com a fome, alcançar a segurança alimentar e melhoria da nutrição
e promover a agricultura sustentável;

ODS 3: Assegurar uma vida saudável e promover o bem-estar para todos, em todas
as idades;

ODS 4: Assegurar a educação inclusiva e equitativa e de qualidade, e promover
oportunidades de aprendizagem ao longo da vida para todos;

ODS 5: Alcançar a igualdade de gênero e emponderar todas as mulheres e meninas;

ODS 6: Assegurar a disponibilidade e gestão sustentável da água e saneamento
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para todas e todos;

ODS 7: Assegurar o acesso confiável, sustentável, moderno e o preço acessível à
energia para todos;

ODS 8: Promover o crescimento econômico sustentado, inclusivo e sustentável,
emprego pleno e produtivo, e trabalho decente para todos e todas;

ODS 9: Construir infraestruturas resilientes, promover a industrialização inclusiva
e sustentável e fomentar a inovação;

ODS 10: Reduzir a desigualdade dentro dos países e entre eles;

ODS 11: Tornar as cidades e os assentamentos humanos inclusivos, seguros, resili-
entes e sustentáveis;

ODS 12: Assegurar padrões de produção e de consumo sustentáveis;

ODS 13: Tomar medidas urgentes para combater a mudança climática e seus
impactos;

ODS 14: Conservação e uso sustentável dos oceanos, dos marres e dos recursos
marinhos para o desenvolvimento sustentável;

ODS 15: Proteger, recuperar e promover o uso sustentável dos ecossistemas terres-
tres, gerir de forma sustentável as florestas, combater a desertificação, deter e reverter a
degradação da terra e deter a perda de biodiversidade;

ODS 16: Promover sociedades pacíficas e inclusivas para o desenvolvimento sustentá-
vel, proporcionar o acesso à justiça para todos e construir instituições eficazes, responsáveis
e inclusivas em todos os níveis;

ODS 17: Fortalecer os meios de implementação e revitalizar a parceria global para
o desenvolvimento sustentável (SILVA, 2018).

A Figura 2.1 mostra de forma simplificada a linha do tempo dos principais aconte-
cimentos relacionados ao desenvolvimento sustentável.
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Figura 2.1 – Linha do tempo do desenvolvimento sustentável

2.2 POLIETILENO DE ALTA DENSIDADE
A primeira síntese industrialmente prática de polietileno foi descoberta em 1933

por Eric Fawcett e Reginald Gibson, na Imperial Chemical Industries (ICI), Inglaterra.
O polietileno (PE) se tornou um dos materiais termoplásticos mais utilizados no mundo.
Originalmente ele era aplicado em isolamento de cabos de radar durante a Segunda Guerra
Mundial. Em 1953, dois grupos de pesquisa (o de John P. Hogan e Robert L. Banks (EUA)
e de Karl Ziegler (Alemanha)) produziram ao mesmo tempo, pela primeira vez, o polietileno
de alta densidade (HDPE) (NGUYEN et al., 2021; CHAKRABARTY; VASHISHTHA;
LEEDER, 2015).

O polietileno possui grande valor comercial devido ao seu baixo custo e boas
propriedades de processamento. Classificado de acordo com seu índice de fluidez e densidade,
podendo ser polietileno de alta densidade (HDPE), polietileno de baixa densidade (LDPE)
e polietileno linear de baixa densidade (LLDPE). O HDPE possui várias vantagens sobre
outros materiais plásticos, como baixo custo de fabricação, melhor hidrofobicidade e
propriedades físicas, químicas, mecânicas e térmicas excepcionalmente boas. Dentre essas
propriedades está a alta flexibilidade, translucidez e dureza considerável em temperaturas
muito baixas. Algumas propriedade que podem ser vistas como desvantagens incluem
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uma baixa rigidez, maior encolhimento do molde e pobre resistência ao calor (MOHAN
BHASNEY et al., 2020).

O HDPE é um termoplástico semicristalino que possui uma ampla gama de aplica-
ções devido à sua facilidade de processamento, boas propriedades mecânicas, excelente
biocompatibilidade, boa resistência química, reciclabilidade e baixo custo. Através do
desenvolvimento de novas tecnologias que envolvem o HDPE, como sua utilização em com-
pósitos, é possível produzir materiais avançados com propriedades superiores ao polímero
puro, o que favorece a expansão de seu uso e a competição com outros polímeros de maior
valor agregado (SAVINI; ORÉFICE, 2020).

2.2.1 COMPÓSITOS

Os compósitos são materiais oriundos da mistura de um ou mais materiais que
visam combinar suas propriedades buscando melhorar suas características mecânicas, das
quais o material puro não é capaz de alcançar (SANTOS et al., 2020). Os compósitos
são constituídos de duas fases: a matriz e o reforço. São fabricados buscando otimizar os
pontos fortes de cada uma das fases. A matriz é o que proporciona estrutura ao material
compósito, preenchendo os espaços vazios e mantendo os materiais em suas posições
relativas. Já o reforço é o que destaca as propriedades mecânicas, eletromagnéticas ou
químicas do compósito como um todo (LIGOWSKI; SANTOS; FUJIWARA, 2015).

Os compósitos podem ser classificados em três divisões principais: os compósitos
reforçados com partículas, os reforçados com fibras e os estruturais (SOUZA, 2018).
A interface, ou seja, a adesão entre as fases produz uma das maiores influências nas
propriedades mecânicas dos compósitos. Essa adesão atua diretamente sobre as propriedades
mecânicas e químicas do compósito criado. Dessa forma é preciso ter uma boa interação
entre os dois materiais constituintes (PEREIRA et al., 2021).

Cada vez mais tem se buscado desenvolver materiais que sejam capazes de con-
ciliar o alto desempenho dos polímeros com a questão ecológica. Assim, a utilização de
materiais compósitos tem aumentado continuamente pelas melhorias das características
dos materiais, ou seja, das propriedades da matriz polimérica, do reforço e da interface
matriz-reforço(RESENDE; OLIVEIRA; MULINARI, 2017).

2.3 ESCÓRIA DE ACIARIA DE PANELA
Desde a Revolução Industrial, no século 18, a demanda por aço aumentou continu-

amente, principalmente devido aos seus custos de produção relativamente baixos e sua
propriedade de ser totalmente reciclável. A World Steel Association (WSA) estimou o
crescimento da produção anual de aço de 189 milhões de toneladas em 1950 para 1869,9
milhões de toneladas em 2019 e ainda reuniu um aumento de 7% da produção de aço
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bruto para 161,9 milhões de toneladas em outubro de 2020, em comparação ao mesmo mês
do ano anterior (LUCA; PETRESCU, 2021). No Brasil, mesmo com a crise econômica
dos dias atuais, de acordo com o Ministério da Indústria, Comércio Exterior e Serviços e
Instituto Aço Brasil (2020), a demanda por aço aumentou cerca de 4,5% ao ano, desde
1970 até 2013. A exportação do produto é bem significativa no país, sendo exportado 40%
do aço produzido, o que tornou o Brasil o 6º maior exportador líquido em 2018, de acordo
com a WSA. Com a melhoria do setor econômico é esperado que as emissões desse setor
aumentem (SOUZA; PACCA, 2021).

No processo de fabricação do aço, o minério de ferro é transformado em aço de
forma que seja utilizado comercialmente. A primeira etapa é chamada de redução, onde
tem como objetivo reduzir ao máximo o teor de oxigênio do minério (óxido de ferro (FeO)).
O minério então é colocado em alto fornos na presença de carbono (em forma de coque ou
carvão vegetal) e alguns fundentes que auxiliam a produção de escórias. Assim é obtido o
ferro-gusa, que tem cerca de 3,5 a 4,0% de carbono em sua estrutura. Caso ocorra uma
segunda fusão, tem-se o ferro fundido, com teores de carbono entre 2 e 6,7%. A partir
daí é feita uma análise química do ferro verificando os teores de carbono, silício, fósforo,
enxofre, manganês e outros elementos. O material então vai para a aciaria, uma unidade
da siderúrgica onde é feita a transformação desse material em aço, que é a etapa de refino.
Nesta etapa o aço resulta da descarbonatação do ferro-gusa controlando o teor de carbono
para no máximo 2%. Tem-se então uma liga metálica constituída basicamente de ferro e
carbono (variando de 0,008% a 2,11%) e elementos residuais resultantes do processo de
fabricação. Por fim, ocorre o ligotamento, onde o aço sofre o processo de solidificação e é
deformado mecanicamente para ser transformado em produtos siderúrgicos, constituindo
assim o processo de laminação (FERRAZ, 2003) (BISPO et al., 2019). A Figura 2.2 mostra
o fluxograma simplificado da produção de aço (SILVA FILHO et al., 2014).
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Figura 2.2 – Fluxograma simplificado da produção do aço (SILVA FILHO et al., 2014).

Durante a fabricação do aço, com o objetivo de extrair impurezas do ferro, são
adicionados materiais de fluxo que projetam um coproduto complexo chamado de escória.
As escórias podem ser caracterizadas como ácidas, neutras ou básicas. As características
físico-químicas das escórias dependem das impurezas químicas originais no minério de
ferro, sínter, carvão, sucata, natureza dos materiais de fluxo e do ambiente químico sob
o qual a escória é produzida. As impurezas químicas do aço incluem silício, manganês,
fósforo e enxofre, que são quimicamente convertidas e removidas em escória. A composição
da escória depende também de alguns parâmetros (temperatura, ambiente do gás, taxa de
resfriamento, entre outros) que resultam em uma enorme variedade de escórias. A maioria
das escórias de fabricação de aço são materiais alcalinos devido à matriz do material ser
solúvel, liberando óxidos de magnésio e cálcio. Esses óxidos se combinam com a água para
produzir soluções de hidróxido de cálcio e hidróxido de magnésio (O’CONNOR et al.,
2021).

A escória de aciaria tem a função de servir como um receptador para os constituintes
indesejáveis do banho metálico e também de agir como um reservatório oxidante, o que faz
com que ocorra uma dissolução considerável do composto portador (SILVA et al., 2016).
As siderúrgicas produzem dois tipos de escórias em larga escala de acordo com o processo
produtivo utilizado: as escórias de alto-forno, resultantes da fusão do minério de ferro para
a obtenção do ferro-gusa com alto teor de carbono e as escórias de aciaria que resultam da
produção do aço, podendo ser obtidas em fornos elétricos e conversores a oxigênio, processo
conhecido como Lins-Donawitz ou Blast Oxygen (COSTA et al., 2017). A escória flutua
acima do aço fundido, pois esta tem uma densidade menor que o aço, sendo removida
separadamente a 1600 ◦C e resfriada. Para cada tonelada de aço produzida, são gerados
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cerca de 200 kg de escória e dependendo do tipo de forno, a escória de aço é distinguida
como escória de forno de oxigênio básico (BOF), escória de forno elétrico a arco (EAF),
escória de panela e escória de forno otimizador de energia (EOF) (MALATHY et al., 2021).
A Figura 2.3 mostra o processo de fabricação do aço, onde é possível ver os diferentes
tipos de fornos (PECKER, 2020).

Figura 2.3 – Tipos de fornos no processo de fabricação de aço (PACKER, 2020)

A escória de forno panela é um produto liquido ou pastoso que se torna sólido a tem-
peratura ambiente. Geralmente é formada por uma solução de misturas de óxidos e silicatos,
às vezes com fosfatos e boratos, em uma reação endotérmica (GAMA; NETO; RABELO,
2013). No processo de produção do aço, após a passagem pelo forno elétrico a arco, o ma-
terial vai para a panela de aciaria e simultaneamente são adicionadas ligas e escorificantes,
que são responsáveis por formar uma nova escória e que garante a proteção da superfície
do banho, uma possível melhor dessulfuração no forno panela e remoção/modificação de
inclusões. A Figura 2.4 mostra essa etapa do processo (STRAGLIOTTO, 2017).
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Figura 2.4 – Desenho representativo das etapas do processo (STRAGLIOTTO, 2017).

A escória vem sendo utilizada em diversas aplicações nos últimos tempos, como em
concreto, asfalto, lastro, bases de estrada, drenagem livre, preparo de terrenos, agricultura,
pavimentação, entre outras (MALTEZ et al., 2017).

2.4 GEOPOLÍMERO
Os materiais geopoliméricos estão sendo cada vez mais estudados em diversas áreas

da engenharia por ser um material com excelente resistência química, mecânica e térmica.
O geopolímero é um material poroso, o que contribui para o isolamento termoacústico e o
qualifica para utilização em aeronaves(EL ALOUANI et al., 2021). O primeiro conceito de
geopolímero foi proposto por Davidovits em 1978, afirmando que o material é sustentável
e resultante da reação de subprodutos industriais (cinzas volantes, escória, metacaulim,
cinza de óleo de palma, cinza de casca de arroz, entre outros) com soluções alcalinas
(soluções de hidróxido e silicatos solúveis) em ambiente de alta temperatura (CHEN
et al., 2021). Davidovits propôs uma estrutura -Si-O-Al- (rede tridimensional de silico-
aluminato), com a razão Si:Al variando com base em seleção de precursores e ativadores
(DHASINDRAKRISHNA et al., 2021). A rede de geopolímeros consiste em tetraedros de
SiO4 e AlO4 ligados por átomos de oxigênio. Há um equilíbrio com a carga negativa e os
íons positivos (por exemplo, K+, Na+, Ca2+, e Li+) presentes na estrutura. A fórmula
empírica básica para a estrutura do geopolímero é (XIAOLONG et al., 2021):
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Mn[−(SiO2)z − AlO2]n.wH2O (2.1)

onde:

M = cátion monovalente de metal alcalino/alcalino-terroso (Ca+2, Li+, K+ ou
Na+);

n = grau de policondensação;

z = número de tetraedros de SiO4

w = quantidade de moléculas de água.

Geopolímeros são aluminossilicatos semicristalinos que se formam devido à reação
de aluminossilicatos em meio alcalino. Sua composição química se assemelha a das zeólitas,
porém sua microestrutura é amorfa (JOHN; NADIR; GIRIJA, 2021). Os geopolímeros
podem ser usados em compósitos possuindo uma ampla gama de aplicações, como por
exemplo, adequação para infraestrutura de transporte, pavimentos, aplicações subaquáticas,
reparo e reabilitação de estruturas, bem como os recentes desenvolvimentos em impressão
3D (ALBIDAH, 2021).

