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Editorial

Cumprindo o papel de divulgar os resultados das pesquisas realizadas na Instituição, a Revista 
Cadernos UniFOA lança a sua segunda edição especial do Curso de Mestrado Profissional em 
Materiais (MEMAT).
Nesta edição o leitor encontrará artigos científicos inéditos e de revisão elaborados por docentes e 
alunos do Curso, retratando as áreas de materiais poliméricos, cerâmicos e metálicos que compõem 
o universo dos materiais.
Tive o prazer de ser responsável pela organização científica desta edição especial e constatei a 
consolidação científica que o programa tem vivenciado nestes breves dois anos e meio de existência, 
demonstrada pela qualidade dos artigos ora publicados.
Agradeço a todos os pesquisadores docentes e discentes do MEMAT/UniFOA e de Instituições 
parceiras que contribuíram com seus artigos para esta edição e também ao corpo editorial da revista 
pelo trabalho realizado.

Boa leitura!

Prof. Dr. Clodoaldo Saron
Editor Científico

Docente MEMAT/UniFOA 





11

C
ad

er
no

s U
ni

FO
A

E
di

çã
o 

E
sp

ec
ia

l d
o 

C
ur

so
 d

e 
M

es
tr

ad
o 

Pr
ofi

ss
io

na
l e

m
 M

at
er

ia
is

 - 
ju

nh
o/

20
12

1 Aluna de Mestrado do Departamento de Engenharia de Materiais (DEMa) da PUC-Rio
2 Bolsista da PIBITI e Aluna de graduação do curso de Engenharia Ambiental da PUC-Rio
3 Química do Laboratório de Fotocatálise do DEMa da PUC-Rio.
4 Consultor Sênior do Centro de Pesquisas e Desenvolvimento Leopoldo Miguez de Mello, Petrobras
5 Professor do Departamento de Engenharia de Materiais (DEMa) da PUC-Rio
6 Professor do Programa de Pós-graduação em Materiais da UNIFOA, Volta Redonda

Desenvolvimento de revestimentos fotocatalíticos à base de TiO2 
nanométricos pelo método de revestimento por imersão

Development of photocatalytic coatings from TiO2 -based nanomateriais 
through dip-coated method

Nidia Margarita Habran Esteban1

Melissa Santos Ferreira2

Juliana Bento Viol3

Édisson Morgado Jr4

Fernando Rizzo5

Bojan A. Marinkovic5,6

Resumo:
O artigo descreve o estágio inicial do desenvolvimento de revestimen-
tos fotocatalíticos à base de TiO2 nanométricos utilizando o processo de 
revestimento por imersão. Os resultados alcançados demonstram que é 
possível formar revestimentos aderentes, homogêneos e transparentes 
no espectro vísivil, mantendo os desempenhos fotocatalíticos dos pós 
precursores.

Palavras-chave:

Revestimentos

Revestimento por 
imersão

Fotocatálise

Nanomateriais

TiO2

Novos materiais. 

Abstract:
The article brings some initial results on development of 
photocatalytic coatings consisted from TiO2 based nanopowders and 
prepared through dip-coating method. It is demonstrated that the 
as-prepared films are highly adherent, homogeneous and optically 
transparent in visible spectra. Also, it is important to emphasize that 
these coatings maintain photocatalytic properties of the precursor 
nanopowders.

Key words:

Coatings

dip-coating

Photocatalysis

Nanomaterials 

TiO2

Artigo
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1.	 Introdução

	 A remediação ambiental visando o aba-
timento (degradação) de poluentes líquidos e 
gasosos é essencial tanto para a sustentabilida-
de de diversos ramos industriais quanto para o 
aumento da qualidade de vida, principalmente 
em grandes cidades, através da redução de po-
luição exterior (outdoor) e interior (indoor). As 
indústrias têxtil e petroquímica estão entre as 
que mais contribuem para a poluição das águas 
e do ar, respectivamente. É sabido, por exem-
plo, que em torno de 15% dos corantes do tipo 
azo reativos são perdidos na forma de efluentes 
durante o tingimento [1]. Uma peculiaridade 
do Brasil na questão da poluição ambiental é 
vinculada ao seu petróleo de maior densidade 
por conter uma maior concentração de aromá-
ticos e com maior porcentual de nitrogenados, 
o que leva a uma maior liberação de NOx nas 
refinarias, junto com outros gases ácidos como 
SOx e CO2. Atualmente são disponíveis diver-
sos estudos conduzidos na Europa, América do 
Norte e Ásia que apontam para a associação 
entre a poluição do ar nas grandes cidades e o 
número de internações hospitalares [2].
	 A questão da remediação ambiental é 
abordada há décadas por métodos conven-
cionais para degradação ou transformação de 
substâncias tóxicas tais como incineração a 
altas temperaturas, digestão por lodo ativado 
e tratamentos físico-químicos convencionais. 
No caso da indústria têxtil os métodos conven-
cionais de tratamento de efluentes, como co-
agulação/floculação, ultrafiltração e adsorção 
por carbono ativado, geralmente resultam ape-
nas na transferência do composto tóxico de um 
estado para outro, porém não o eliminam. De 
outra forma, os tratamentos biológicos são ine-
ficientes para uma variedade de corantes [3]. 
	 Os métodos alternativos de abatimen-
to de substâncias tóxicas são os Processos 
Oxidativos Avançados (POAs), divididos em 
dois grupos: (foto)catálise homogênea e hete-
rogênea. Os dois tipos dos POAs são baseados 
na formação do agente oxidante, o radical .OH, 
com alto poder de degradação por meio da 
oxidação de um vasto número de compostos 
orgânicos e inorgânicos. O processo Fenton é 
o processo catalítico homogêneo que consiste 
numa solução aquosa de H2O2 e íons Fe2+, onde 
os íons de Fe2+ catalisam a decomposição de 