Davidovits desenvolveu a geopolimerização pela primeira vez em 1979 e se tratando
de rejeitos industriais é considerada um excelente agente de imobilização de resíduos
(SHEHATA; SAYED; ABDELKAREEM, 2021). A geopolimerização pode ser interpre-
tada como um processo com uma série de estágios: dissolução, difusão, oligomerização,
polimerização adicional e endurecimento por desidratação das fontes de alumínio-silício
em uma solução alcalina (ZHU et al., 2021). Na etapa de dissolução, as soluções alcalinas
são responsáveis por dissolver as fontes de aluminossilicatos produzindo os monômeros
de aluminatos e silicatos. Em seguida ocorre o equilíbrio das espécies onde uma mistura
complexa de espécies de aluminatos, silicatos e aluminossilicatos é formada. Ocorre então
a formação de um gel por uma solução supersaturada de aluminossilicatos com elevado pH,
fazendo com que o processo libere a água que foi consumida durante a dissolução. Após a
gelificação, o sistema se reorganiza resultando em redes tridimensionais de aluminossilica-
tos. Durante o crescimento dessas redes, o núcleo atinge um tamanho crítico iniciando a
formação de cristais ordenados, que são responsáveis pela polimerização e solidificação
do material (FIGUEIREDO; COURA; MAZZINGHY, 2019). A Figura 2.5 apresenta as
etapas do processo de geopolimerização.
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Figura 2.5 – Etapas do processo de geopolimerização (FIGUEREDO et all., 2019)

2.4.1 MECANISMOS DE REAÇÃO

Materiais precursores na forma natural ou como subproduto devem ser ricos em
alumina (Al2O3) e sílica (SiO2). Esses precursores de aluminossilicato requerem soluções de
ativação alcalina como hidróxido de sódio ou potássio (NaOH, KOH), silicato de potássio
ou sódio (K2SiO3, Na2SiO3), entre outros. Para que ocorra uma síntese de geopolímero,
por exemplo, ocorre uma fase primária que é a dissolução das espécies de Al e Si dos
materiais precursores sob a ação de uma solução ativadora alcalina. Ocorre interação
iônica entre as espécies em meio alcalino, seguida pela quebra da ligação covalente entre
os átomos de silício, alumínio e oxigênio. Íons carregados negativamente associados ao Al
tetraédrico são balanceados por cátions alcalinos, como Na+, Ca2+, K+, Li+. Após esse
processo, ocorre então o transporte, a orientação e a condensação dos íons precursores
em monômeros, seguido dos processos de coagulação e gelificação. Assim, as redes 3D
rígidas de aluminatos de sílica são formadas por policondensação de monômeros (FARHAN;
JOHARI; DEMIRBOğA, 2020).

As propriedades finais do geopolímero podem ser afetadas por alguns fatores
como: concentração e tipo de fonte alcalina; propriedades e composição da fonte de
aluminossilicato; distribuição granulométrica das matérias-primas; temperatura e tempo de
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cura; solução para a razão de sólidos e pela proporção de Si para Al e silicato a hidróxido.
Para melhorar essas propriedades é preciso otimizar o processo aumentando as taxas de
liberação de Al e Si na fase primaria (reação de dissolução), onde ocorrem as seguintes
reações (KÜÇÜK; KINNARINEN; HÄKKINEN, 2021):

Al2O3 + 3H2O + 2OH− 7→ 2Al(OH)−
4 (2.2)

SiO2 + H2O + 2OH− 7→ [SiO(OH)]− (2.3)

SiO2 + 2OH− 7→ [SiO2(OH)2]2− (2.4)

Na fase de condensação, os oligômeros se conectam e os grupos OH em sua extremi-
dade se encontram liberando água e compartilhando um átomo de oxigênio (SINGH; MID-
DENDORF, 2020). A condensação da espécie de metal hidrolisado segue um mecanismo
de reação nucleofílica. O ataque nucleofílico de um grupo OH carregado negativamente em
um metal carregado positivamente é o que leva à saída da molécula de água e resulta na
formação de uma ponte de oxigênio (ZHENG; WANG; GAO, 2016).

A última fase é a polimerização que é uma reação entre catalisadores químicos para
a formação de silicato de alumínio, onde os átomos de silício e alumínio reagem entre si
formando moléculas (ZABIHI; TAVAKOLI, 2019). Nessa fase o gel endurece ocorrendo o
processo de policondensação, levando à formação de polímeros amorfos ou semi-cristalinos
de aluminossilicatos (SILVA et al., 2014). Conforme o gel endurece, ele se condensa para
formar uma rede tridimensional de silicoaluminato que forma um geopolímero (CONG;
CHENG, 2021).

A Figura 2.6 ilustra esquematicamente o processo de geopolimerização com as
etapas de reorganização do aluminossilicato (a), formação de gel a partir da condensação
de oligômeros (b) e polimerização (c).

Figura 2.6 – Processo de geopolimerização: (a) reorganização do aluminossilicato, (b)
formação de gel a partir da condensação de oligômeros e (c) polimerização
(SINGH; MIDDENDORF, 2020).
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2.4.2 ATIVAÇÃO ALCALINA

Os aluminossilicato são materiais reativos que se dissolvem rapidamente em uma
solução alcalina, formando oligômeros hidroxilados do tipo Si(OH)−

4 eAl(OH)−
4 . Durante

a policondensação, as unidades tetraédricas se unem alternadamente para formar redes
amorfas que compõem os geopolímeros (GOMEZ-CASERO et al., 2021). O papel dos
agentes ativadores é liberar íons Si e Al para a solução quebrando as ligações Si-O-Si,
Al-O-Al e Si-O-Al, o que produz o gel geopolimérico chamado geopolímero (SITHOLE;
MASHIFANA, 2020). Dependendo da solução de ativação, o ligante geopolimérico pode
ser de dois tipos: geopolímeros alcalino-aluminossilicato (resultantes da ativação em meio
alcalino com hidróxido de metal alcalino) e silico-aluminofosfato (em meio ácido com
ácido fosfórico ou ortofosfórico). O mecanismo de ambos ligantes incluem dissolução,
especiação, gelificação, reorganização e polimerização/policondensação (TOME et al.,
2021). A ativação alcalina é um processo de estabilização química na qual se obtém uma
estrutura resistente à compressão, mas instável e sujeita à corrosões (PAIVA; CARVALHO;
SIMAS, 2020).

Durante a síntese, são utilizados normalmente dois tipos de ativadores: soluções de
hidróxidos alcalinos ou uma mistura de soluções de silicato alcalino com hidróxido alcalino.
A diferença entre estes dois ativadores é que o primeiro não adiciona sílica ao sistema,
enquanto o segundo tem essa concentração de sílica elevada. Na reação, o Al é liberado
antes do Si, o que faz com que a variação na quantidade de sílica no ativador resulte
em produtos com propriedades e estruturas distintas. Alguns ativadores alcalinos que
podem ser utilizados incluem: silicato de sódio (Na2SiO3), hidróxido de potássio (KOH),
silicato de potássio (K2SiO3) e hidróxido de sódio (NaOH) (LI et al., 2021). Mistura
de hidróxido de sódio ou hidróxido de potássio (NaOH ou KOH) com silicatos de sódio
(Na2SiO3) são os ativadores mais utilizados em sínteses alcalinas (SEVERO et al., 2013).
Os ativadores a base de silicato promovem uma aceleração na reação geopolimérica, pois a
sílica presente inicia a reação com a alumina livre na solução. O silicato favorece o processo
de polimerização, o que leva a um produto de reação com maior quantidade de Si e maior
resistência mecânica (COSTA et al., 2015).

A solução de ativador alcalino contém geralmente hidróxidos à base de sódio ou
potássio, silicatos, carbonatos ou uma combinação desses materiais. Para a síntese, a solução
de ativador à base de silicato é a mais eficaz para o desenvolvimento de resistência. Para
silicato de sódio e ativador híbrido de hidróxido existe um Ms ótimo (Ms = SiO2/M2O,
com M sendo Na ou K) variando de 1 a 1,5. O metassilicato de sódio já foi utilizado como
ativador alcalino sólido em estudos anteriores, sendo um material de grande importância
na indústria química, produzido através da fusão de carbonato de sódio com dióxido de
silício ou areia de sílica a cerca de 1400°C(YU et al., 2020). O metassilicato de sódio
disponível comercialmente tem um Ms entre 0,9 e 1,0, que chega próximo ao intervalo
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ideal, o que faz com que reduza as etapas de mistura agilizando a produção (DONG;
ELCHALAKANI; KARRECH, 2020).

2.5 ISOLAMENTO TÉRMICO E ACÚSTICO EM AERONAVES
Nas últimas décadas, houve pesquisas substanciais sobre controle de ruído nas

aeronaves. O ruído dos aviões representam um risco crescente para a saúde dos passageiros
e, em particular, para o desempenho da tripulação. Os níveis de pressão sonora na
fuselagem de aeronaves multimotores da aviação geral são tipicamente da ordem de
130 dB. Os ruídos podem ser causados por diversos fatores, como por exemplo, o ruído
transmitido pela estrutura induzido por forças desequilibradas dentro do motor e o ruído
das vibrações na estrutura da aeronave que irradiam energia acústica para o interior da
cabine. Os componentes de ruído estruturalmente estimulados da aeronave ocorrem nas
frequências de rotação do ventilador e do compressor, que normalmente variam de 75 a
200 Hz(PARAMESHWARA et al., 2022).

O ruído produzido por uma aeronave não deve ser considerado apenas pela fusela-
gem, mas também pelo ruído dos trens de pouso, do ventilador, do jato e sua influência no
ruído da cabine. Uma das fontes de ruído da cabine é a coincidência entre a excitação do
fluxo e a vibração interna dos painéis, que está na faixa de frequência entre 800 Hz e 2000
Hz. O tipo e a localização do motor afeta o ruído da cabine. Motores turboélice produzem
frequências na faixa de 60 a 400 Hz, enquanto motores montados na cauda (aeronaves a
jato) estão na faixa de 100 a 500 Hz. O ruído do vento, é audível em toda a cabine e, em
geral, está acima da faixa de 400 Hz. Para um avião bimotor turboélice, a excitação mais
forte ocorre na faixa de frequência de 100–500 Hz. Para um jato executivo o espectro de
ruído interno de banda estreita é de até 800 Hz. Para aviões a jato comerciais de médio
porte com até 140 passageiros, a banda de ruído fica em uma faixa de 1000 a 1200 Hz.
De uma forma geral, a busca por um material à prova de som para cabine de avião deve
considerar uma faixa de frequência conservadora entre 800 e 1800 Hz(LEãO et al., 2022).

A rigidez de um material é uma característica de alto desempenho em isolamento
termoacústico e um dos principais mecanismos de influência no controle da transmissão do
ruído.Uma menor rigidez contribui na redução do ruido. Em baixas frequências, a rigidez
do material é que controla a perda de transmissão sonora. (GOMES, 2023; XAVIER;
MELO; FERREIRA, 2020; OLIVEIRA; HEISSLER, 2020).

A absorção acústica de geopolímeros é afetada pela quantidade de porosidade e
distribuição do tamanho dos poros, se relaciona intimamente com a perda de energia por
atrito na parede dos poros, uma vez que a atenuação da onda acústica e o coeficiente
de absorção sonora são sensíveis à porosidade do geopolímero. O coeficiente de absorção
sonora aumenta com a porosidade(SEKKAL; ZAOUI, 2023).
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O desenvolvimento de materiais leves com isolamento térmico é fundamental
para a indústria aeroespacial. A alta porosidade e a baixa densidade são desejáveis para
materiais de isolamento térmico(LI et al., 2022). A densidade é significativa na avaliação
da porosidade em geopolímeros. Quando a densidade diminui, pode ser pelo aumento da
porosidade(GAO et al., 2020). A densidade de um material também está relacionada a
cristalinidade, um material com uma menor densidade possui baixa cristalinidade que
contribui para um melhor isolamento térmico(JIA; ZHANG; ZHANG, 2022). O módulo
de elasticidade e a dureza diminuem com o aumento do tamanho dos poros (SEKKAL;
ZAOUI, 2023). Uma aeronave está sujeita a grandes saltos térmicos. Por exemplo, a
temperatura varia de -30 °C a -55 °C em altitudes de cruzeiro (9.100 a 12.400 metros onde
tem baixa densidade do ar economizando combustível) e de 30 °C a 50 °C em aeroportos,
dependendo do país. (GUERRERO et al., 2023).

Diante das informações contidas nesse tópico, o resumo das propriedades desejáveis
de um material com bom isolamento térmico e acústico para utilização em aeronaves se
encontram na Tabela 2.1.

Tabela 2.1 – Propriedades desejáveis para material isolante térmico e acústico.

Com isso, diante de toda revisão bibliográfica e das propriedades desejáveis para
um material com bom isolamento térmico e acústico é possível então analisar os compósitos
buscando os mais adequados para o objetivo desse trabalho.
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3 MATERIAIS E MÉTODOS

3.1 MATERIAIS
Os materiais utilizados na pesquisa foram:

• anidrido maleico - adquirido da empresa Orion Cientific; escolhido por apresentar
bons resultados em estudos anteriores na compatibilização de materiais tanto com HDPE
quanto com geopolímeros.

• Compatibilizante Polybond 3200 - Procedência: Addivant, USA; escolhido por
ser um polipropileno maleatado que quando utilizado como agente compatibilizante de
poliolefinas confere uma boa adesão entre carga e matriz. polares.

• Escórias de aciaria de panela - fornecidas pela Usiminas Ltda; escolhida por ser
a mais produzida no Brasil e ainda não ter utilizações suficientes que impeça seu despejo
em aterros.

• Metasilicato de sódio (Na2SiO3) - adquirido da Proquimios Comércio e Indústria
LTDA; escolhido por reduzir as etapas de mistura e agilizar a produção.

• Polietileno de alta densidade (HDPE) – HS 5407 - fornecido pela empresa
Braskem; escolhido por ser um polietileno de alta densidade, copolímero, de alta massa
molar, que apresenta rigidez adequada, excelente resistência ao impacto e por ser o
termoplástico com menor densidade existente.

3.2 PREPARAÇÃO DOS MATERIAIS
A composição da escória de panela foi fornecida pela Usiminas e pode ser observada

na 3.1, assim como a quantidade total de ferro (FeT) na composição.

Figura 3.1 – Composição da escória de panela em porcentagem (%).

Na busca da diminuição da granulometria, a escória de panela foi colocada em
um moinho planetário durante o período de uma hora e trinta minutos, sob a velocidade
de 300 rpm. Após a moagem, o material foi peneirado com a peneira de 75 µm, o que
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corresponde a uma peneira de 230 mesh (SANTOS et al., 2019). A Figura 3.2 apresenta o
estado da escória de aciaria de panela antes e depois da moagem.

Figura 3.2 – Escória de aciaria de panela antes (a) e depois (b) da moagem.

3.3 SÍNTESE DO GEOPOLÍMERO
Para a realização da geopolimerização, foram testadas duas diferentes proporções

de sólido/líquido, pela razão entre a massa de escória particulada e o volume de solução:
1,4 e 1,6 g/ml. Na concentração 1,4, foram adicionadas 83,70 g de metassilicato de sódio
em 180 ml de água destilada. Essa mistura ficou em agitação por 2 h para que ocorresse
dissolução completa. Em seguida, a escória de aciaria foi adicionada aos poucos, totalizando
168,30 g e a mistura continuou no agitador mecânico por mais 20 h. Já a proporção de 1,6
foram executados os mesmos procedimentos, porém com 95,40 g de metassilicato de sódio
e 191,97 g de escória, também em 180 ml de água destilada (TOMMASINI et al., 2020).
As quantidade de cada material utilizadas nas duas diferentes proporções se encontram na
Figura 3.3.