H2O2 e a formação do radical .OH. No processo 
foto-Fenton, a formação dos radicais .OH ocor-
re por meio da degradação de H2O2 através da 
irradiação ultra-violeta (UV), caracterizando 
este como um processo fotocatalítico homogê-
neo. Por outro lado, a fotocatálise heterogênea, 
sugerida pela primeira vez em 1977 para o aba-
timento de cianetos [4], é baseada na formação 
dos radicais .OH através da interação entre os 
buracos eletrônicos, formados pela excitação 
dos elétrons da banda de valência (BV) para 
a banda de condução (BC) em semiconduto-
res irradiados pela radiação do espectro visí-
vel e/ou UV, e as moléculas de H2O presentes 
na superfície dos semicondutores cerâmicos. 
Deste modo, a fotocatálise heterogênea é fa-
vorecida pelo aumento da área específica dos 
semicondutores quando estes são sintetizados 
em dimensões nanométricas. Além disso, é 
conhecido que as dimensões nanométricas de 
semicondutores resultam no aumento da ener-
gia da banda proibida e, conseqüentemente, do 
potencial de oxidação da BV. 
	 Entre os semicondutores comumente pes-
quisados, o TiO2 na forma de anatásio tem sido 
o mais investigado devido ao seu superior de-
sempenho fotocatalítico perante a outros semi-
condutores [5]. Recentemente foram sintetiza-
dos, pela primeira vez, através de um processo 
alcalino hidrotérmico [6] nanotubos de titanatos 
(Na2-xHxTi3O7 x nH2O) com estrutura cristalina 
em camadas possuindo altas áreas superficiais 
(~ 250-350 m2/g) [7] e a energia da banda proi-
bida de 3,3 eV [8]. Desta forma, este novo ma-
terial se tornou um candidato natural para ser 
empregado em fotocatálise heterogênea. Além 
disso, o mercado dos nanopós de TiO2 está co-
meçando a receber novos produtos desenvolvi-
dos com o intuito de melhorar as propriedades 
consideradas essenciais para a otimização do 
desempenho de fotodegradação [9]. 
	 Os semicondutores destinados ao proces-
so de fotocatálise heterogênea podem atuar na 
forma de pós ou imobilizados, na forma de re-
vestimentos fotocatalíticos. A forma de revesti-
mentos é a mais desejável, pois não apresenta o 
problema de separação de nanopartículas após a 
finalização do processo de fotodegradação [10]. 
	 Neste trabalho apresentamos o início 
do processo de desenvolvimento de revesti-
mentos (filmes) pelo método de imersão (dip-
-coating) a partir de três diferentes pós nano-
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métricos de TiO2 avaliando seu desempenho 
fotocatalítico para o abatimento do corante 
modelo Alaranjado de Metileno, um corante 
aniônico do tipo azo reativo. Os três nanopós 
utilizados para o desenvolvimento dos reves-
timentos foram: A) nanopó comercial de TiO2 
proveniente de uma empresa Europea [9]; B) 
nanopó de titanato nanoestruturado produzido 
em nosso Laboratório da PUC-Rio a partir de 
um precursor de pigmento branco; C) P-25 da 
Evonik (ex-Degussa), um nanopó à base de 
anatásio e rutilo, reconhecido como o padrão 
internacional para fotocatálise heterogênea. 
Desta forma, os revestimentos aplicados fo-
ram denominados, A, B e C, respectivamente.

2.	 Experimental

2.1.	 Preparação de revestimentos e 
caracterização por Microscopia 
Eletrônica dos precursores nano-
métricos e dos revestimentos

	 Diferentes vertentes do processo de re-
vestimento por imersão são conhecidas na li-
teratura quando se trata da deposição de filmes 
à base de TiO2 [11,12].
	 Os nanopós A e C utilizados para o 
desenvolvimento de recobrimentos, poten-
cialmente fotocatalíticos, já foram previa-
mente caracterizados [9,13], enquanto a mor-
fologia do B foi caracterizada no decorrer 
deste trabalho por Microscopia Eletrônica 
de Transmissão (MET). Um Microscópio 
Eletrônico de Transmissão, modelo JEOL 
2010, equipado com uma câmera CCD da 
Gatan, operando numa voltagem de 200kV 
foi empregado para a aquisição de imagens 
no modo de campo claro. As amostras para o 
MET foram dispersas por ultrassom na forma 
de pó numa suspensão de álcool isopropílico. 
Depois de 0,5 h de dispersão 1-2 gotas forma 
pingadas em cima de uma grade de Cu, reco-
berta de um filme furado de carbono. 
	 Em nosso trabalho utilizamos sempre 
1% em peso de sólido (os nanopós à base 
de TiO2) suspenso em água destilada sendo 
essa suspenção agitada no ultrassom por 1 h 
à temperatura ambiente. Em seguida, a esta 

suspensão foi adicionado álcool polivinílico 
(PVA) em quantidade de 2,5% em peso e o pH 
ajustado para 3 com adição de acido clorídri-
co (HCl). Esta suspensão ficou sendo agitada 
a temperatura de 80oC durante várias horas e 
logo em seguida colocada a temperatura am-
biente sem agitação até uma viscosidade con-
siderada adequada para o revestimento ter sido 
alcançada. Após esta viscosidade ser alcança-
da um suporte na forma de uma lâmina de vi-
dro de sílica-cal-soda ou de tubo de ensaio foi 
lentamente imerso nesta suspensão e logo em 
seguida retirada sob o ângulo de 90o. A imer-
são foi realizada apenas uma única vez. Em 
seguida a lâmina revestida foi tratada a 650°C 
por 30 min no intuito de retirar PVA.
	 Alguns revestimentos obtidos através 
deste procedimento, suportados em cima de lâ-
minas de vidro comerciais, foram caracteriza-
dos num Microscópio Eletrônico de Varredura 
por emissão de campo (MEV), modelo JEOL 
6510LV, no intuito de verificar a homogenei-
dade do revestimento. A amostra examinada foi 
recoberta por uma camada de Au. Os elétrons 
secundários foram utilizados para a análise. 

2.2. Desempenho fotocatalítico

	 Para testar o desempenho fotocatalítico 
dos revestimentos o corante aniônico do tipo azo 
reativo, Alaranjado de Metileno, foi escolhido 
por representar o grupo de corantes azo reativo, 
uns dos mais utilizados na indústria têxtil.
	 O sistema de medição de desempenho fo-
tocatalítico consistia em uma caixa metálica fe-
chada, três lâmpadas UV de 8 watts cada e um 
tubo de ensaio revestido de filme de TiO2 a qual 
foi adicionada uma solução aquosa de alaranjado 
de metileno de concentração 0,002g/L, Figura 1. 
O pH da solução não foi ajustado. Antes de me-
dir o desempenho fotocatalítico, esta solução foi 
submetida a um teste de adsorção no escuro du-
rante 24h, no intuito de se alcançar o equilíbrio 
de adsorção. Após as 24h no escuro as lâmpa-
das UV foram acesas e uma alíquota da solução 
foi retirada de tempos em tempos e medida no 
espectrofotômetro UV-Vis da Agilent 8453 no 
intuito de acompanhar o abatimento do corante. 
Todas as alíquotas foram submetidas ao proces-
so de separação por meio de filtração.
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Figura 1. O sistema de medição de desempenho fotocatalítico em revestimentos para o abatimento de corantes.

3.	 Resultados e Discussão

	 A análise por MET do nanopó B, Figura 2b, revelou que este é constituído por nanotubos di-
ferentemente dos nanopós A e C que consistem de nanopartículas de TiO2  figuras 2a e 2c.

Figura 2. Imagens de TEM de alta resolução dos precursores (a)  A. (b) precursor B, 
mostrando a predominância de nanotubos neste precursor (c) precursor C.

	 Independentemente da morfologia das 
partículas destes nanopós, os três formaram re-
vestimentos aderentes, transparentes e homogê-
neos. A Figura 3 traz uma foto do tubo de ensaio 
totalmente revestido por um filme de TiO2, for-
mado a partir do nanopó A, no intuito de ilustrar 

o nível de transparência dos revestimentos semi-
condutores sobre o vidro. Portanto, verifica-se, 
de forma qualitativa, a alta transparência deste 
revestimento o que é uma das propriedades de-
sejadas para estes revestimentos quando se trata 
de suportes com transparência ótica.

Figura 3. Um tubo de ensaio totalmente revestido por um filme de TiO2
ilustrando uma alta transparência ótica no espectro visível deste revestimento.

	 A homogeneidade destes revestimentos 
se mostrou alta conforme ilustrado na Figura 
4 obtida por MEV com emissão de campo. A 
imagem mostra a baixa porosidade do filme e 
as partículas manométricas conforme avaliado 
previamente para o nanopó precursor por difra-
ção de raios X[9]. Desta forma pode ser conclu-
ído que o processo de aplicação do revestimen-

to, descrito previamente, não afeta o tamanho 
de cristalitos provenientes do pó precursor. No 
intuito de verificar rapidamente a aderência dos 
revestimentos, os mesmos foram submetidos 
aos processos reetidos de lavagem, com um 
detergente comercial, auxiliado pelo trabalho 
mecânico. Após este procedimento verificou-
-se que o filme continuava aderente. 
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Figura 4. Imagem do revestimento à base de TiO2 obtida por MEV 
de emissão de campo, ilustrando a alta homogeneidade deste revestimento.

	 A medição do desempenho fotocatalíti-
co dos três revestimentos, Figura 5, mostrou o 
comportamento esperado para os revestimentos 
formados a partir dos três precursores [9]. O 
precursor A já havia se mostrado deficiente para 
o abatimento do Alaranjado de Metileno [9], 
enquanto as propriedades fotocatalíticas de um 
nanopó muito semelhante ao precursor B foram 
avaliadas [14] mostrando-se deficientes também. 

O bom desempenho do revestimento provenien-
te do precursor C estava de acordo com o bom 
desempenho do seu precursor, P-25 um padrão 
fotocatalítico reconhecido internacionalmente.
	 A principal conclusão dos testes fotoca-
talíticos, no entanto, é que o procedimento de-
senvolvido para a formação de revestimentos 
não altera o desempenho original dos nanopós 
usados como os precursores.

Figura 5. Fotodegradação o Alaranjado do Metileno.

4.	 Conclusão

	 Um processo de revestimento por imer-
são está sendo desenvolvido para a formação 
de revestimentos fotocatalíticos à base de na-
nomateriais de TiO2. Os revestimentos aplica-
dos demonstram alta transparência, boa ade-
rência e homogeneidade.

	 O desempenho fotocatalítico dos reves-
timentos desenvolvidos a partir de diferentes 
precursores não é influenciado pelo processo 
de aplicação de revestimento, sendo verificado 
que os filmes mantêm o desempenho fotocata-
lítico dos precursores na forma de pó.
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Análise da Degradação da Superfície PP e PEAD em fibras de banana via 
microscópio eletrônica de varredura (MEV)

Analysis of surface degradation PP and HDPE fiber banana by scanning 
electron microscopy (SEM)
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Resumo:
A proposta deste artigo foi avaliar o comportamento da superfície do 
Polipropileno (PP) e Polietileno de Alta Densidade (PEAD) com cargas 
de 5% e 10% em fibras de banana submetidos em soluções de água 
destilada, etanol e cloreto de sódio (5%) durante 15, 30, 45, 60, 90, 
200 dias. As amostras foram seccionadas e em seguida pesadas para 
o dimensionamento de área e o cálculo de degradação e absorção dos 
líquidos (diferença de massa em função do tempo), de acordo com os 
meios. Os resultados esperados mostram que quanto maior o tempo de 
imersão, maior a degradabilidade do material, independente do meio. 
Avaliar também a degradação do material, através da Microscopia Ele-
trônica de Varredura.

Palavras-chave:

Compósitos

Degradação

Design de Produto

Microscopia Eletrônica 
de Varredura

Abstract:
The purpose of this article was to evaluate the surface behavior of 
polypropylene (PP) and High Density Polyethylene (HDPE) with loads 
of 5% and 10% in banana fibers in solutions of distilled water, ethanol 
and sodium chloride(5%) for 15, 30, 45, 60, 90, 200 days. The samples 
were sectioned and then weighed for the area measurement of the 
degradation and fluid (mass difference in function of time) absorption, 
according to the environment. The expected results show that the 
longer the immersion time, the greater the degradation of the material, 
regardless of the respective environment. Also evaluate the material 
degradation by Scanning Electron Microscopy.
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1.	 Introdução

	 A inovação tecnológica nos materiais 
sugere uma abertura de possibilidades e oti-
mização de recursos, tornando a escolha quase 
ilimitada. Para os designers quanto ao projeto 
de produto isso sugere utilizar os materiais e 
métodos de fabricação como fatores de inova-
ção. Os materiais devem ser vistos como um 
estímulo à criatividade em sua aplicação, a 
escolha e os processos de fabricação torna-se 
caracterizador do conceito do produto e não 
somente se limitando a um problema de enge-
nharia, gerando possibilidades e inovação com 
referencia ao design. Assim, é necessária essa 
interação entre engenharia de materiais e de-
sign, garantindo já na concepção da metodolo-
gia de produtos essa sinergia. (LESKO, 2011)
	 Em muitos trabalhos tem-se observado o 
desenvolvimento de produtos a partir das fibras 
celulósicas (resíduos vegetais) de juta, sisal, li-
nho, banana, bambu, madeira, palmeira, coco em 
reforço em polímeros termorrígidos ou termo-
plásticos, conforme a característica do produto 
e da região (Fung et al., 2003; Mattoso, 1999; 
Herrera-Franco e Valadez-González, 2004). 
	 Os compósitos reforçados são denomi-
nados pela ação em que a fibra atua como uma 
fase dispersa nos produtos apresenta o caráter 
de alta resistência, rigidez em relação ao peso. 
Portanto, esses parâmetros são expressos em 
termos de resistência e módulo específico, sen-
do a razão entre o limite de resistência a tração 
e o peso específico, e entre o modulo de elastici-
dade e o peso específico (CALLISTER, 2008).
	 As vantagens de usar material polimé-
rico como, por exemplo, o polipropileno e o 
polietileno, é a sua reciclabilidade (Ciclo de 
Vida). Os Compósitos poliméricos reforçados 
com fibras têm recebido uma grande atenção 
nas ultimas décadas devido causa de sua for-
ça/tensão e módulo. Recentemente, as fibras 
naturais atuam como reforço aos compósitos 
poliméricos e tornou-se interessante devido a 
seu baixo custo e sua propriedade a biodegra-
bilidade “Arib et al. (2006)”.
	 Para selecionar o material correto e após 
reduzir sua corrosão por tanto quanto possível, 
é essencial conhecer os efeitos de vários fato-
res, como temperatura, composição química, 
tratamento térmico, características superficiais 
e ambientes. “Baah et al. (2005)”