Figura 3.3 – Quantidades de cada material utilizadas nas fabricação dos geopolímeros 1,4
e 1,6.
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Após o tempo de agitação, a mistura ganhou viscosidade e foi colocada na estufa a
70 °C para solidificação. Com o material solidificado foram retiradas algumas amostras
para caracterização neste estado. O restante do material foi macerado para pulverização
e posteriormente peneirado para se obter novamente a granulometria desejada, podendo
assim ser adicionado na fabricação do compósito futuramente.

A Figura 3.4 apresenta as etapas realizadas no processo de geopolimerização,
iniciando na mistura dos materiais pelo agitador mecânico (a), geopolímero após as 20
h de agitação (b), geopolímero solidificado (c), geopolímero macerado (d) e geopolímero
peneirado (e).

Figura 3.4 – Processos da geopolimerização: mistura dos materiais pelo agitador mecânico
(a), geopolímero após as 20 h de agitação (b), geopolímero solidificado (c),
geopolímero macerado (d) e geopolímero peneirado (e).

3.4 POLIETILENO DE ALTA DENSIDADE
O polietileno de alta densidade (HDPE) foi escolhido para esse estudo por ser um

polímero flexível com adequada processabilidade e propriedades mecânicas. O material
com grade HS 5407 foi fornecido pela Braskem em forma de pellets com diâmetros de
aproximadamente 4,3 mm. Para pulverização do material, os pellets ficaram por duas
horas em nitrogênio líquido, sendo utilizado um moinho de facas para a realização da
moagem criogênica.

Para melhorar suas propriedades físico-químicas foi utilizado o método de com-
patibilização in situ com anidrido maleico e com o produto comercial Polybond como
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compatibilizantes, permitindo assim a comparação entre eles. (RAHAYU et al., 2020). A
concentração de anidrido maleico já foi analisada em pesquisas variando de 0,5% a 3% em
massa. Neste trabalho foi considerado uma concentração de 3% (SAMSUDIN et al., 2016).
O mesmo teor de Polybond foi utilizado.

Com o processo de geopolimerização realizado, o HDPE pulverizados, os compati-
bilizantes adquiridos, se torna possível a realização das misturas e a fabricação dos corpos
de prova.

3.5 FABRICAÇÃO DOS CORPOS DE PROVA
Para a fabricação dos corpos de prova (CP´s), o geopolímero, o HDPE e o com-

patibilizante foram misturados por fusão em uma mini-extrusora de dupla rosca Haake
Minilab. Foi fabricado também um CP com apenas HDPE e um escória pura no lugar
do geopolímero para verificar a eficiência da geopolimerização. A extrusão foi realizada
a 200 ° C durante 7 minutos. A velocidade do parafuso contra-rotante foi testada em
compósitos fabricados com 20% em massa de carga, 77% do polímero e 3% de anidrido
maleico, testando a 60, 90, de 120 e 150 rpm. Esses compósitos foram fraturados criogeni-
camente (colocados em nitrogênio líquido por duas hora e fraturando em seguida). Com
a análise das imagens de microscopia destes compósitos apresentada na Figura 4.38, foi
fixada a velocidade do parafuso em 120 RPM por apresentar melhor dispersão de carga.
Os compatibilizantes utilizados foram o anidrido maleico e o Polybond, polipropileno já
maleatado. O anidrido maleico foi utilizado para avaliar se está havendo extrusão reativa,
isto é, se há maleatação parcial do polietileno, sendo o compatibilizante sintetizando in situ
para melhorar a adesão da matriz com a carga. Os compatibilizantes foram comparados
nos compósitos. Após a extrusão, os corpos de prova foram produzidos na prensa da marca
Caver aquecida a 200 °C, fazendo 10 degasagens, aplicando 5 toneladas por 7 minutos
seguido de resfriamento controlado pela prensa também da marca Caver, com circulação
de água, aplicada 5 toneladas por 5 minutos. Os moldes utilizados possuem 2 mm de
espessura e foram apropriados a cada ensaio realizado.

As amostras utilizadas tanto dos materiais puros quanto dos compósitos estão
descritas na Tabela 3.1 com suas respectivas composições em porcentagem.
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Tabela 3.1 – Amostras.

Onde,

n = numeração das amostras;

%G = Quantidade de geopolímero em porcentagem;

%E = Quantidade de escória em porcentagem;

%HDPE = Quantidade de HDPE em porcentagem;

%am = Quantidade de anidrido maleico em porcentagem;

%pl = Quantidade de Polybond em porcentagem.

Após a extrusão foram fabricados corpos de prova com formatos apropriados de
acordo com as exigências de cada análise. Os CP´s foram produzidos através de prensa
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quente seguida de prensa fria com circulação de água. Com os CP´s prontos, foi possível
então fazer as caracterizações do compósito. A Tabela 3.2 apresenta as amostras utilizadas
para fabricação dos corpos de prova para cada análise.

Tabela 3.2 – corpos de prova utilizados em cada análise.

As etapas deste trabalho podem ser observadas na Figura 3.5, incluindo desde a
aquisição dos materiais até a caracterização dos compósitos.
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Figura 3.5 – Etapas da pesquisa.

3.6 DIFRAÇÃO DE RAIOS X (DRX)
Com o intuito de investigar as fases cristalinas presentes da matéria prima e dos

compósitos, foi realizada a análise de DRX no Laboratório de Difração de Raios X do
IME. A análise foi feita em um difratômetro da marca PANalytical, modelo X’Pert MRD,
operado com fonte de cobre CuKα (λ=1,54060 Å), corrente de 40 mA, tensão de 45 kV,
intervalo de 2Θ de 10° a 90°, varredura com passo de 0,050° e tempo de coleta de 180
segundos.

3.7 ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO POR TRANS-
FORMADA DE FOURIER (FTIR)
Amostras em forma de filme foram submetidas a análise de espectroscopia de

infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) com o objetivo de identificar os grupos
funcionais. A realização do ensaio ocorreu no Instituto de Macromoléculos (IMA), com



Capítulo 3. MATERIAIS E MÉTODOS 43

um equipamento da marca PerkinElmer, modelo Frontier FT-IR/FIR, sendo utilizado na
faixa de IR média de 4000 a 400 cm−1, com 128 scans e uma resolução de 4 cm−1.

3.8 ANALISE TERMOGRAVIMÉTRICA (TGA)
A análise de termogravimetria (TGA) foi realizada para avaliar a resistência térmica

dos materiais e suas transformações estruturais pela variação da massa da amostra durante
o aumento da temperatura. Foram observados alguns pontos importantes como a perda de
umidade e a decomposição. A partir das curvas de TG foram plotadas as curvas de DTG,
exibindo as temperaturas de início e fim dos eventos a serem estudados. O equipamento
utilizado no ensaio foi um analisador térmico SHIMADZU TA-60, analisador simultâneo
termogravimétrico – térmico diferencial DTG-60H. Esse equipamento foi utilizado no
Instituto de Pesquisas da Marinha. Os parâmetros utilizados no ensaio foram: intervalo de
25 °C até 1000 °C, com taxa de aquecimento de 10 °C/min e em atmosfera inerte N2.

3.9 CALORIMETRIA DE VARREDURA DIFERENCIAL (DSC)
A análise por calorimetria de varredura diferencial (DSC) foi realizada no Labora-

tório de Apoio Instrumental (LAPIN) do Instituto de Macromoléculas (IMA - UFRJ). O
equipamento utilizado foi o DSC 7020, da Hitachi, a uma faixa de temperatura avaliada
de 20 a 180 °C com taxa de aquecimento de 10 °C/min e atmosfera de nitrogênio, com
ciclo de aquecimento para remoção de histórico térmico, seguido de resfriamento e novo
aquecimento.

As principais determinações deste ensaio foram: temperatura máxima de fusão
(Tm) onde a maioria dos cristais se fundem, temperatura de cristalização (Tc) onde a
maior parte dos cristais se cristalizam, as respectivas entalpias de fusão (∆Hm) e grau de
cristalinidade (Xc). A cristalinidade de um material é o alinhamento de suas cadeias no
arranjo tridimensional. Seu cálculo pode ser realizado através da equação 3.1, considerando
o grau de cristalinidade do HDPE puro (∆H100%) equivalente a 293 J/g(RUIZ; CINTHO;
SOWEK, 2020).

Xc = ∆Hm

∆H100%
.

100
(1 − x) (3.1)

Onde:

∆Hm: Entalpia final de fusão;

∆H100%: Entalpia do polímero teoricamente 100% cristalino = 293,0 J/g;

x: Proporção da carga na matriz.
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3.10 MICROSCOPIA ELETRÔNICA DE VARREDURA (MEV)
O microscópio eletronico de varredura (MEV) foi utilizado para analisar a microes-

trutura e as dimensões de partículas, amostras da escória de aciaria e de todas as etapas
da geopolimerização. O equipamento de FEG-SEM, fabricado pela FEI, modelo Quanta
250, pertence ao IME utilizando uma tensão de 15 kV. As superfícies das amostras foram
recobertas com ouro, o qual foi depositado no aparelho de recobrimento, fabricado pela
Leica, modelo Ace600, durante 180 segundos, com uma camada estimada de 16 nm.

3.11 ENSAIO DE DUREZA SHORE D
O ensaio foi realizado para buscar os compósitos com menores valores de dureza,

visto que uma menor dureza contribui para um bom isolamento termoacústico. A dureza
de um compósito de HDPE pode ser determinada através de aplicação de carga. No
método Shore D, um penetrador é submetido contra a superfície plana da amostra e é
aplicada uma pressão. A profundidade de penetração é medida em uma escala de 0 a 100
e a unidade convencional é expressa para o dispositivo, denominada graus Shore D. De
acordo com ASTM D2240, um corpo de prova de 6 mm de espessura mínima foi utilizado.
Foi feita uma endentação na amostra e a leitura foi registrada. Cinco leituras de dureza
em diferentes posições foram feitas e o valor médio foi calculado (AWAD et al., 2019).

As análises foram realizadas em um durômetro Shore tipo D, da Shore Instruments
& MFG Co, do Laboratório de Apoio Tecnológico (LAPTEC-1/ IMA). Foram realizadas 5
endentações em cada amostra calculando um valor médio das durezas.

3.12 ENSAIO DE DENSIDADE
Para verificar a densidade dos corpos de prova produzidos e encontrar as amostras

com menores valores de densidade que é uma das características desejáveis de um bom
isolante, foi utilizado um picnômetro de 250 ml. O ensaio foi realizado no laboratório do
Instituto de Macromoléculas onde inicialmente, o picnômetro foi pesado vazio, depois
preenchido com etanol absoluto e por último com etanol e aproximadamente 0,50 g de
amostra. Desta forma foi possível calcular a massa de etanol, o volume do picnômetro,
volume do etanol e o volume da amostra para chegar na densidade da amostra. O ensaio
foi realizado a uma temperatura de 20 °C e a densidade do etanol absoluto considerada
nessa temperatura no valor de 0,793 g/cm3. As equações utilizadas para os cálculos estão
a seguir:

Vp = m1 − m2

de

(3.2)
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me = m4 − m3 − m1 (3.3)

Ve = (me

de

) (3.4)

Va = V p − Ve (3.5)

da = m3

Va

(3.6)

Onde,

m1= massa do picnômetro vazio em gramas;

m2= massa do picnômetro cheio de etanol absoluto em gramas;

m3= massa da amostra em gramas;

m4= massa do picnômetro com etanol e amostra em gramas;

me= massa de etanol absoluto em gramas;

Vp= volume do picnômetro em cm3;

Ve= volume de etanol absoluto em cm3;

Va= volume da amostra em cm3;

de= densidade do etanol absoluto em g/cm3;

t= temperatura do ensaio;

da= densidade da amostra.

3.13 ENSAIO MECÂNICO DE TRAÇÃO
O ensaio foi realizado buscando verificar qual amostra possui o menor módulo de

elasticidade, que é uma das características procuradas para ter um bom isolamento térmico
e acústico. Os compósitos foram submetidos ao ensaio de tração realizado no laboratório
de ensaios mecânicos do IME à temperatura ambiente, em uma máquina universal de
ensaios da marca EMIC, modelo DL10000, segundo a norma ASTM D-638, na velocidade
de ensaio de 5 mm/min. Foram testados 5 corpos de prova. O ensaio foi realizado com
o objetivo de verificar a tensão de escoamento, alongamento na ruptura e o módulo de
elasticidade. As dimensões em milímetros do molde utilizado para fabricação dos corpos
de prova utilizados no ensaio se encontram na Figura 3.6.
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Figura 3.6 – Dimensões (em milímetros) dos corpos de prova utilizados no ensaio de tração.

3.14 ANÁLISE DE DIFUSIVIDADE TÉRMICA (LFA)
Para avaliar o isolamento térmico dos compósitos, a difusividade térmica foi

analisada através do método de Laser Flash Analysis (LFA), de acordo com a ASTM-
E-1461, uma vez que um menor valor de difisividade térmica contribui para um melhor
isolamento térmico. Nesta análise, um feixe de laser foi direcionado a um disco sólido
no vácuo e um pulso de calor aplicado. A mudança na temperatura na parte posterior a
incidência do feixe de lazer da amostra foi monitorada. O aumento da temperatura com
o tempo corresponde à difusão da energia térmica ao longo da direção da espessura na
amostra. Assim, a difusividade térmica ao longo da espessura do disco da amostra pôde
ser obtida(LIAN et al., 2016).

As análises foram realizada no Centro Tecnológico do Exército (CETx), no equipa-
mento LFA 457, da Nezsch, através da técnica de pulso laser. Os corpos de prova foram
fabricados com dimensão de 9,75 x 9,75 cm aproximadamente, analisados a temperatura
ambiente (25 °C), considerando a densidade das amostras de 0,92 g/cm3.

3.15 COEFICIENTE DE ABSORÇÃO ACÚSTICA (CAA)
A medição do coeficiente de absorção acústica (CAA) foi realizada segundo a norma

ASTM-E-1050, buscando encontrar o maior CAA entre as amostras, o que proporciona
um melhor isolamento acústico. Na análise foi utilizado um tubo de impedância, dois
microfones, um analisador digital e o software Labview. Essa metodologia consiste na
emissão de ruído branco, que possui distribuição de energia constante(MASINI, 2011).
Inicialmente foi feita a calibração dos microfones através do programa de cálculo. Durante
a análise, é aplicado um espectro de frequências que varia de 100 a 3150 Hz. O ruído foi
emitido a partir de uma das extremidades do tubo, com determinadas pressões sonoras.
A onda percorreu ao longo do tubo até a outra extremidade, contendo a amostra com o
material sendo testado. Parte da onda foi absorvida pelo material, outra é refletida pelo
próprio material e pela parede oposta do tubo. Os microfones então captaram a pressão
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sonora emitida e a refletida (FERNANDES, 2002).

A análise foi realizada no Laboratório de Acústica e Vibrações da Universidade
Federal do Rio de Janeiro (UFRJ). Um ruído branco foi gerado e a pressão sonora no interior
do tubo foi determinada por dois microfones posicionados em aberturas na parte superior
do tubo, que contém quatro posições para colocação dos microfones com distanciamento
de 40 mm entre os centros dos furos adjacentes. Um dos microfones teve sua posição fixa
em um dos furos e o outro variando entre os demais furos para cada sequência de medida.
Assim, o programa utilizado forneceu a frequência principal da banda de frequência e os
coeficientes de absorção por banda. Foi feita então a média dos coeficientes de absorção da
amostra obtidos com os 3 pares de furos.