	 Os compósitos reforçados por fibras na-
turais são aplicados em diversas áreas, desde 
a indústria automotiva, embalagens e até na 
construção civil. Alguns estudos têm demons-
trado, ainda, que tratamentos químicos, realiza-
dos nas fibras, melhoram significativamente a 
adesão interfacial da fibra e a matriz, sobretudo, 
garantem as características interessantes e ine-
rentes às fibras vegetais, contribuindo na gestão 
ambiental e industrial por meio da reciclagem 
dos polímeros. “Kelly Cardoso et al. (2010)”.
	 Os polímeros absorvem água quando 
submersos em meio aquoso ou expostos à 
umidade, mas sua absorção depende muito do 
seu grau de polaridade, da cristalinidade, entre 
outros fatores. Já as fibras naturais tendem a 
absorver mais umidade. Então, um polímero 
reforçado com fibra natural torna-se o material 
com um maior grau de absorção de água, com-
parado a um polímero isolado “Taysa Oliveira 
et al. (2010)”. A intensidade da absorção pode 
haver modificações e perda de estabilidade di-
mensional dos componentes.
	 O artigo teve como objetivo avaliar as 
características superficiais do Polipropileno 
(PP) e Polietileno de Alta Densidade (PEAD), 
com cargas de 5% e 10% de fibras de banana 
em soluções de água destilada, etanol (92,8°), 
cloreto de sódio (5%) e biodiesel durante a 
imersão de 15, 30, 45, 60, 90 dias.

2.	 Materiais e Métodos

2.1 - Preparação superficial das amostras

	 A confecção dos corpos de prova para 
realização dos testes de imersão foi fei-
to no Laboratório de Materiais, Texturas e 
Modelagem na FATEA com objetivos de pre-
pará-los para os testes de degradabilidade em 
diferentes meios de imersão e tempo.
	 As amostras foram pesadas individu-
almente em balança analítica (Shimadzu AY 
220) no Laboratório de Química do Instituto 
Santa Teresa para determinar a taxa de degra-
dação do material em freqüência do tempo da 
imersão em diferentes meios.
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Figura 2. Ensaio de imersão em diferente meios

	 Os meios de imersão realizados para os 
testes de degradação foram: Água destilada, 
Cloreto de Sódio em solução de 5%, Etanol 
(92,8°) e Biodiesel durante 15, 30 e 45 dias.

2.2. Microscopia Eletrônica de Varredura

	 A Microscopia Eletrônica de Varredura 
foi realizada no Departamento de Engenharia 
de Materiais – Escola de Engenharia de Lorena 
da Universidade de São Paulo – EEL-USP. O 
equipamento utilizado foi o microscópio eletrô-
nico, modelo VP 1450, marca Leo (Figura 3).
	 Após os ensaios de degradação em dife-
rentes meios e tempo de ataque, as amostras 
foram metalizadas e em seguida, realizou-se 
a sessão, utilizando o modo com elétrons se-
cundários com magnificação de 50 a 10.000 
X com objetivos de visualizar a topografia e a 
morfologia das fibras em relação à matriz de 
polipropileno - PP e polietileno-PEAD.

Figura 3. Microscopia Eletrônica de Varredura – MEV

2.3 Ensaios de Rugosidade

	 O objetivo dos ensaios de rugosidade 
foi determinar e avaliar a agressividade do 
ataque superficial nas amostras submetidas 
em diferentes meios e tempos de imersão. As 
medidas dos ensaios de rugosidade para a de-
terminação dos parâmetros de rugosidade [Ra] 
foram realizadas no Laboratório Metalografia 
do Departamento de Engenharia de Mecânica 
do UniFOA, usando um rugosímetro digi-
tal Mitutoyo Surf Test 301, fabricado pela 
Mitutoyo (Figura 4), diante de vinte campos 
de medida/amostra, conforme a norma ABNT 
–NBR 6405-1998.

Figura 4. Ensaio e a determinação dos parâmetros de 
Rugosidade – Ra [mm]

3.	 Resultados e Discussão

3.1. Análise do material

	 As análises das propriedades mecânicas 
de um material são de essencial importância 
para a seleção dos materiais e sua aplicabili-
dade, neste caso no setor automobilístico.  As 
Figuras 5 (a), (b), (c) e (d) mostram os resulta-
dos após a imersão em diferentes meios e tem-
pos de exposição visando avaliar a absorção 
de massa nos materiais – PP e PEAD puro e 
com adição de 10% de fibras de banana.
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(a) (b)

(c) (d)

Figuras 5. (a), (b), (c) e (d) - Taxa de absorção de massa em PEAD e 
o PP puro e 10% de Fibra de Banana em diferentes meios e tempo de imersão.

	 Em acordo com as figuras 5, os resultados 
revelam que quanto maior o tempo de exposição, 
maior a taxa de absorção de massa, prevalecendo 
o ataque em maior intensidade quando se aplica 
o biodiesel tipo B2 na superfície da amostra. 
	 Na figura 5 (c), os valores de absorção 
de massa são maiores em todos os meios em 
que o PEAD com 10% de fibras de banana foi 
atacado quimicamente. Em contrapartida, no 
PP, com 10% de fibras de banana em sua ex-
tensão, predomina-se uma redução nos valores 
de ataque, figura 5 (d).

3.2. Microscopia Eletrônica de Varredura 

	 As micrografias apresentadas nas figu-
ras 6 e 7, evidenciam o PEAD sem ataque, em 
que caracteriza-se uma superfície isenta de ar-
tefatos microestruturais, entretanto, o material 
quando submetido à imersão durante 45 dias 
em biodiesel B2 revelou micro fissuras na in-
terface fibra-matriz, respectivamente. 

Figura 6. PEAD 10% fibra de banana sem imersão. Figura 7. PEAD 10% fibra de banana imerso em Biodiesel.
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Figura 8. PP com 10% fibra de banana sem imersão Figura 9. PP com 10% fibra de banana imerso em Biodiesel.

	 Os resultados e discussão do trabalho 
norteiam que PP com 10% de fibras de banana 
tornou-se um material com maior resistência 
à degradabilidade em todos os meios no qual 
foram submetidos em diferentes tempos de 
ataque (Figuras 8 e 9).

3.3 Ensaios de rugosidade

	 Os ensaios de rugosidade realizados nas 
amostras de PP e PEAD com 10% de fibras de 
banana podem ser visualizados na tabela 1. Os re-
sultados demonstram que o PEAD possui o maior 
valor de rugosidade em relação ao PP quando 
degradado em biodiesel durante 45 dias, com os 
valores: 0,473 µm e 0,336 µm, respectivamente.

Tabela 1. Ensaios de rugosidade em PP e PEAD com 10% de fibras de banana em diferentes 
meios para determinação dos parâmetros de rugosidade – Ra.

Material/Meio de Degradação Parâmetro de Rugosidade [µm]

PP Biodiesel 0,336

PP Etanol 0,247

PP NaCl 0,243

PP Água Destilada 0,242

PP Puro 0,147

PEAD Biodiesel 0,473

PEAD Etanol 0,440

PEAD NaCl 0,438

PEAD Água 0,294

PEAD puro 0,265

4.	 Conclusão

	 As amostras de PP com 10% de fibra de 
banana apresentaram menor capacidade de 
absorção de massa em diferentes meios de ata-
que e tempos de imersão (Água, biodiesel B2, 
etanol e NaCl). 
	 Nas seções de microscopia eletrônica 
de varredura, as amostras de PEAD com 10% 

de fibra de banana foram atacadas agressiva-
mente em toda a sua extensão, caracterizou a 
formação de micro trincas e fissuras, diante do 
biodiesel B2 no período de 45 dias. 
	 Nos ensaios de rugosidade, resultou-se 
em maiores valores dos parâmetros de rugo-
sidade – Ra nas amostras de PEAD com 10% 
de fibras de banana submetidas em biodiesel 
durante 45 dias de ataque.
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Análise de absorção de água em compósito de poliméro reforçado com fibras naturais

Analysis of water absorpition in polymeric composites reinforced with natural 
reinforced with natural fibres

Emerson Augusto Raymundo1

Rosinei Batista Ribeiro2

Eriane F. Carvalho2

Bianca Siqueira Martins Domingues2

Resumo:
O desenvolvimento na área de compósitos reforçados com fibras na-
turais teve um grande crescimento nos últimos anos. O objetivo desse 
trabalho foi à determinação de um dos parâmetros de qualidade para 
aplicação desse compósito em ambientes úmidos como frigoríficos. 
Foram realizadas medidas de absorção de umidade por um compósito 
polimérico com reforço de fibras naturais, conforme a norma ASTM 
D570-96, e ensaios de tração para medir a resistência do material como 
efeito de comparação do compósito das amostras ensaiadas em imersão 
e de amostra sem imersão no objetivo de conseguir observar o efeito 
da degradação das fibras perante a absorção da umidade. . Ao final do 
ensaio, foram desenvolvidas as curvas de absorção em relação ao per-
centual de absorção em função do tempo de imersão.

Palavras-chave:

Fibras Naturais

Compósito polimérico

Parâmetros de 
qualidade

Norma ASTM D570-96

Abstract:
The development in the natural fiber reinforced composite area had 
a great development in the last years. The objective of this paper was 
the determination of one of the quality parameters to the application 
of this composite in wet environments, as refrigerators. Were done 
measures of moisture by a polymeric composite reinforced by natural 
fibers, as the ASTM D570-96, and tensile test to measure the material’s 
resistence as effect of comparison of the composite of the samples that 
were immersed and the ones that weren´t immersed, in the objective of 
observing the effect of the degradation of the fibers before the moisture 
absorption. In the end of the test, were developed the absorption curves 
related to the absorption percentage in function of the immersion time.

1 Centro Universitário de Volta Redonda – UNIFOA, Volta Redonda,São Paulo, Brasil
2 Faculdades Integradas Teresa D’Ávila - FATEA, Lorena, São Paulo, Brasil

Key words: 

Natural Fibers

Polymeric composite

Quality parameters

ASTM D570-96
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1.	 Introdução

	 O Compósito é um material em cuja 
composição de dois ou mais tipos de materiais 
diferentes. Alguns exemplos são metais e polí-
meros, metais e cerâmicas ou polímeros e cerâ-
micas ou ainda composição dos três. A aplica-
ção de materiais compósitos vai desde simples 
artigos utilizados no nosso dia a dia até aplica-
ções para indústrias de ponta como são o caso 
da indústria aeronáutica e aeroespacial. Os ma-
teriais que podem compor um material compó-
sito podem ser classificados em dois tipos: ma-
triz e reforço. As características mecânicas de 
um compósito reforçado com fibra depende não 
apenas das propriedades da fibra, mas também 
do grau no qual uma carga aplicada é transmiti-
da às fibras pela fase matriz. Importante para a 
extensão desta transmitância de carga é a mag-
nitude da ligação interfacial entre as fases fibra 
e matriz. Sob a aplicação de uma tensão, esta 
ligação fibra-matriz cessa nas pontas das fibras, 
fornecendo um modelo de deformação da ma-
triz esquematicamente, em outras palavras, não 
existe nenhuma transmissão de carga a partir da 
matriz na extremidade de cada fibra.
	 O arranjo ou orientação das fibras entre 
si, a concentração da fibra e a distribuição da 
fibra têm uma significativa influência sobre a 
resistência mecânica e outras propriedades de 
compósitos reforçados por fibra.
	 Uma das aplicações do material desse 
presente trabalho será em ambientes úmidos 
e provavelmente haverá uma difusão de umi-
dade para dentro da matriz polimérica e alte-
rando além do peso as propriedades mecânicas 
desse compósito que é reforçado com uma fi-
bra natural. Implicará assim em teste de absor-
ção de umidade em relação ao tempos exposto 
até atingir a saturação e será compreendido em 
que estado de difusão se encontrará conforme 
as medidas semanais.

2.	 Referencial Bibliográfico

	 Hoje o grande desafio na ciência e en-
genharia de materiais é desenvolver tecnolo-
gias ainda mais sofisticadas e especializadas, 
assim como considerações sobre impacto am-
biental causado pela produção de materiais. 
(PADILHA, 2000).