Foram feitas 3 medições para cada amostra. As amostras utilizadas foram em
formato de cilindro com Ø45 mm e 2 mm de espessura.

3.16 ESPECTROSCOPIA DE RESSONÂNCIA MAGNÉTICA NU-
CLEAR NO DOMÍNIO DO TEMPO (RMN − DT )

A análise de RMN −DT foi realizada no Laboratório de Soluções em Relaxometria
no IMA, com a finalidade de verificar a fração rígida e a fração móvel das amostras e
encontrar qual é a menos rígida, uma vez que a menor rigidez contribui a um melhor isola-
mento termoacústico. Utilizou-se um espectrômetro MARAN Ultra 0,54 T (Instruments,
Oxford) onde as amostras foram analisadas na frequência de 23,4 MHz (1H). O tempo
de relaxação foi medido a uma temperatura de 30°C em intervalos de 2 segundos e 512
pontos.

3.17 ANÁLISE ESTATÍSTICA

3.17.1 Análise de Variância (ANOVA)

Para analisar os resultados verificando se existem diferenças significativas entre as
médias dos valores encontrados foi utilizada a análise de variância ANOVA - "analysis of
variance". Este teste se baseia na distribuição por amostragem do teste “F” de Snedecor, a
qual possui eficácia ao identificar diferenças entre médias. A aplicação do teste no presente
estudo tem como objetivo tratar dados do ensaio de dureza, tração, difusividade térmica e
coeficiente de absorção acústica. Foi utilizado um nível de confiabilidade para os testes de
95% ou nível de significância de 5%, em que os parâmetros estatísticos utilizados estão
representados na Tabela 3.3.



Capítulo 3. MATERIAIS E MÉTODOS 48

Tabela 3.3 – Modelo de Tabela de cálculo - ANOVA

onde,

SQTr: soma dos quadrados dos tratamentos;

SQT0: soma dos quadrados total;

GL: número de graus de liberdade;

k: número de tratamentos;

n: multiplicação entre o número de tratamentos pelo número de repetições do
tratamento (r x n);

k(r - 1): número de graus de liberdade do resíduo;

(kr - 1): número total de graus de liberdade;

SQTr: soma dos quadrados dos tratamentos;

SQR: soma dos quadrados do resíduo (SQR = SQT0 - SQT);

SQT0: soma de quadrados total;

QMT: quadrado médio dos tratamentos (QMT = SQT/ (k -1));

QMR: quadrado médio do resíduo (QMR = SQR/ k(k-1));

O SQT e o SQT0 são calculados pelas Equações 3.7 e 3.8, respectivamente.

SQT = Σ(valor obtido para cada tratamento)2

r
− (Σ(valor obtido da propriedade))2

n
(3.7)

SQT0 = Σ(valor obtido da propriedade)2 − (Σ(valor obtido da propriedade))2

n
(3.8)

Quando o valor de F obtido é menor que o F crítico (tabelado), assume-se então
a hipótese nula (H0), indicando que as médias dos resultados dos tratamentos aplicados
não possuem diferença significativa entre si ao nível de significância de 5%. Caso o valor
de F calculado seja superior ao F tabelado, assume-se então a hipótese alternativa (H1)
concluindo que existe diferença entre as médias dos tratamentos aplicados com nível de
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significância de 5% ou nível de confiabilidade de 95%. Diante dessa informação, passa a
ser necessário o emprego do Teste de Tukey.

3.17.2 Teste de Tukey

A utilização do Teste de Tukey permite a comparação entre as médias obtidas dois
a dois, para cada um dos tratamentos empregados. A diferença entre o teste de Tukey e
a ANOVA é que a ANOVA pode indicar que existe uma diferença considerável entre as
médias, enquanto o teste de Tukey diz quais são essas diferenças. A partir dos resultados
do teste de Tukey é possível rejeitar ou não a hipótese de igualdade entre as médias
comparadas através da diferença mínima significativa (d.m.s.), conforme a Equação 3.9.

d.m.s. = q.

√
QMR

r
(3.9)

Onde:

q: a amplitude total estudantizada (valor tabelado, dependente do grau de liberdade,
resíduo e número de tratamentos);

QMR: quadrado médio do resíduo;

r: número de repetições de cada tratamento.

Com o emprego desta metodologia é possível determinar de forma comparativa se
existe apenas um compósito mais adequado para o objetivo da pesquisa ou se resultados
próximos tornarão mais de um compósito adequado para tal finalidade.
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4 RESULTADOS E DISCUSSÃO

4.1 DIFRAÇÃO DE RAIOS X (DRX)
O difratograma de raios X apresentado na Figura 4.1 corresponde a amostra de

HDPE. O difratograma apresenta dois picos fortes centrados em 2θ = 25◦ e 2θ = 28◦,
correspondendo às reflexões (110) e (200), respectivamente, da fase ortorrômbica do HDPE.
Dois picos fracos também aparecem centrados em 2θ = 42◦ e 2θ = 51◦ correspondendo ao
plano de reflexão (020)(ATLI et al., 2022; XIANG et al., 2018).

Figura 4.1 – Difratograma do HDPE.

Os difratogramas dos compósitos 1.4.20:80:00, E.20:77:03 e E.20:77:03.POLY se
apresentam na Figura 4.2. Os compósitos fabricados com anidrido maleico se encontram
na Figura 4.3, enquanto os fabricados com Polybond se encontram na Figura 4.4. Todos
os compósitos apresentam tipos de fase que incluem quartzo (SiO2), cristobalita (SiO2) e
zeólitas (Na96 Al96 Si96 O384 .216 H2O) conforme indicado nas Figuras 4.2, 4.3 e 4.4.
Fases amorfas de sílica são indicadas por picos entre 21◦ e 32◦ que é a região que apresenta
os picos mais intensos em todas as amostras(POOJALAKSHMI et al., 2023; KUQO et al.,
2023). Os picos característicos do HDPE aparecerem em todos os compósitos. Os largos
picos na faixa de 20-40° estão principalmente relacionados ao Ca2(SiO4), Ca3Si2O7, CaO,
MgO, SiO2 e Fe2O3(LIU et al., 2023). O pico maios intenso em todas as amostras é o
2θ = 21, 7◦ e corresponde ao dióxido de silício (quartzo) que desempenha um papel essencial
na formação do gel do geopolímero juntamente com o gel de hidrato de silicato de cálcio
(CSH)(MAREYA et al., 2023). Picos de difração indexado ao SiO2 (quartzo e cristobalita),
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como em 2θ = 20◦ e 2θ = 30◦, apresentam intensidade mais forte nas amostras fabricadas
com escória (Figura 4.2 b e c) do que nas com geopolímero 1,4 (Figuras 4.3 e 4.4), o que
pode indicar que alguns reagentes químicos presentes nas matérias-primas da escória não
participaram das reações de geopolimerização, mas incorporaram na matriz do gel como
materiais esqueleto, o que é benéfico para melhorar a resistência à compressão. (LIU et al.,
2021). Os compósitos com menores concentrações de carga apresentaram o pico de quartzo
próximo a 2θ = 20◦ muito mais intenso que as demais amostras, o que pode sugerir uma
menor resistência à compressão pelo alto valor de porosidade e baixa densidade que são
características desejáveis num material isolante(CARDOSO et al., 2021).

Figura 4.2 – Difratograma dos compósitos 1.4.20:80:00 (a), E.20:77:03 (b) e
E.20:77:03.POLY (c); onde Q = quartzo (SiO2), Z= zeólitas, Cr=
cristobalita (SiO2).
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Figura 4.3 – Difratograma dos compósitos com anidrido maleico: 1.4.10:87:03 (a),
1.4.20:77:03 (b), 1.4.30:67:03 (c), 1.6.10:87:03 (d), 1.6.20:77:03 (e) e
1.6.30:67:03 (f).
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Figura 4.4 – Difratograma dos compósitos com Polybond: 1.4.10:87:03.POLY (a),
1.4.20:77:03.POLY (b), 1.4.30:67:03.POLY (c), 1.6.10:87:03.POLY (d),
1.6.20:77:03.POLY (e) e 1.6.30:67:03.POLY (f).

A análise de DRX contribuiu com o objetivo da pesquisa mostrando que os com-
pósitos com menores concentrações de carga se tornam mais adequados para isolamento
termoacústico, uma vez que a análise indicou uma menor resistência a compressão dessa
amostras, sendo uma das características desejáveis de acordo com o item 2.6.

4.2 ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO POR TRANS-
FORMADA DE FOURIER (FTIR)
A espectroscopia de absorção no infravermelho foi utilizada para a caracterização

do HDPE, da escória de Panela e dos compósitos. A Figura 4.5 mostra o espectro do
HDPE. O polímero apresenta bandas intensas relativas ao grupo CH2 presentes em sua
estrutura. A banda 2892 cm−1 corresponde ao alongamento simétrico de C-H nos grupos
CH2, enquanto a banda 2331 cm−1 a presença de aditivos no homopolímero. As bandas
1439 cm−1 e 729 cm−1 correspondem ao alongamento C–H(Dönmez Çavdar et al., 2021;
GUPTA et al., 2023; SALLEH et al., 2022).
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Figura 4.5 – Espectro de infravermelho por transformada Fourier (FTIR) do HDPE.

A Figura 4.6 apresenta os espectros da escória de Panela e dos geopolímeros 1,4 e 1,6.
Os espectros dos geopolímeros 1,4 e 1,6 não apresentaram diferenças nas bandas. As bandas
3550 cm−1 e 3125 cm−1 correspondem à vibração de estiramento –OH(LAZORENKO et
al., 2020). Observa-se uma diferença no alargamento da banda da escória para as bandas
dos geopolímeros referente a diferença na força de ligação de O-H. Isso pode ser devido ao
alongamento de O-H em água ou outras ligações fracas contendo hidroxila(WANG et al.,
2023). A banda em 1435 cm−1 é devido à presença de carbonato de sódio, que é consistente
com a vibração de alongamento da ligação O-C-O, que pode ter se formado devido à
carbonatação atmosférica de meios alcalinos. O deslocamento dessa banda na escória
para 1420 cm−1 nos geopolímeros é devido a interação física e química entre a escória e
geopolímero (BAI et al., 2018). A banda 862 cm−1 se refere a flexão de Al-O e Si-O e
evidência de formação de AlO4(AKARKEN; CENGIZ, 2023). Essa banda foi deslocada nos
espectros dos geopolímeros para 892 cm−1, que é um sinal importante de geopolimerização
que se associa à dissolução das fases Al por ativação alcalina e seu rearranjo na matriz
geopolimérica formada, o que confirma a geopolimerização(GIANNOPOULOU et al.,
2023).
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Figura 4.6 – Espectro de infravermelho por transformada Fourier (FTIR) da escória de
Panela e dos geopolímeros 1,4 e 1,6.

As Figuras 4.8 e 4.9 mostram os espectros dos compósitos com os compatibilizantes
anidrido maleico e Polybond, respectivamente, juntamente com o espectro do HDPE
para efeito de comparação (1.4:30:67:03, 1.6:30:67:03 e HDPE na Figura 4.8 e HDPE,
1.4:30:67:03.POLY e 1.6:30:67:03.POLY na Figura 4.9). A banda 3391 cm−1 em ambas
as Figuras indica que existia uma banda OH entre o esqueleto de HDPE e a molécula de
peróxido, que iniciou o processo de enxerto dos compatibilizantes(VAHIDI et al., 2022).
Nas Figuras é possível observar também o deslocamento da banda 2892 cm−1 do HDPE
para a banda 2904 cm−1 (nas duas Figuras), que corresponde ao alongamento simétrico de
C-H nos grupos CH2. A banda 1439 cm−1 do HDPE é deslocada para a banda 1468 cm−1

dos compósitos com Polybond (Figura 4.9) que correspondentes ao HDPE amorfo(Dönmez
Çavdar et al., 2021; GUPTA et al., 2023), o que também acontece na Figura 4.8 com um
deslocamento ainda maior para a banda 1508 cm−1 dos compósitos com anidrido maleico.
Esses deslocamentos ocorrem devido as mudanças na banda de absorção de todos os grupos
funcionais presentes nos espectros e que pode indicar a presença de grupos carboxila
que desempenha um papel vital na reação com o compatibilizante(GUPTA et al., 2023;
SARFRAZ, 2016). Vale ressaltar também que a banda característica dos compatibilizantes
fica próxima a 1730 cm−1 e não aparece nas Figuras, pois o espectro dos compósitos são
dominados pelo espectro do HDPE, formando assim bandas mais largas nos espectros
com os compatibilizantes, o que demonstra que a compatibilização foi efetivada tanto
com anidrido maleico quanto com Polybon(COSTA et al., 2020; SHAO et al., 2015). Já
as bandas 963 cm−1 e 981 cm−1 nas Figuras 4.9 e 4.8 respectivamente, se relacionam a
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dissolução das fases reativas dos materiais aluminossilicatos, evidenciando a substituição
das ligações Si-O-Si por Si-O-Al(PEYNE et al., 2017).

Figura 4.7 – Espectro de infravermelho por transformada Fourier (FTIR) dos compósitos
1.4:30:67:03 e 1.6:30:67:03.

Figura 4.8 – Espectro de infravermelho por transformada Fourier (FTIR) dos compósitos
1.4:30:67:03 e 1.6:30:67:03.
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Figura 4.9 – Espectro de infravermelho por transformada Fourier (FTIR) dos compósitos
1.4:30:67:03.POLY e 1.6:30:67:03.POLY.

4.3 ANÁLISE TERMOGRAVIMÉTRICA (TGA)
Os resultados obtidos na análise termogravimétrica se encontram na Tabela 4.1

contendo a temperatura inicial Tonset, temperatura máxima Tmax, temperatura final Tfinal,
resíduo e perda de massa. As amostras estão nomeadas de acordo com o Tabela 3.1.
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Tabela 4.1 – Dados obtidos no ensaio de TGA.

As perdas de massa podem ser mais facilmente comparadas através do gráfico
apresentado na Figura 4.10.
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Figura 4.10 – Perda de massa das amostras em porcentagem.

As Figuras 4.11 e 4.12 mostram a curva de TG e DTG do HDPE, respectivamente,
da análise realizada sob N2.

Na curva de TG é possível observar que a decomposição do HDPE ocorre em uma
única etapa, totalizando uma perda de massa de 95,7 %, como esperado em matrizes
poliméricas. A Tonset é 359,8 ºC enquanto a Tfinal é de 501,0 ºC. Na curva de DTG, a Tmax

ocorre em 469,2 ºC.
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Figura 4.11 – TG do HDPE.

Figura 4.12 – DTG do HDPE.