	 Muitos dos elementos envolvidos nas 
ciências aplicadas ou engenharia estarão 
uma vez ou outra expostos a um problema de 
projeto envolvendo materiais. Um exemplo 
claro são as altas quantidades de energia que 
estão envolvidas nos transportes.
	 Os materiais estão totalmente a nossa 
volta, estão engajados em nossa cultura e pre-
sentes em nossa mais ampla existência. Ele 
tem estado tão intimamente relacionado com 
a emergência e ascensão do homem, que aca-
baram por dar nome a Idades de civilização, 
como a da Pedra, a do Bronze e a do Ferro 
(BALZER, et. al, 2007).
	 Os materiais são classificados da se-
guinte forma:

	 Podemos distinguir dois grupos:

1º Grupo: sólidos
•	 Metais: São combinações de elementos 

metálicos, bons condutores de eletricida-
de e calor e não transparentes, também 
são muitos resistentes e deformáveis.;

•	 Cerâmicos: Compostos entre elemen-
tos metálicos e não metálicos freqüen-
temente óxidos, nitretos e carbetos. Há 
uma grande variedade de materiais que 
se enquadram nesta classificação como 
os compostos de materiais argilosos, ci-
mentos e vidros.; 

•	 Polímeros: Materiais comuns como plás-
ticos e borracha, compostos orgânicos 
baseados no carbono, hidrogênio e ou-
tros não metálicos, estrutura molecular 
muito grande, baixa densidade e extre-
mamente flexíveis (MATTOSO et. al. 
1999).

	 Sendo baseada principalmente na cons-
tituição química e estrutura atômica, e muitos 
materiais se localizam em um ou outro grupo 
distinto, embora existam alguns intermediá-
rios. Somando-se a eles, existem 2 outros gru-
pos de importantes materiais de engenharia:

2º Grupo: adicionais
•	 Compósitos;
•	 Semicondutores: 
•	 Biomateriais (NECHWATAL et al.; 

2003 e MULINARI; 2009)
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3.	 Metodologia Experimental

	 Todos os corpos de prova avaliados fo-
ram ensaiados com dimensões de acordo com 
a norma ASTM D 638 – 03. Sua geometria 
possuía 13 mm de largura, 165 mm de compri-
mento e 3 mm de espessura, conforme a figura 
1 a seguir. Sendo metade dos corpos de prova 
contendo 10% de reforço com fibra natural em 
matriz polimérica e outra metade contendo 
20% do mesmo material.

Figura 1 - Corpo de prova comparado a uma caneta.

	 O estudo de absorção de água dos com-
pósitos foi realizado de acordo com a norma 
ASTM D 570. Os corpos de prova foram 
medidos, pesados e imersos em água pura, à 
temperatura ambiente (Figura 2). Em inter-
valos de tempo pré-determinados, foram re-
tirados da água, pesados em uma balança de 
precisão (± 0,1 mg) e novamente recolocados 
no banho (Figura 3). Este procedimento foi 
repetido durante 12 semanas. Ao final do en-
saio foi obtida a curva de absorção de água 
(%) versus tempo de imersão (dias), confor-
me a norma ASTM D570 – 98.

Figura 2 - Corpos de prova imersos em água pura.

Figura 3 - Corpo de prova sendo 
pesado na balança de precisão.

	 A porcentagem de absorção de água nos 
compósitos foi calculada a partir da equação 1:

onde: DM é a absorção de água, Mi e Mf cor-
respondem as massas das amostras antes e 
após a imersão em água.
	 Analisando-se os resultados apresentados 
no Gráfico 1, para o ensaio de absorção de água, 
é verificado que os compósitos reforçados com 
maior percentual de fibras apresentam menor ab-
sorção de água, quando comparados aos compó-
sitos reforçados com menor percentual de fibras.
	 O ensaio mecânico realizado foi o de 
tração, realizados no Laboratório de Ensaios 
Mecânicos do Centro Universitário de Volta 
Redonda UniFOA, no equipamento EMIC com 
capacidade de 100 KN (Figura 5) a uma veloci-
dade de 10 mm/min. As propriedades mecânicas 
de resistência à tração, alongamento e módulo de 
elasticidade em tração foram avaliadas.

Figura 5 - Máquina de tração do laboratório de Ensaios do UniFOA.
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4.	 Resultados e Discussão

	 A absorção de água em polímeros é ava-
liada pela absorção de umidade, resultando no 
aumento das dimensões da peça, o que preju-
dica sua aplicação em trabalhos de precisão. 
Além disso, a variação do teor de umidade 
pode provocar uma rede de microfraturas na 
superfície dos compósitos que pode altera suas 
propriedades elétricas e mecânicas. A absor-

ção é mais fácil quando a molécula do políme-
ro apresenta grupamentos capazes de formar 
ligações de hidrogênio. Por exemplo, peças de 
nylon, de celulose, ou de madeira podem ab-
sorver umidade, mudando de dimensões. Por 
outro lado, a absorção de água pode aumentar 
muito o peso do material polimérico.
	 O Gráfico 1 mostra as curvas de absorção 
de água por imersão até peso constante realiza-
das nos compósitos reforçados com fibras.

Figura 4. Gráfico da curvas de absorção de água em função do tempo obtidas para os compósitos reforçados com fibras.

	 Com relação ao gráfico da figura anterior, 
pode ser observado que as amostras 2 e 4 apresen-
tam pouca absorção de água e de forma constante, 
essas amostras possuem porcentagem maior de 
fibras adicionadas. Esse resultado pode ser jus-
tificado por meio da maior adição de fibras difi-
culta-se assim a difusão das moléculas de água. 
A partir da décima semana os corpos de provas 
não mais apresentaram absorção e ficaram prati-
camente com a massa constante. As amostras 1 
e 3 de 10% praticamente mostraram comporta-
mentos iguais e de grande absorção. As tabelas a 
seguir mostram os valores do ensaio mecânico das 

amostras mencionadas e inclusive uma análise de 
outra amostra (corpo-de-prova 5) não contendo fi-
bras naturais. O que se esperava dessa amostra um 
comportamento diferente e foi isso o que resultou. 
Assim pode ser observado além da tabela 1 o grá-
fico da figura 5, a deformação ficou bem superior 
aos compósitos de fibras com ou sem absorção 
de água. Isso deve ao fato de não ter anexado as 
fibras, ou seja, podemos considerar com menos 
defeitos e com isso possuir um nível maior de ab-
sorção da energia para com as tensões contrárias 
aplicadas assim o material como apresentado na 
figura 5 teve maior alongamento.

Tabela 1. Valores obtidos do ensaio de tração da amostra de 10 e 20 % de fibras sem imersão e a amostra 5 sem adição de fibras
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Figura 5. Ensaio de tração para as amostras de fibras e sem fibras sem imersão em água

Tabela 2. Valores obtidos do ensaio de tração da amostra de 10 20 % de fibras com imersão

Figura 6. Resultado do ensaio de tração para as amostras de fibras sob imersão em água.