As Figuras 4.13 e 4.14 apresentam as curvas de TG e DTG da escória de aciaria
de panela e dos geopolímeros 1,4 e 1,6 g/L entre sólido/líquido (nomeados geopolímero
1,4 e 1,6), respectivamente. Analisando as curvas de DTG das amostras da escória e dos
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geopolímeros, nota-se que há múltiplas etapas de perda de massa em toda a faixa de
temperaturas. Em temperaturas próximas aos 100 ºC, a perda de massa ocorre devido
a liberação de água presente nos materiais. A escória de aciaria de panela totaliza uma
perda de umidade igual a 4,9% enquanto os geopolímeros 1,4 e 1,6 possuem uma perda de
água muito maior, equivalente a 15,8% e 19,2%, respectivamente. Na amostra da escória
de panela ocorre perda de massa próxima as temperaturas de 290 °C e 430 °C devido à
decomposição de Mg(OH)2 e Ca(OH)2, respectivamente(XU; YI, 2022). De uma forma
geral, as curvas de DTG dos geopolímeros mostram uma grande perda de massa antes
de 200°C, o que mostra a decomposição de água livre e gel C-(A)-S-H. Próximo aos
400 °C, a perda de massa foi devido a decomposição Ca(OH)2. Na faixa de 600-800°C
ocorreu também uma pequena perda de massa pela decomposição do calcita(RASHAD;
KHAFAGA; GHARIEB, 2021; CONG; MEI, 2021). O geopolímero 1,6 apresenta perdas
em massa em torno de 861,49 °C devido a carbonatos e/ou monocarbonatos(WANG et al.,
2021b).

Figura 4.13 – TG da escória de panela e dos geopolímeros 1,4 e 1,6.
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Figura 4.14 – DTG da escória de panela e dos geopolímeros 1,4 e 1,6.

Nas Figuras 4.15 e 4.16 é possível analisar as curvas de TG e DTG dos compósitos
de HDPE (77%) com 20% de escoria pura e 3% de compatibilizante (amostras E.20:77:03
e E.20:77:03.POLY, respectivamente), permitindo a comparação entre os materiais com di-
ferentes compatilibizantes. Comparando as curvas dos diferentes compatibilizantes nota-se
que a Tmax e Tfinal do Polybond foi aumentada em aproximadamente 5 e 7,5 °C, respecti-
vamente, se comparadas ao anidrido maleico, o que demonstra uma maior estabilidade
térmica devido a uma melhor interação entre a carga e a matriz(POLETTO et al., 2012).
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Figura 4.15 – TG dos compósitos E.20:77:03 e E.20:77:03.POLY.

Figura 4.16 – DTG dos compósitos E.20:77:03 e E.20:77:03.POLY.

Nas Figuras 4.17 e 4.18 são mostradas as curvas de TG e DTG, respectivamente,
dos compósitos fabricados com diferentes concentrações de geopolímero 1,4, um sem
anidrido maleico e os outros com 3 %: 1.4:20:80:00, 1.4:10:87:03, 1.4:20:77:03 e 1.4:30:67:03.
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Comparando as curvas termogravimétricas dos diferentes compósitos nota-se que a amostra
sem compatibilizantes resultou em uma menor Tmax, enquanto o compósito 1.4:30:67:03
teve a menor Tonset e a maior Tmax. Uma grande diferença na perda de massa é observada
no compósito 1.4:20:77:03 quando comparado aos demais. Foi observado um pequeno
aumento de estabilidade térmica no compósito com compatibilizante anidrido maleico em
relação ao sem compatibilizante.

Figura 4.17 – TG dos compósitos fabricados com diferentes concentrações de geopolímero
1,4, sem compatibilizante e com 3 % de anidrido maleico.
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Figura 4.18 – DTG dos compósitos fabricados com diferentes concentrações de geopolímero
1,4, sem compatibilizante e com 3 % de anidrido maleico.

Nas Figuras 4.19 e 4.20 é possível analisar as curvas de TG e DTG, respectivamente,
dos compósitos fabricados com diferentes concentrações de geopolímero 1,6, com 3 %
anidrido maleico: 1.6:10:87:03, 1.6:20:77:03 e 1.6:30:67:03. Fazendo a comparação entre as
curvas termogravimétricas desses compósitos, observa-se que o compósito 1.6:20:77:03 teve
maior Tonset, as Tmax ficaram próximas e em relação as Tfinal, o compósito 1.6:20:77:03
teve um valor um pouco abaixo das demais amostras comparadas. Se compararmos
esses compósitos com os compósitos com mesmas concentrações de geopolímero, porém
geopolímero 1,4, cujas curvas termogravimétricas se encontram nas Figuras 4.17 e 4.18, é
possível perceber que as Tonset dos compósitos com geopolímero 1,6 foram inferiores as dos
compósitos com geopolímeros 1,4. Já as Tmax e finais tiveram um pequeno aumento de
estabilidade térmica.
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Figura 4.19 – TG dos compósitos fabricados com diferentes concentrações de geopolímero
1,6 com 3 % de anidrido maleico.

Figura 4.20 – DTG dos compósitos fabricados com diferentes concentrações de geopolímero
1,6 com 3 % de anidrido maleico.

Nas Figuras 4.21 e 4.22 é possível analisar as curvas de TG e DTG dos compósitos
fabricados com diferentes concentrações de geopolímero 1,4 com 3 % de compatibili-
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zante Polybond, respectivamente. Os compósitos apresentados são: 1.4:10:87:03.POLY,
1.4:20:77:03.POLY e 1.4:30:67:03.POLY. Comparando as curvas termogravimétricas dos
compósitos, observa-se que o compósito 1.4:10:87:03.POLY resultou em uma maior perda
de massa, o compósito 1.4:30:67:03.POLY teve uma Tonset mais elevada, as temperaturas
máximas ficaram bem próximas. Já o compósito 1.4:20:77:03.POLY teve uma Tfinal um
pouco inferior quando comparado as outros compósitos fabricados com o geopolímero 1,4
e Polybond. Se compararmos esses compósitos com os de mesma concentrações, porém
fabricados com anidrido maleico, cujas curvas termogravimétricas se encontram nas Figuras
4.17 e 4.18, percebe-se que as temperaturas iniciais foram bem menores, as máximas e
finais tiveram pequenas variações e a perda de massa do compósito 1.4:10:87:03.POLY foi
menor, a do 1.4:20:77:03.POLY foi bem maior e do 1.4:30:67:03.POLY foi maior.

Figura 4.21 – TG dos compósitos fabricados com diferentes concentrações de geopolímero
1,4 com 3 % de Polybond.
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Figura 4.22 – DTG dos compósitos fabricados com diferentes concentrações de geopolímero
1,4 com 3 % de Polybond.

As Figuras 4.23 e 4.24 mostram as curvas de TG e DTG dos compósitos fabricados
com diferentes concentrações de geopolímero 1,6 com 3 % Polybond, respectivamente. Os
compósitos apresentados são: 1.6:10:87:03.POLY, 1.6:20:77:03.POLY e 1.6:30:67:03.POLY.
Comparando as curvas termogravimétricas das amostras é possível observar que o compósito
1.6:20:87:03.POLY teve uma maior perda de massa, o compósito 1.6:10:67:03.POLY teve
uma Tonset mais elevada, enquanto as temperaturas máximas e finais ficaram bem próximas.
Comparando-se esses compósitos com os de mesma concentrações, porém fabricados com
anidrido maleico, cujas curvas termogravimétricas se encontram nas Figuras 4.19 e 4.20, é
possível perceber que apenas a Tonset do compósito 1.6.10:87:03.POLY teve um aumento
considerável e as temperaturas máximas e finais tiveram pequenas diferenças. Em relação
a perda de massa, apenas o compósito 1.6.30:67:03.POLY teve uma considerável menor
porcentagem de perda se comparado ao fabricado com geopolímero 1,4.
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Figura 4.23 – TG dos compósitos fabricados com diferentes concentrações de geopolímero
1,6 com Polybond.

Figura 4.24 – DTG dos compósitos fabricados com diferentes concentrações de geopolímero
1,6 com Polybond.

Com a análise geral dos resultados foi possível observar que com a geopolimerização
ocorre uma maior perda de massa em relação à amostra inicial de escória de panela, tendo
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o geopolímero 1,6 (amostra 11) uma maior porcentagem se comparado ao 1,4 (amostra
8). Quando as amostras de geopolímeros foram incorporadas no HDPE produzindo os
compósitos, a perda de massa foi maior ainda devido a grande quantidade de polímero,
confirmado pela amostra de HDPE pura (amostra 13) ter a maior perda de massa de todas
as amostras analisadas.

Quando se analisa as amostras com e sem compatibilizante (amostra 14 e 16c) se
observa pequenas diferenças nas temperaturas de decomposição (inicial, máxima e final),
porém ocorre uma grande diferença na perda de massa da amostra com compatibilizante,
sendo a menor de todos os compósitos, o que mostra um efeito de aumento de resistência à
degradação térmica do material. As amostras diferenciadas apenas pelos compatibilizantes,
amostras 21 e 28, tiveram poucas alterações nas temperaturas de decomposição.

Os compósitos fabricados com geopolímero 1,4 tiveram a maioria das temperaturas
de decomposição (inicial, máxima e final) maiores do que dos compósitos fabricados com
geopolimero 1,6. Essa diferença de estabilidade térmica entre os compósitos se deve ao
fato de que a estabilidade térmica do geopolímero depende da relação Si/Al no ligante
de geopolímero, do tipo de cátion alcalino da solução ativadora e também dos teores de
sólido/líquido (LEMOUGNA et al., 2020; PEREIRA; RAMOS; SILVA, 2020).

A análise termogravimétrica mostra um aumento na estabilidade térmica dos
compósitos por meio das reações que ocorrem durante o processamento, como por exemplo,
na formação de interações secundárias que ocorrem na interface entre os componentes da
mistura e promovem um aumento da interação interfacial(CUNHA, 2009).

4.4 CALORIMETRIA DE VARREDURA DIFERENCIAL (DSC)
Os resultados de DSC são apresentados na Tabela 4.2, onde se encontram os valores

das temperaturas máximas de fusão (Tm), as temperaturas de cristalização (Tc), entalpias
de fusão (∆Hm) e grau de cristalinidade (Xc) de cada amostra. A comparação dos valores
do grau de cristalinidade também pode ser comparada na Figura 4.25.
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Tabela 4.2 – Resultados de DSC.

Figura 4.25 – Gráfico do grau de cristalinidade de cada amostra em porcentagem.

As Figuras 4.26 e 4.27 apresentam o resfriamento e o segundo aquecimento, respec-
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tivamente, das amostras 1.4.20:80:00, 1.4.20:87:03 e 1.4.20:87:03.POLY.

As Figuras 4.28 e 4.29 apresentam o resfriamento e o segundo aquecimento, res-
pectivamente, do HDPE e das amostras fabricadas com anidrido maleico: 1.4.10:87:03,
1.4.20:77:03, 1.4.30:67:03, 1.6.10:87:03, 1.6.20:77:03, 1.6.30:67:03, E.20:77:03.

As Figuras 4.30 e 4.31 apresentam o resfriamento e o segundo aquecimento, res-
pectivamente, do HDPE e das amostras fabricadas com Polybond: 1.4.10:87:03.POLY,
1.4.20:77:03.POLY, 1.4.30:67:03.POLY, 1.6.10:87:03.POLY, 1.6.20:77:03.POLY, 1.6.30:67:03.POLY,
E.20:77:03.POLY.

Analisando os resultados é possível perceber que a Tc não teve grandes variações.
Os resultados confirmam a presença de HDPE e sua temperatura de fusão entre 125 e
132 °C. As temperaturas máximas dos compósitos também não saíram desse intervalo não
tendo alterações significativas, o que sugere que a variação no teor de carga não afetou o
caráter cristalino. Os compósitos apresentaram um claro pico endotérmico de 20 °C a 180
°C que é ligeiramente diminuído conforme aumenta a concentração de carga(EZZAHRAE
et al., 2023).

As blendas das amostras com compatibilizantes tiveram um pequeno deslocamento
das Tm, como mostrado na Figura 4.27, que pode estar relacionado a interação entre os
homopolímeros, comportamento este que pode ser atribuído a uma melhor interface entre
a carga e a matriz, corroborando assim com as análise de Densidade e Dureza(MACHADO
et al., 2019).

As partículas de geopolímero dispersas na matriz parecem atuar diminuindo a
mobilidade das cadeias poliméricas, reduzindo assim sua organização e diminuindo a
cristalinidade(QUITADAMO et al., 2019). Materiais com menor grau de cristalinidade
possuem menor densidade, o que contribui para um bom isolamento térmico e acústico,
como visto no item 2.6. Sendo assim, analisando os resultados da Figura 4.2 é possível
perceber que os compósitos com menores grau de cristalinidade são o 1.4.30:67:03 e
1.4.20:77:03 com Xc iguais a 34,76% e 36,31% respectivamente.
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Figura 4.26 – DSC do resfriamento das amostras 1.4.20:80:00, 1.4.20:87:03 e
1.4.20:87:03.POLY.

Figura 4.27 – DSC do segundo aquecimento das amostras 1.4.20:80:00, 1.4.20:87:03 e
1.4.20:87:03.POLY.
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Figura 4.28 – DSC do resfriamento das amostras fabricadas com anidrido maleico.

Figura 4.29 – DSC do segundo aquecimento das amostras fabricadas com anidrido maleico.
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Figura 4.30 – DSC do resfriamento das amostras fabricadas com Polybond.

Figura 4.31 – DSC do segundo aquecimento das amostras fabricadas com Polybond.

A análise de DSC contribuiu com o objetivo da pesquisa mostrando que os compó-
sitos 1.4.30:67:03 e 1.4.20:77:03 apresentam os menores graus de cristalinidade, o que é
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uma das características desejáveis para materiais com bom isolamento térmico e acústico
de acordo com o item 2.6.

4.5 MICROSCOPIA ELETRÔNICA DE VARREDURA (MEV)
As imagens de microscopia apresentadas na Figura 4.32 mostram a escória de panela

macerada e peneirada. A escória macerada tem uma média de tamanho das partículas
de 302,86 µm com um desvio padrão de 157,85 µm, enquanto a peneirada em 230 mesh
tem um tamanho médio de 85,47 µm com desvio padrão de 25,09 µm. Através da análise
das imagens de microscopia, foi possível verificar a eficiência do peneiramento, pois quase
todas as partículas são menores que 75 µm, dimensão esta da abertura da peneira utilizada.
A presença de poucas partículas com medidas que ultrapassaram o limite da peneira, se
justifica por sua medida transversal ser menor viabilizando assim a passagem pela peneira
entretando, ainda tornando o peneiramento eficiente.

Figura 4.32 – Imagem de micrografia com aumento de 100x da escória de panela macerada
(a) e peneirada (b).