	 Com relação às amostras com fibras 
foram feitas então análises comparativas uti-
lizando os mesmos parâmetros, isto é, aos ní-

veis de absorção de água no ensaio de tração 
conforme as tabelas 1 e 2 e os gráficos 5 e 6.
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	 Em contrapartida os valores obtidos para 
as amostras sob imersão apresentaram maior 
deformação em sua média, pois com maior 
peso e concentração de defeitos poderia espe-
rar uma fragilização do material e, somando 
a isso, as amostras de maior concentração de 
fibras apresentaram-se melhor perante as de 
adição de 10%, pois absorveram menos água. 
A pouca umidade absorvida pode ter ajudado 
na absorção de energia ou auxiliado nos mo-
vimentos atômicos se é que ocorreram. Esse 
evento pode ser observado pela Tabela 2 e 
pelo gráfico da Figura 6 em que foram avalia-
das 4 amostras. Segundo a Figura 6, a amostra 
4 se comportou no ensaio de tração de forma 
melhor já que foi a que menos absorveu umi-
dade das que foram expostas. A pior situação 
foi a da amostra de 10% de fibra com ou sem 
imersão, a qual podemos fazer relação com os 
gráficos das Figuras 4, 5 e 6.

5.	 Considerações Finais

	 As amostras com maior porcentagens de 
fibras tiveram uma absorção maior de umida-
de e para verificação comparativa também se 
comportou melhor nos ensaios de tração.
	 Sendo que a amostra sem adição de fibras 
naturais se comportou mecanicamente melhor, 
além disso, não foi exposta a absorção de água 
levando a crer que possui menores defeitos.
	 As amostras expostas a umidade real-
mente degradaram as fibras e pode levar a di-
minuição das qualidades mecânicas tal como a 
tração que pode ser umas das suas aplicações, 
já que aplicações de cargas dinâmicas não são 
aplicações ideais.
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Análise de parâmetros de usinagem do aço inox austenitico abnt 304

Analysis of parameters machining austenitic stainless steel abnt 304
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Resumo:
O objetivo deste trabalho foi de analisar o comportamento do aço inoxi-
dável ABNT 304 perante a usinagem e através dos parâmetros relevan-
tes deste processo (avanço e velocidade de corte) relacioná-los com os 
dados de rugosidade e microdureza, e assim estabelecer parâmetros que 
podem trazer melhor acabamento na peça usinada. Para o torneamento 
da peça desse aço foi utilizada uma ferramenta de metal duro revestida. 
A cada passe foram recolhidas amostras de cavacos correspondentes ao 
parâmetro de usinagem. Para cada amostra de cavaco foi medido o seu 
comprimento e posteriormente foi feita a análise do tipo e da forma do 
cavaco. E por fim, realizou-se uma Microscopia Eletrônica de Varredura 
(MEV) e Microscopia óptica dos cavacos obtidos. Dentro dos avanços 
escolhidos o de maior valor obteve-se pior acabamento e posterior au-
mento de dureza checado pelo ensaio de microdureza. Em contrapartida, 
reduziu-se o comprimento dos cavacos, o que torna um beneficia para 
o processo de usinagem. Os resultados mostraram que é possível esta-
belecer uma relação dos parâmetros de usinagem com a microdureza 
próxima a superfície, rugosidade e características dos cavacos.

Palavras-chave:

Aço Inoxidável 
austenítico ABNT 304

Morfologia do Cavaco

Microscopia 
Eletrônica de 
Varredura

Abstract:

The aim of this study was to analyze the behavior of AISI 304 stainless 
steel machinability and through the relevant parameters of this process 
(cutting speed and feed) and relate them to the data of roughness and 
hardness, then it becomes possible to establish parameters that will 
bring a better surface finish on the workpiece. For turning the piece of 
stainless steel AISI 304 was used a coated carbide tool. In every pass 
was collected chip samples corresponding to the machining parameter. 
For each sample chip was measured its length and subsequently the 
analysis was done of the type and shape of the chip. And finally, there 
was a scanning electron microscopy (SEM) and optical microscopy 
of the chips obtained. Considering the chosen advances, in the one of 
higher value was obtained worst surface finish and increased hardness. 
In contrast, the length of the chips was reduced, which becomes a 
benefit to the machining process. The results showed that it is possible 
to establish a relationship between machining parameters with the 
hardness near the surface, and roughness characteristics of the chips.

Artigo
Original

Original 
Paper

Key words:

Austenitic Stainless 
Steel ABNT 304

morphology of chip

Scanning Electronic 
Microscopy 



30
C

ad
er

no
s U

ni
FO

A
E

di
çã

o 
E

sp
ec

ia
l d

o 
C

ur
so

 d
e 

M
es

tr
ad

o 
Pr

ofi
ss

io
na

l e
m

 M
at

er
ia

is
 - 

ju
nh

o/
20

12

1.	 Introdução

	 A fabricação de componentes através 
da usinagem demanda cuidados na qualidade 
da produção, a fim de que se produzam pe-
ças com acabamento cada vez melhor, dentro 
das tolerâncias desejadas, e sempre visando o 
baixo custo e alta produtividade. Para isto, é 
necessário que se tenha um profundo conhe-
cimento do processo de usinagem em questão. 
Devem-se evitar falhas durante o processo e se 
determinar com exatidão as condições de corte 
adequadas para a usinagem correta de uma de-
terminada peça.
	 Durante o processo de usinagem é im-
portante conhecer o comportamento de vários 
fenômenos ou parâmetros, tais como desgaste 
da ferramenta, aresta postiça de corte, calor 
gerado, velocidade de corte, avanço, profundi-
dade de corte, etc., e para obter cientificamen-
te uma explicação para o comportamento des-
ses fatores é necessário um estudo minucioso 
do processo de formação do cavaco.
	 Os aços inoxidáveis são ligas de ferro 
e cromo, com, pelo menos 12% de cromo. 
Contêm ainda, na sua composição, níquel e 
baixas quantidades de carbono. O aço inoxi-
dável ABNT 304 é classificado como um aço 
inoxidável austenítico, devido à sua matriz 
austenítica com carbonetos de cromo e são, 
geralmente, mais difíceis de usinar que os 
aços comuns ao carbono e aços de baixa liga, 
devido principalmente à alta taxa de encrua-
mento durante a usinagem. Apresentam, tam-
bém, cavacos longos que levam a um desgaste 
acelerado da ferramenta. O material da peça 
e a composição das ligas são os fatores mais 
significativos na caracterização dos tipos de 
cavacos a serem produzidos. 
	 O objetivo deste trabalho foi caracterizar 
alguns efeitos causados na usinagem do aço 
inox ABNT 304 austenítico, através da opera-
ção de torneamento, onde foram estabelecidas 
correlações entre os parâmetros de corte e suas 
conseqüências na caracterização em questão, e 
uma investigação experimental foi desenvol-
vida sobre os cavacos formados. 