A dimensão das partículas dos geopolímeros 1,4 e 1,6 foram analisadas tanto no
estado macerado quanto peneirado, como mostra a imagem com aumento de 250x na Figura
4.33. Através das imagens de microscopia foi possível calcular uma média dos tamanhos das
partículas do geopolímero 1,4 macerado, apresentando um valor de 91,14 µm com um desvio
padrão de 25,98 µm, enquanto o peneirado apresentou um valor de 63,41 µm com um desvio
padrão de 7,40 µm. Já o valor médio do geopolímero 1,6 no estado macerado foi de 110,84
µm com um desvio padrão de 27,46 µm, enquanto o peneirado de 53,50 µm com um desvio
padrão de 13,70 µm. Comparando as imagens de microscopia dos geopolímeros macerados
com os peneirados, é possível verificar a diminuição da granulometria consideravelmente
e a eficiência do peneiramento mediante ao tamanho das partículas serem menores que
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a abertura da peneira (75 µm). A diminuição na granulometria contribui no isolamento
térmico, onde a morfologia influencia na difusividade térmica. O comportamento da
difusividade térmica é influenciado pelo tamanho de grão, onde menores partículas tendem
a menores valores de difusividade térmica e consequentemente uma maior a capacidade de
isolamento térmico (JOSEPH et al., 2022; CAETANO et al., 2017).

Figura 4.33 – Imagem de micrografia com aumento de 250x dos geopolímeros: 1,4 macerado
(a0, 1,4 peneirado (b), 1,6 macerado (c) e 1,6 peneirado (d).

Uma modificação na morfologia pode ser sugerida pela ocorrência da geopolimeri-
zação. A diferença morfológica entre a escória e os geopolímeros é mostrada nas Figuras
4.34 e 4.35, onde se encontram imagens de microscopia com aumento de 2000x da escória
de panela (a) e o geopolímero 1,4 (b) na Figura 4.34 e as imagens de micrografia com
aumento de 1000x da escória de panela (a) e do geopolímero 1,6 na Figura 4.35.
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Figura 4.34 – Imagem de micrografia com aumento de 2000x da escória de panela (a) e do
geopolímero 1,4 (b) pulverizados.

Figura 4.35 – Imagem de micrografia com aumento de 1000x da escória de panela (a) e do
geopolímero 1,6 (b) pulverizados.

A Figura 4.36 apresenta a imagem de micrografia do geopolímero 1,4 com aumento
de 5000x, onde é possível observar uma estrutura composta por grânulos compactados em
uma estrutura homogênea. Essa estrutura cúbica do cristal apresenta morfologia similar
às zeólitas (ABDEL-GHANI; ELSAYED; ABDELMOIED, 2018; SIMANJUNTAK et al.,
2021).
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Figura 4.36 – Imagem de micrografia do geopolímero 1,4 com aumento de 5000x com
morfologia similar às zeólitas.

O geopolímero 1,4 tem uma maior porosidade quando comparado ao geopolímero 1,6,
o que pode ser considerado na produção de materiais que buscam um melhor desempenho
mecânico e acústico em algumas funcionalidades (PEREIRA; RAMOS; SILVA, 2020). Essa
maior porosidade pode ser confirmada na Figura 4.37 que mostra a imagem de microscopia
com aumento de 2000x do geopolímero 1,4 (a) e 1,6 (b).

Figura 4.37 – Imagem de micrografia com aumento de 2000x dos pedaços do geopolímero
1,4 (a) e 1,6 (b).

A fim de estudar a dispersão da carga, foram analisadas as imagens de microscopia
do compósito 1.4.20:77:03 com 4 diferentes rotações dos parafusos durante a extrusão:
60, 90, 120 e 150 RPM, como mostra a Figura 4.38. Através da análise das imagens de
microscopia, a amostra produzida com velocidade do parafuso de 120 RPM mostrou uma
melhor dispersão da carga. Com isso, os demais compósitos foram fabricados com esta
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rotação. O polímero tem um comportamento pseudoplástico e em uma maior rotação, como
a de 150 RPM, a viscosidade fica tão baixa que não provoca o cisalhamento necessário à
boa dispersão das partículas da carga e a migração do compatibilizante para a interface
carga-matriz.

Figura 4.38 – Imagem de micrografia com aumento de 1000x da fratura do compósito
1.4.20:77:03 extrusado com 60 RPM (a), 90 RPM (b), 120 RPM (c) e 150
RPM (d).

Foram analisadas imagens de microscopia dos compósitos 1.4:20:77:03 e 1.4:20:80:00
a fim de se verificar a eficácia da utilização de compatibilizante, nesse caso o anidrido
maleico. As imagens são mostradas na Figura 4.39 sendo a primeira com o compatibilizante
(a) e a segunda sem compatibilizante (b). Com a análise é possível verificar que o compósito
extrusado com compatibilizante teve um melhor processamento apresentando uma supérficie
bem mais lisa.
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Figura 4.39 – Imagem de micrografia com aumento de 1000x da superfície do compósito
1.4.20:77:03 (a) e 1.4:20:80:00 (b).

Com o objetivo de verificar a necessidade da geopolimerização e comparar a eficácia
dos diferentes compatibilizantes (anidrido maleico e Polybond), foram analisadas as imagens
de microscopia com aumento de 250x dos compósitos E.20:77:03 (a), E.20:77:03POLY (b) e
1.4:20:77:03POLY (c) representadas na Figura 4.40. As imagens de microscopia mostraram
um melhor encapsulamento das partículas com a utilização do compatibilizante Polybond
( Figura 4.40 (b)). Um resultado ainda melhor foi do compósito com geopolímero com
a superficie bem mais lisa, que sugere que com a porosidade do geopolímero, quando
compatibilizado, a matriz recobre melhor as partículas (Figura 4.40 (c)).

Figura 4.40 – Imagem de micrografia com aumento de 250x da superfície do compósito
E.20:77:03 (a), E:20:77:03POLY (b) 1.4:20:77:03POLY (c).

A Figura 4.41 apresenta as imagens de MEV com aumento de 1000x dos compó-
sitos com diferentes concentrações de geopolímero 1,4 fabricados com anidrido maleico
e Polybond: 1.4:10:87:03 (a); 1.4:20:77:03 (b); 1.4:30:67:03 (c); 1.4:10:87:03.POLY (d);
1.4:20:77:03.POLY (e); 1.4:30:67:03.POLY (f). Ao contrario da escória, para o geopolímero
o compatibilizante Polybond parece ter tido melhor desempenho que o anidrido maleico,
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uma vez que a superfície mostra as partículas mais recobertas, especialmente no teor de
20% de geopolímero.

Figura 4.41 – Imagem de MEV com aumento de 1000x da superfície dos compósitos
com diferentes concentrações de geopolímero 1,4 fabricados com anidrido
maleico e Polybond: 1.4:10:87:03 (a); 1.4:20:77:03 (b); 1.4:30:67:03 (c);
1.4:10:87:03.POLY (d); 1.4:20:77:03.POLY (e); 1.4:30:67:03.POLY (f).

A Figura 4.42 apresenta as imagens de MEV com aumento de 1000x dos compó-
sitos com diferentes concentrações de geopolímero 1,6 fabricados com anidrido maleico
e Polybond: 1.6:10:87:03 (a); 1.6:20:77:03 (b); 1.6:30:67:03 (c); 1.6:10:87:03.POLY (d);
1.6:20:77:03.POLY (e); 1.6:30:67:03.POLY (f). Mais uma vez nota-se que para este geo-
polímero o melhor compatibilizante parece ter sido o Polybond e a concentração de 20%
apresenta superfície mais lisa, contudo, menos recoberta que no caso do geopolímero 1,4.
Notou-se também uma tendência à formação de fios nesses compósitos fabricados com
geopolímero 1,6, que pode estar relacionado com uma melhor ligação de interface entre
o geopolímero e a matriz, o que inibe o desenvolvimento de micro-fissuras e torna os
compósitos mais impermeáveis e menos porosos(LI et al., 2023).
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Figura 4.42 – Imagem de MEV com aumento de 1000x da superfície dos compósitos
com diferentes concentrações de geopolímero 1,6 fabricados com anidrido
maleico e Polybond: 1.6:10:87:03 (a); 1.6:20:77:03 (b); 1.6:30:67:03 (c);
1.6:10:87:03.POLY (d); 1.6:20:77:03.POLY (e); 1.6:30:67:03.POLY (f).

A análise de MEV contribuiu para o objetivo desse trabalho mostrando que o
geopolímero 1,4 se mostra mais poroso que o 1,6 e que o anidrido maleico também
proporciona maior porosidade aos compósitos quando comparado ao Polybnd. Diante
disso e sabendo que a porosidade é uma das característica desejáveis de um bom isolante
termoacústico de acordo com o item 2.6, os compósitos fabricados com geopolímero 1,4 e
anidrido maleico são mais adequados para a pesquisa quando analisado apenas o fator
porosidade.

4.6 ENSAIO DE DUREZA SHORE D
Os resultados do ensaio de dureza Shore D se encontram na Tabela 4.3, onde

consta 5 medições de cada amostra, a média e o desvio padrão dos valores encontrados.
Os resultados também foram colocados em um gráfico para facilitar a comparação entre
os mesmos como mostra a Figura 4.43.
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Tabela 4.3 – Resultados do ensaio de dureza Shore D.

Figura 4.43 – Gráfico dos resultados do ensaio de dureza.

O menor valor absoluto de dureza foi observado na amostra de HDPE puro com
valor igual a 55 e o compósito que apresentou o menor valor foi o 1.4.30:67:03 com um
valor de 56 que é bem próximo do HDPE puro. As amostras com e sem o compatibilizante
anidrido maleico e com mesma concentração de geopolímero (1.4.20:80:00 e 1.4.20:77:03)
não apresentaram diferença nos valores de dureza. Já a amostra também com 20% de
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geopolímero, porém fabricada com Polybond teve um aumento na sua dureza, o que sugere
uma melhoria na interface entre a carga e a matriz(MACHADO et al., 2019). Todos
os compósitos resultaram em duzera superior ao HDPE. Os compósitos fabricados com
geopolímero 1,4 e anidrido maleico tiveram os valores de dureza superiores aos fabricados
com Polybond se comparados com mesmas concentrações de carga, ao contrário do que
acontece com os compósitos fabricados com geopolímero 1,6 e anidrido maleico que tiveram
seus valores iguais ou inferiores ao de mesmas concentrações de carga fabricados com
Polybond. Como visto no item 2.6 da revisão bibliográfica, materiais porosos contribuem
para o isolamento térmico e acústico e a porosidade está inversamente proporcional a
dureza do material. Diante disso, o compósito 1.4.30:67:03 apresenta o menor valor de
dureza, o que o tornam os mais adequados para o objetivo do estudo.

Com o objetivo de verificar a ocorrência de diferença significativa entre os resultados
do ensaio, foi aplicada análise de variância (ANOVA) nos resultados e os dados encontrados
estão apresentados na Tabela 4.4.

Tabela 4.4 – Resultados ANOVA - Dureza.

De acordo com os valores obtidos pela análise de variância apresentados pela 4.4,
rejeita-se a hipótese de equidade entre as médias com um nível de significância de 5%,
pois F calculado = 1840,42 é maior que F crítico = 1,83. Conclui-se então que os valores
de dureza entre as amostras possuem diferenças significativas.

Com o objetivo de identificar se existem outros compósitos adequados para o
objetivo da pesquisa, ou seja, que possuem diferenças não significativas quando comparados
ao compósito 1.4.30:67:03, foi aplicado o Teste de Tukey para comparação entre médias
com nível de confiança de 95%. A diferença média significativa (d.m.s.) encontrada foi 3,22,
os dados de comparação entre as médias dos tratamentos estão apresentados na Tabela
4.5.
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Tabela 4.5 – Comparação entre médias (d.m.s) - Dureza.

Com base nos resultados têm-se que, com o nível de confiança de 95% que os com-
pósitos 21 (E.20:77:03) e 27 (1.6.30:67:03.POLY) não apresentaram diferenças significativas
entre os valores de dureza, pois a diferença entre as médias não foi superior ao d.m.s. Sendo
assim, os compósitos 1.4.30:67:03, E.20:77:03 e 1.6.30:67:03.POLY são os mais adequados
para a finalidade do trabalho quando analisado apenas os resultados do ensaio de dureza.

4.7 ENSAIO DE DENSIDADE
Com a realização do ensaio de densidade utilizando um picnômetro foi possível

encontrar as densidades das amostras como mostra a Tabela 4.6:
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Tabela 4.6 – Resultados do ensaio de densidade.

A Figura 4.44 mostra um gráfico com os valores das densidades de cada amostra,
facilitando a comparação entre os valores.

Figura 4.44 – Gráfico com valores de densidade de cada amostra em g/cm3.

Conforme citado no item 2.6, bons isolantes térmicos possuem alta porosidade
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e baixas densidades e que a porosidade também é significativa no isolamento acústico,
tendo maiores coeficientes de absorção acústica materiais mais porosos. Os compósitos que
possuem as menores densidades são: 1.4.10:87:03.POLY com densidade igual a 1,17 g/cm3,
1.4.20:77:03.POLY com densidade de 1,33g/cm3 e 1.4.10:87:03 com densidade de 1,38g/cm3.
O maior valor de densidade é encontrado no compósito produzido com o maior teor de
geopolímero 1,4 (30%) e com anidrido maleico, que é bem diferente do encontrado no
compósito fabricado com Polybond. Quando são comparados os compósitos fabricados com
mesma concentração de escória e diferentes compatibilizantes, o compósito com Polybond
apresenta uma maior densidade.

A amostra extrusada de polímero puro teve seu valor da densidade um pouco acima
do valor teórico (0,965 g/cm3)(ARAÚJO, 2019).

Quando se comparam as amostras com e sem os diferentes compatibilizantes com
mesma concentração de carga (20% de carga comparando amostras 14, 16c e 23), observa-se
que a amostra com anidrido maleico (16c) teve a maior densidade, sendo a amostra com
Polybond e sem compatibilizante com densidades similares, pois a densidade do Polybond
(0,91 g/cm3) é muito próxima ao do HDPE.

Ao comparar as amostras fabricadas com escória e com os geopolímeros 1,4 e 1,6
com mesmas concentrações de carga (20% sendo as amostras comparadas 16c, 19, 21, 26 e
28), as amostras fabricadas com escória possuem maiores densidades se comparadas as
fabricadas com geopolímeros, o que já era esperado pela escória possuir maior densidade
que os geopolímeros.

Quando são comparadas as amostras com 10% de carga (amostras 15, 18, 22 e
25) é possível observar que as amostras fabricadas com geopolímero 1,4 possuem menor
densidade, o que consequentemente leva a uma maior porosidade, como foi confirmado pela
análise de MEV. Já as amostras com 30% de carga (amostras 17, 20, 24 e 27), apresentam
maiores densidades de uma forma geral se comparadas as demais concentrações.

Conforme o item 2.6, uma menor densidade leva a uma maior porosidade que
é uma das características buscadas nesse trabalho para um bom isolamento térmico e
acústico. Desta forma, considerando somente o fator densidade, os compósitos que terão os
melhores resultados para o objetivo da pesquisa são: 1.4.10:87:03.POLY, 1.4.20:77:03.POLY
e 1.4.10:87:03.

4.8 ENSAIO MECÂNICO DE TRAÇÃO
Os resultados das propriedades como tensão de escoamento, alongamento na ruptura

e o módulo de elasticidade obtidas no ensaio de tração se encontram no apêndice A. As
médias desses resultados são apresentadas na Tabela 4.7 para análise e os módulos de
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elasticidade podem ser comparados através da Figura refme.

Tabela 4.7 – Média dos resultados obtidos no ensaio de tração.

Figura 4.45 – Gráfico com valores dos módulos de elasticidade de cada amostra em Mpa.
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Conforme descrito no item 2.6, materiais com bom isolamento térmico e acústico
são materiais porosos e quanto maior a porosidade, menor é o módulo de elasticidade. Dessa
forma, analisando a Tabela 4.7, o compósitos 1.6.20:77:03 é o que apresenta o menor módulo
de elasticidade, se tornando o mais indicado para utilização como isolante térmico e acústico,
se for considerado somente este fator. Observa-se que com o aumento da concentração de
carga no compósito há uma tendência na diminuição do módulo de elasticidade, que pode
ser devido ao aumento do volume dos poros dentro da estrutura(BADACHE et al., 2018).
Isso também explica o menor módulo de elasticidade dos compósitos com geopolímero (16c
e 19) quando comparado ao fabricado com escória (21), indicando uma maior porosidade
e menor densidade do geopolímero, como confirmado no ensaio de densidade.

A utilização do Polybond melhorou a adesão entre a carga e a matriz, melhorando
as propriedades e apresentando módulos de elasticidade maiores do que nos compósitos
fabricados com anidrido maleico(GONÇALVES et al., 2013).

Na busca de verificar a ocorrência de diferença significativa entre os resultados do
ensaio, foi aplicada análise de variância (ANOVA) nos resultados e os dados encontrados
estão apresentados na Tabela 4.8.

Tabela 4.8 – Resultados ANOVA - Tração.

De acordo com os valores obtidos pela análise de variância apresentados pela 4.4,
rejeita-se a hipótese de equidade entre as médias com um nível de significância de 5%,
pois F calculado = 183,81 é maior que F crítico = 1,83. Conclui-se então que os valores
dos módulos de elasticidade entre as amostras possuem diferenças significativas.

Com o objetivo de identificar se existem outros compósitos adequados para o
objetivo da pesquisa, ou seja, que possuem diferenças não significativas quando comparados
ao compósito 1.6.20:77:03, foi aplicado o Teste de Tukey para comparação entre médias
com nível de confiança de 95%. A diferença média significativa (d.m.s.) encontrada foi
0,074, os dados de comparação entre as médias dos tratamentos estão apresentados na
Tabela 4.9.
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Tabela 4.9 – Comparação entre médias (d.m.s) - Tração.

Com base nos resultados têm-se que, com o nível de confiança de 95% que os com-
pósitos 14 (1.4.20:80:00), 20 (1.6.30:67:03), 24 (1.4.30:67:03.POLY) e 28 (E.20:77:03.POLY)
não apresentaram diferenças significativas entre os valores dos módulos de elasticidade
quando comparados ao compósito 19 (1.6.20:77:03), pois a diferença entre as médias não
foi superior ao d.m.s. Diante disso, os compósitos 1.6.20:77:03, 1.4.20:80:00, 1.6.30:67:03,
1.4.30:67:03.POLY e E.20:77:03.POLY são os mais adequados para a finalidade do trabalho
quando analisado apenas os resultados do ensaio de tração.

4.9 ANÁLISE DE DIFUSIVIDADE TÉRMICA (LFA)
Na análise de difusividade térmica foram feitas 3 medições da difusividade de cada

amostra. Os valores da difusividade, assim como a média aritmética desses valores e o
desvio padrão constam na Figura 4.46. Os resultados também foram colocados em um
gráfico para auxiliar a comparação entre os resultados como mostra a Figura 4.47.
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Figura 4.46 – Resultados do ensaio de Difusividade Térmica (LFA).

Figura 4.47 – Gráfico dos resultados do ensaio de Difusividade Térmica (LFA) em m2/s.

A difusividade térmica é uma propriedade do material que denota a razão entre
a capacidade de transferência de energia no material pela sua capacidade de armazena-
mento. Bons isolantes térmicos possuem um valor característico baixo de difusividade
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térmica(MENDES et al., 2012). Dessa forma, observa-se que a amostra 1.4.10:87:03 foi a
que apresentou a menor média dos valores obtidos de difusividade no ensaio, 0,23 m2/s,
sendo a amostra mais adequadas para isolamento térmico. Vale chamar a atenção para
a amostra 1.6.10:87:03, fabricada com as mesmas concentrações e compatibilizante da
amostra considerada a mais adequada, porém fabricada com geopolímero 1,6 em vez do
1,4, o que sugere que o geopolímero 1,4 proporciona um melhor isolamento se comparado
ao 1,6. Essa amostra com geopolímero 1,6 teve a maior média com valor de 0,46 m2/s, o
que a torna a menos adequada para utilização em isolamento térmico.

Quando se analisa os compósitos 1.4.20:80:00 (sem compatibilizante), 1.4.20:77:03
(com anidrido maleico) e 1.4.20:77:03.POLY (com Polybond), com as médias da difusividade
0,30 m2/s, 0,24 m2/s e 0,33 m2/s, respectivamente, se observa que a utilização do anidrido
maleico diminuiu a difusividade, melhorando a capacidade de isolamento térmico, enquanto
o Polybond teve efeito contrário, piorando. Isso aconteceu com a maioria dos compósitos
quando comparados com mesma concentrações, diferenciando apenas o compatibilizante.
Esse efeito não pode ser observado nos compósitos fabricados com escória no lugar do
geopolímero, E.20:77:03 e E.20:77:03.POLY, que tiveram médias de 0,38 m2/s e 0,30
m2/s, respectivamente, tendo assim o compósito com Polybond uma melhor capacidade
de isolante, porém não superior ao compósito fabricado com geopolímero 1,4 e anidrido
maleico (1.4.10:87:03), que foi considerado nessa análise a amostra mais adequada.

A análise de variância (ANOVA) foi aplicada nos resultados na busca de verificar
se existe diferença significativa entre os resultados do ensaio. Os dados encontrados estão
apresentados na Tabela 4.10.

Tabela 4.10 – Resultados ANOVA - LFA.

De acordo com os valores obtidos pela análise de variância apresentados pela 4.4,
rejeita-se a hipótese de equidade entre as médias com um nível de significância de 5%, pois
F calculado = 4878,39 é maior que F crítico = 2,00. Conclui-se então que os resultados de
difusividade térmica possuem diferenças significativas.

Com o objetivo de identificar se existem outros compósitos adequados para o
objetivo da pesquisa, ou seja, que possuem diferenças não significativas quando comparados
ao compósito 1.4.10:87:03 (amostra 15), foi aplicado o Teste de Tukey para comparação
entre médias com nível de confiança de 95%. A diferença média significativa (d.m.s.)
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encontrada foi 0,01, os dados de comparação entre as médias dos tratamentos estão
apresentados na Tabela 4.11.

Tabela 4.11 – Comparação entre médias (d.m.s) - LFA.

Com base nos resultados têm-se que, com o nível de confiança de 95% que apenas
o compósito 1.4.20:77:03 (amostra 16c) não apresenta diferenças significativas quando
comparado ao compósito 1.4.10:87:03 (amostra 15), pois a diferença entre as médias não
foi superior ao d.m.s. Diante disso, os compósitos 1.4.10:87:03 e 1.4.20:77:03 são os mais
adequado para a finalidade do trabalho, quando se analisa apenas o ensaio de difusividade
térmica.

4.10 COEFICIENTE DE ABSORÇÃO ACÚSTICA (CAA)
Com os valores das medições realizadas através da análise para adquirir o coeficiente

de absorção acústica (CAA), que se encontram no apêndice B, foi possível traçar os gráficos
para analisar os resultados.

A Figura 4.48 apresenta os coeficientes de absorção acústica do HDPE. Verifica-se
que entre 100 Hz e 315 Hz o coeficiente de absorção aumentou de 0,17 para 0,26, onde
teve seu maior valor. Logo depois ocorre uma queda no valor do coeficiente até 0,20 na
frequência de 500 Hz e se manteve variando levemente entre 0,18 e 0,22 até 3150 Hz.
Verifica-se que o HDPE teve melhor capacidade de absorção acústica nas frequências entre
200 e 400 Hz.
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Figura 4.48 – Coeficientes de Absorção Acústica do HDPE.

A Figura 4.49 apresenta os coeficientes de absorção acústica do HDPE e dos
compósitos E.20:77:03 e E.20:77:03.POLY, fabricados com mesma concentração de escória
e polímero, porém com diferente compatibilizantes. O compósito com anidrido maleico
(E.20:77:03) manteve o CAA em 0,26 na frequência de 315 Hz como apresentou também o
HDPE. Já o compósito com Polybond teve um menor coeficiente de 0,21 nessa mesma
frequência. Os compósitos apresentaram mesmos coeficientes apenas nas frequências de
125 Hz (CAA=0,17) e 800 Hz (CAA=0,17). A partir da frequência de 1600 Hz, as curvas
referentes aos compósitos começam a ter comportamento completamente opostos. A
melhor capacidade de absorção acústica do compósito E.20:77:03 é na frequência 3150 Hz
(CAA=0,27) e do E.20:77:03.POLY em 2000 Hz (CAA=0,26). Até a frequência de 630 Hz
o compósito com anidrido maleico teve os CAA muito próximo ao do HDPE, enquanto
o com Polybond teve valores inferiores. Entre a frequência 630 Hz até próximo a 1500
Hz, ambos os compósitos tiveram CAA inferiores aos do HDPE. Na faixa de 1550 a 2000
Hz apenas o compósito com Polybond tem seus valores de CAA superiores aos do HDPE
e a partir de 2000 Hz o compósito com anidrido maleico também tem valores de CAA
superiores aos do HDPE. Entre 3000 e 3500, a curva do compósito com anidrido maleico
ultrapassa a do Polybond, tendo assim valores de CAA superiores.
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Figura 4.49 – Coeficientes de Absorção Acústica do HDPE e dos compósitos E.20:77:03 e
E.20:77:03.POLY.

A Figura 4.50 apresenta os coeficientes de absorção acústica dos compósitos com
geopolímero 1,4 com e sem anidrido maleico. A curva do compósito sem anidrido maleico
(1.4.20:80:00) teve um comportamento similar aos demais compósitos fabricados com
o compatibilizante, com exceção do compósito com teor de 20% de geopolímero 1,4
(1.4.20:77:03), que teve em quase todas as frequências o CAA superior ao HDPE e aos
demais compósitos. Esse compósito teve uma melhor absorção acústica na frequência
de 315 Hz onde o CAA chegou a 0,38. Já o compósito com 30% de geopolímero 1,4
(1.4.30:77:03) teve em quase todas as frequências o CAA inferior ao dos demais compósitos
comparados, com exceção do compósito 10% de geopolímero 1,4 que teve o pior resultado
em baixas frequências nessa Figura. Possivelmente, a composição de 20% de geopolímero
1,4 e anidrido maleico teve uma boa compatibilização e o geopolímero faz uma barreira
acústica.
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Figura 4.50 – Coeficientes de Absorção Acústica dos compósitos com geopolímero 1,4 com
e sem anidrido maleico.

A Figura 4.51 apresenta os coeficientes de absorção acústica dos compósitos com
geopolímero 1,6 com anidrido maleico. Diferente do que aconteceu com os compósitos
fabricados com geopolímero 1,4 e anidrido maleico, o compósito com maior concentração
de geopolímero 1,6 (1.6.30:67:03) teve a melhor absorção acústica em praticamente todas
as frequências, com exceção apenas da frequência de 3150 Hz, onde apresentou um CAA
de 0,25 enquanto o compósito 1.6.10:87:03 teve um CAA de 0,26. Na frequência de 315 Hz
é onde se encontra o maior CAA do compósito 1.6.30:67:03 no valor de 0,30. As curvas dos
compósitos 1.6.10:87:03 e 1.6.20:77:03 tiveram comportamentos bem próximos, só a partir
da frequência 1600 Hz que o compósito 1.6.10:87:03 começou apresentar uma considerável
melhor absorção acústica.
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Figura 4.51 – Coeficientes de Absorção Acústica dos compósitos com geopolímero 1,6 com
anidrido maleico.

A Figura 4.52 apresenta os coeficientes de absorção acústica dos compósitos com
geopolímero 1,4 com Polybond. O compósito com menor concentração de geopolímero
1,4 (1.4.10:87:03.POLY) teve a melhor absorção acústica em todas as frequências, tendo
os maiores valores de CAA entre as frequências 100 e 315 HZ, sendo o maior CAA igual
a 0,34 em 125 Hz e 160 Hz. Esse compósito também superou os valores de CAA do
compósito com mesma concentração de geopolímero, porém com anidrido maleico. As
curvas dos compósitos 1.4.20:77:03.POLY e 1.6.30:67:03.POLY tiveram comportamentos
parecidos, embora a do compósito 1.6.30:67:03.POLY permaneceu em quase todas as
frequências superior ao compósito 1.4.20:77:03.POLY. A partir da frequência 2500 Hz esses
compósitos começaram a ter comportamentos opostos, onde o compósito 1.4.20:77:03.POLY
permaneceu aumentando seu CAA com o aumento da frequência enquanto o compósito
1.6.30:67:03.POLY diminuindo.
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Figura 4.52 – Coeficientes de Absorção Acústica dos compósitos com geopolímero 1,4 com
Polybond.

A Figura 4.53 apresenta os coeficientes de absorção acústica dos compósitos com
geopolímero 1,6 com Polybond. O compósito com menor concentração de geopolímero
1,6 (1.6.10:87:03.POLY) teve a melhor absorção acústica em quase todas as frequências,
exceto entre as frequências de 100 a 250 Hz, onde o compósito 1.6.20:87:03.POLY teve seus
valores de CAA superiores. O maior valor do CAA atingido foi de 0,33 nas frequências
de 400 Hz e 2000 Hz do compósito 1.6.10:87:03.POLY. O compósito 1.6.30:87:03.POLY
permaneceu por quase todas as frequências com a pior capacidade de absorção acústica,
porém, na última frequência analisada (3150 Hz) ele atingiu um CAA = 0,25 que foi
superior aos demais.
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Figura 4.53 – Coeficientes de Absorção Acústica dos compósitos com geopolímero 1,6 com
Polybond.

Observando a Figura 4.54 é possível ter uma visão geral do comportamento de
todas as amostras em relação ao coeficiente de absorção acústica. O compósito fabricado
com 20% de geopolímero 1,4 e com anidrido maleico (1.4.20:77:03) foi o que apresentou a
melhor capacidade de absorção acústica, tendo um CAA de 0,38 em 315 Hz, uma pequena
queda para 0,36 em 400 Hz e se manteve com CAA superior aos demais nos intervalos
de frequência de 250-1000 Hz e 2500-3150 Hz. Todas as amostras começaram com CAA
menores na frequência de 100 Hz e tiveram seus maiores valores de CAA nas frequências
de 315 Hz e 2500 Hz, com exceção do compósito 1.4.10:87:03.POLY, que teve sua curva
com comportamento diferente das demais, começando com seus maiores valores de CAA
em baixas frequências. Vale chamar atenção também para o compósito 1.6.10:87:03.POLY,
onde o comportamento da curva se diferenciou das demais e sua capacidade de absorção
acústica foi uma das melhores, ultrapassando até o valor do CAA do compósito 1.4.20:77:03
(CAA = 0,28) na frequência de 2000 Hz cujo valor foi de 0,33. Um fator comum de todas
as amostras testadas é ter baixos CAA em frequências próximas a 1000 Hz.
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Figura 4.54 – Coeficientes de Absorção Acústica de todas as amostras.

Conforme visto na revisão bibliográfica no item 2.6.1, os ruídos podem ser gerados
por diferentes partes dos distintos modelos de aeronaves. Sendo assim, analisando os
resultados dos compósitos na Figura 4.54 juntamente com as informações do item 2.6.1, a
Tabela 4.12 mostra qual amostra é mais apropriada na busca de isolamento acústico em
cada caso.

Tabela 4.12 – Análise das amostras para isolamento acústico.

Para o caso 1, o compósito 1.6.10:87:03.POLY é o mais adequado por ter em
quase todas as frequências da faixa analisada um CAA superior aos demais compósitos. O
compósito 1.4.10:87:03.POLY é o único que tem altos valores de CAA superiores a 0,32
até a frequência de 250 Hz. Com isso, nos casos 2, 3 e 5 ele se torna mais adequado pela
análise ser em baixas frequências. Mesmo o compósito 1.4.20:77:03 tendo valores de CAA
superiores entre 250 e 500 Hz, o compósito 1.4.10:87:03.POLY se torna mais adequado por
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não apresentar nenhum valor inferior a 0,27 dentro das faixas analisadas. O compósito
1.4.20:77:03 tem a maioria dos valores de CAA superiores aos demais compósitos em
frequências acima de 400 Hz, o que o torna o mais adequado para o caso 4. Esse compósito
também se torna apropriado no caso 6, onde os valores de CAA também superam aos demais
na maiorias das frequências analisadas. Na pequena faixa de frequência analisada no caso 7,
o HDPE puro se mostrou um bom isolante se comparado as demais amostras. De uma forma
geral analisando uma faixa de frequência conservadora, o compósito 1.6.10:87:03.POLY se
mostra o mais adequado.

Uma ótima forma de transmitir a capacidade de absorção sonora de um material é
através do cálculo do Noise Reduction Coefficient (NRC), que é calculado de acordo com
a norma ASTM C423 como na Equação 4.3(ATEF et al., 2022):

NRC = (α250 + α500 + α1000 + α2000

4 ) (4.1)

onde,

α = é a média aritmética dos valores encontrados dos coeficientes de absorção
acústica em uma determinada frequência.

A Tabela 4.13 apresenta os cálculos dos valores do NRC e com a Figura 4.13 é
possível compará-los. O compósito 1.4.20:77:03 (amostra 16c) apresentou o maior valor de
NRC, 0,27, o que reflete uma maior capacidade de redução de ruído.
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Tabela 4.13 – Cálculo do NRC.

Figura 4.55 – Gráfico com os valores de NRC.

Com o objetivo de verificar a ocorrência de diferença significativa entre os valores
de NRC, foi aplicada análise de variância (ANOVA) nos resultados e os dados encontrados
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estão apresentados na Tabela 4.14.

Tabela 4.14 – Resultados ANOVA - NRC.

De acordo com os valores obtidos pela análise de variância apresentados pela 4.14,
rejeita-se a hipótese de equidade entre as médias com um nível de significância de 5%,
pois F calculado = 62,42 é maior que F crítico = 1,88. Conclui-se então que os valores de
NRC possuem diferenças significativas.

Com o objetivo de identificar se existem outros compósitos com valores de NRC
que são adequados para o objetivo da pesquisa, ou seja, que possuem diferenças não
significativas quando comparados ao NRC do compósito 1.4.20:77:03 (amostra 16c), foi
aplicado o Teste de Tukey para comparação entre médias com nível de confiança de 95%.
A diferença média significativa (d.m.s.) encontrada foi 0,07, os dados de comparação entre
as médias dos tratamentos estão apresentados na Tabela 4.15.

Tabela 4.15 – Comparação entre médias (d.m.s) - NRC.

Com base nos resultados têm-se que, com o nível de confiança de 95% que os
compósitos 14 (1.4.20:80:00), 15 (1.4.10:87:03), 17 (1.4.30:67:03), 20 (1.6.30:67:03), 22
(1.4.10:87:03.POLY), 23 (1.4.20:77:03.POLY), 24 (1.4.30:67:03.POLY), 25 (1.6.10:87:03.POLY)
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e 26 (1.6.20:77:03.POLY) não apresentaram diferenças significativas entre os valores
de NRC, pois a diferença entre as médias não foi superior ao d.m.s. Sendo assim, os
compósitos 14 (1.4.20:80:00), 15 (1.4.10:87:03), 16 (1.4.20:77:03), 17 (1.4.30:67:03), 20
(1.6.30:67:03), 22 (1.4.10:87:03.POLY), 23 (1.4.20:77:03.POLY), 24 (1.4.30:67:03.POLY),
25 (1.6.10:87:03.POLY) e 26 (1.6.20:77:03.POLY) são os mais adequados para a finalidade
do trabalho quando analisado apenas o resultado do ensaio de NRC.

Analisando e comparando os resultados das Tabelas 4.12 e 4.13, juntamente com
a análise estatística da Tabela 4.15, é possível dizer que os compósitos 1.4.20:77:03,
1.4.10:87:03.POLY e 1.6.10:87:03.POLY são os mais adequados para isolamento acústico. Po-
rém, os compósitos 1.4.20:80:00, 1.4.10:87:03, 1.4.30:67:03, 1.6.30:67:03, 1.4.20:77:03.POLY
e 1.6.20:77:03.POLY não tiveram diferenças significativas nos valores de NRC se compara-
dos aos mais adequados, se tornando também adequados ao objetivo do trabalho.

4.11 ESPECTROSCOPIA DE RESSONÂNCIA MAGNÉTICA NU-
CLEAR NO DOMÍNIO DO TEMPO (RMN-DT)

Os gráficos obtidos na análise de RMN − DT se encontram no apêndice C. As
frações rígidas e móveis de cada amostra estão apresentadas na Tabela 4.16 e podem ser
comparadas na Figura 4.56. Quando se analisa a amostra sem compatibilizante (14) com
as amostras com anidrido maleico (16) e Polybond (23), percebe-se uma maior fração
móvel nas amostras compatibilizadas, apresentando uma maior mobilidade. O geopolímero
1,4 quando analisado puro se apresentou mais rígido que o geopolímero 1,6 (amostras 8 e
11, respectivamente), tendo uma menor mobilidade do sistema por meio das mudanças da
morfologia(LESSA; TAVARES; PITA, 2009). Analisando os compósitos fabricados com
20% de carga (escória ou os geopolímeros) e os diferente compatibilizantes (amostras 16,
19, 21, 23 e 28), a amostra 28 fabricada com escória e Polybond apresentou uma rigidez
significativamente superior as demais.



Capítulo 4. RESULTADOS E DISCUSSÃO 106

Tabela 4.16 – Resultados do ensaio de RMN − DT .
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Figura 4.56 – Gráfico com os valores das frações rígidas e móveis em porcentagem.

Para um bom isolamento termoacústico é necessário uma menor rigidez, como visto
no item 2.6. Desta forma, a análise mostrou que quanto menor a concentração de carga, o
compósito se torna menos rígido, sendo que os compósito que apresentaram os menores
valores de rigidez foram 1.4.10:87:03.POLY, 1.6.10:87:03.POLY, 1.4.10:87:03 e 1.4.20:77:03.

4.12 Comparação entre os resultados
Com as referências apresentadas no item 2.6 foi possível definir as propriedades

desejáveis para um bom isolamento térmico e acústico como foram resumidas na Tabela
2.1. Com a realização das análises foram encontrados compósitos mais adequados para
cada propriedade buscada. A Tabela 4.17 apresenta 3 escolhas onde a escolha 1 é a que
teve o melhor resultado para a propriedade analisada, o segundo melhor resultado na
escolha 2 e o terceiro melhor na escolha 3.
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Tabela 4.17 – Propriedades desejáveis para material isolante térmico e acústico.

Entre as análises realizadas, a difusividade térmica e o coeficiente de absorção
acústica são as que podem definir melhor os compósitos que são mais eficientes no
isolamento térmico e acústico para serem utilizados em revestimento de aeronaves. As
demais análises ajudaram a buscar as propriedades que proporcionam um bom isolamento
termoacústico. Desta forma, analisando a Tabela 4.17 é possível concluir que os compósitos
mais indicados para o objetivo da pesquisa são o 1.4.10:87:03 e 1.4.20:77:03, por serem os
compósitos com melhores resultados na análise de LFA e CAA e também por terem bons
resultados nas demais análises, o que confirma serem a melhor escolha para a utilização em
revestimento de aeronaves buscando o melhor isolamento térmico e acústico, atendendo de
forma mais eficiente o objetivo da pesquisa.
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5 CONCLUSÕES

Com as análises foi possível ter as seguintes conclusões:

• A difração de raios X mostrou um maior teor de SiO2 pode indicar uma menor
resistência à compressão dos compósitos com menores concentrações de carga, o que
pode ser explicado por um alto valor de porosidade e baixo valor de densidade que
são algumas das características procuradas em um material com bom isolamento
térmico e acústico.

• A análise termogravimétrica constatou um aumento na estabilidade térmica dos
compósitos por meio das reações que ocorrem durante o processamento, promovendo
um aumento da interação interfacial mais evidente nos compósitos com Polybond. A
perda de massa dos geopolímeros foi maior do que a da escória, tendo uma maior
perda de massa o geopolímero 1,6. Os compósitos fabricados com geopolímero 1,4
tiveram uma maior estabilidade térmica se comparados aos compósitos fabricados
com geopolimero 1,6.

• Com a análise de DSC foi possível confirmar que os compatibilizantes proporcionaram
uma melhor interface entre a carga e a matriz no compósito, o que também foi
confirmado nas análises de TGA, dureza, densidade, MEV e tração. A análise também
mostrou que as partículas de geopolímero dispersas na matriz polimérica atuaram
mais dificultando a mobilidade das cadeias poliméricas do que como agente nucleante,
diminuindo a cristalinidade e que quanto maior a inserção de carga e maior o efeito
na compatibilidade.

• As imagens de MEV puderam mostrar uma maior porosidade do geopolímero 1,4 e
comprovar a diminuição das partículas através do peneiramento, o que influencia
diretamente a difusividade térmica aumentando a capacidade de isolamento térmico.
A análise também confirmou que a adesão entre a carga e a matriz dos compósitos
com anidrido maleico não foi tão boa quanto a do Polybond, porém mesmo assim é
a mais adequada para a utilização como isolantes térmicos e acústicos devido a sua
maior porosidade.

• O ensaio de densidade mostrou que com a geopolimerização ocorreu a diminuição
da densidade dos compósitos. Na busca de uma baixa densidade para um melhor
isolante, o compósito 1.4.10:87:03.POLY apresentou a menor densidade. O Polybond
apresentou uma maior densidade nos compósitos fabricados com escória. Em relação
as amostras fabricadas com os geopolímeros, as que possuem maior concentração de
carga apresentaram maiores densidades de uma forma geral.
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• Os compósitos com maiores concentrações de carga apresentaram menor valor de
dureza e menores módulos de elasticidade, sugerindo maior porosidade. Os menores
valores de dureza encontrados foram dos compósitos 1.4.30:67:03 e 1.6.30:67:03.POLY
e E.20:77:03.

• A análise de tração mostrou menores módulos de elasticidade nos compósitos fabri-
cados com Polybond, sugerindo uma melhor adesão entre a carga e a matriz.

• Os compósitos 1.4.10:87:03 e 1.4.20:77:03 apresentaram os menores valores de difu-
sividade térmica, indicando um melhor isolamento térmico. O geopolímero 1,4 se
apresentou mais eficiente no isolamento térmico se comparado ao 1,6. Em relação aos
compatibilizantes, o anidrido maleico diminuiu a difusividade térmica se tornando o
mais adequado para o objetivo da pesquisa.

• A análise de CAA proporcionou a verificação do isolamento acústico dos compósitos
em diferentes casos, o que mostrou não apenas um compósito mais eficiente, mas
sim o mais eficiente para cada caso. Na maioria dos casos os compósitos com
menores concentrações de geopolímero 1,4 foram mais adequados, o que também foi
confirmado no cálculo do NCR.

• Os compatibilizantes aumentaram a mobilidade das amostras e quanto menor é a
concentração de carga, menos rígido é o compósito.

• Os compósitos 1.4.10:87:03 e 1.4.20:77:03 se mostraram os mais adequados de uma
forma geral na utilização em isolamento térmico e acústico em aeronaves, por
apresentarem bons resultados em todas as análises realizadas.
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6 SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS

Para pesquisas futuras que possam dar continuidade a este trabalho, são sugeridas
algumas considerações relevantes:

• Realizar o ensaio de flamabilidade para avaliar o tempo e a taxa de velocidade de
queima dos compósitos.

• Fabricar compósitos com espessura superiores a 2 mm para verificar a eficiência no
isolamento térmico e acústico.

• Fabricar e analisar compósitos com diferentes concentrações de anidrido maleico e
Polybond.

• Fazer teste de porosidade nas amostras.

• Avaliar a resistência ao impacto.

• Criar compósitos com diferentes proporções sólido/líquido.
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APÊNDICE A – RESULTADOS DO ENSAIO DE TRAÇÃO

Tabela A.1 – Resultados de tração - parte 1.
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Tabela A.2 – Resultados de tração - parte 2.



126

APÊNDICE B – RESULTADOS COEFICIENTE DE ABSORÇÃO
ACÚSTICA (CAA)

Tabela B.1 – Resultados CAA - parte 1.
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Tabela B.2 – Resultados CAA - parte 2.
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Tabela B.3 – Resultados CAA - parte 3.
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Tabela B.4 – Resultados CAA - parte 4.
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APÊNDICE C – RESULTADOS DE ESPECTROSCOPIA DE
RESSONÂNCIA MAGNÉTICA NUCLEAR NO DOMÍNIO DO

TEMPO (RMN-DT)

Figura C.1 – RMN-DT da amostra 8.

Figura C.2 – RMN-DT da amostra 11.
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Figura C.3 – RMN-DT da amostra 13.

Figura C.4 – RMN-DT da amostra 14.
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Figura C.5 – RMN-DT da amostra 15.

Figura C.6 – RMN-DT da amostra 16.
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Figura C.7 – RMN-DT da amostra 17.

Figura C.8 – RMN-DT da amostra 18.
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Figura C.9 – RMN-DT da amostra 19.

Figura C.10 – RMN-DT da amostra 20.
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Figura C.11 – RMN-DT da amostra 21.

Figura C.12 – RMN-DT da amostra 22.
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Figura C.13 – RMN-DT da amostra 23.

Figura C.14 – RMN-DT da amostra 24.
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Figura C.15 – RMN-DT da amostra 25.

Figura C.16 – RMN-DT da amostra 26.
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Figura C.17 – RMN-DT da amostra 27.

Figura C.18 – RMN-DT da amostra 28.
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