2.	 Materiais e Métodos

	 Foram utilizadas, ao longo de todos os 
testes, duas barras cilíndricas de aço inoxidá-
vel ABNT 304, de 38 mm de diâmetro e 120 
mm de comprimento. Estas peças foram usi-
nadas em um torno CNC, Fagor modelo TR-
2, utilizou-se ferramentas de metal duro com 
cobertura / cermet, especificação TNMG 16 04 
04L-K 4025, da Sandvik Coromant. O suporte 
usado tem especificação MTJNR 2525 – M16, 
também da Sandvik. Para cada velocidade de 
corte foram obtidas amostras de cavaco para 
análises e para as medidas do comprimento dos 
cavacos, a medição foi feita com uma trena.
	 Para as medidas de dureza do material, 
foi utilizado um durômetro Pantec de dureza 
Rockwell com pré-carga de 10 quilogramas e 
carga de 100 quilogramas, aplicada durante 15 
segundos com um penetrador de esfera 1/16 
polegadas de aço temperado. Realizou-se 10 
medidas em diferentes pontos ao longo da se-
ção transversal da barra e calculou-se a média 
dessas durezas.
	 Para a medição da rugosidade das super-
fícies usinadas, foi utilizado um rugosímetro 
modelo TR 2000, CUT OFF 0,8x5 mm, ranger 
(+/- 40 µm), filtro RC, STD:ISO. A medição 
da microdureza das seções depois de usinadas 
foi realizada com um microdurômetro Micro 
Vickers Hardness Tester, DHV-1000, pene-
trador de diamante (pirâmide base quadrada) 
ângulo 136º entre as faces, com variação de 
carga de 10 gf a 1 kgf, conforme Fig. (1).

Figura 1. Corpo de Prova embutido e Sentido de 
medidas da microdureza
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	 O material usado na confecção do corpo de prova tem sua composição química conforme a Tab.(1).

Tabela 1. Composição química, %  em peso máximo – Inox ABNT 304

Tipo de aço ABNT C Mn Si P S Cr Ni

304 0,08 2,00 1,00 0,045 0,030 18,00 8,00

Fonte: Núcleo Inox

Tabela 2. Condições de corte utilizadas nos ensaios obtenção de amostras de cavaco

Velocidade corte (Vc) (m/min) Avanço (f) (mm/r) Profundidade de corte (ap) (mm)

Passe 1 160 0,1 2

Passe 2 160 0,15 2

Passe 3 175 0,1 2

Passe 4 175 0,15 2

	 Os valores de velocidade de corte e 
avanço, foram escolhidos baseados nas instru-
ções do fabricante da ferramenta.
	 Foram realizados 4 passes para coleta de 
cavacos, com parâmetros de usinagem confor-
me Tab.(2). Todos os testes foram realizados 
sem a utilização de fluido de corte.
	 Para cada condição de corte foi feita a 
metalografia dos cavacos correspondentes e 
dessas amostras foram obtidas imagens digita-
lizadas por meio do Microscópio Eletrônico de 
Varredura tipo VP 1450, fabricado pela LEO 
no Laboratório de Microscopia Eletrônica no 
Departamento de Engenharia de Materiais – 
DEMAR/EEL/USP. As análises de microsco-
pia óptica foram realizadas no laboratório de 
Metalografia do UniFOA.

3.	 Resultados e Discussão

3.1. Morfologia dos Cavacos

	 A Figura – 2 pode-se observadas as ca-
racterísticas resultantes do processo proposto. 
Os cavacos obtidos foram do tipo contínuo, 
como já era esperado devido à alta ductilidade 
do material para aços inoxidáveis austeníticos 

para velocidades de corte adotadas na usina-
gem (superiores a 60 m/min). A forma dos 
mesmos foi helicoidal, pois os cavacos se do-
braram lateralmente, formando um cavaco que 
não se quebra com facilidade, provavelmente 
isto ocorreu devido à pequena relação entre 
profundidade de corte e raio de ponta da ferra-
menta (ap/r), comprovado por Diniz et al. [1].

Figura 2. Tipos de cavacos obtidos no processo de 
usinagem do INOX ABNT 304

	 As faces do cavados são apresentadas 
por meio da microscopia eletrônica de varre-
dura - Figura 3 que auxilia a identificação das 
camadas sobrepostas internamente pela parte 
lisa do cavaco provocas pelo próprio mecanis-
mo de formação.

	 As velocidades de corte foram variadas 
de um ensaio para outro e todas as outras con-

dições foram mantidas constantes, como mos-
trado na Tab.(2).
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Figura 3. Morfologia do Cavaco (Vc = 175 m/min e f = 0,1 mm/r)

	 Nota-se que outras características na 
Figura - 3, tais como, um aspecto morfológico 
de forma “serrilhada” nas bordas, resultado das 
sobreposições dinâmicas das porções recalca-
das na ponta da ferramenta. A parte externa por 
assim dizer aparece de forma lisa um “filme” de 
material, pois, se deve ao resultado do processo 
de corte da saída do cavaco, ou seja, do atrito ou 
arraste do cavaco contra a superfície de saída do 
inserto conforme Figura 4 – (a). A parte inter-
na são as camadas sobrepostas e periódicas do 

processo de corte, morfologia inerente de mate-
riais dúcteis. Essas regiões recalcadas apresen-
tam grandes deformações, logo poderemos ter 
regiões com bandas de deslizamentos próximas 
às camadas separadas. Isto se deve ao fato da 
ocorrência de movimentos rápidos e altamente 
dinâmicos das discordâncias encruando o mate-
rial local, e na qual a energia se torna altamente 
saturante e não mais absorvida e assim separan-
do as porções, demonstrando realmente o meca-
nismo de formação dos cavacos contínuos.

(a) Detalhe das bandas de deslizamento entre as zonas de recalque por meio de Microscopia Eletrônica de Varredura e (b) 
Detalhe das bandas de deslizamento por meio da Microscopia Óptica.

Figura 4.  Bandas de deslizamento na região de recalque nos cavacos.

	 Nesta análise verificou-se que ao se compa-
rar diferentes velocidades de corte e mesmo avan-
ço, os comprimentos dos cavacos tiveram peque-
nas variações. Porém, com velocidade constante 
e avanço variável de 0,10 para 0,15 mm/r, houve 
uma redução no comprimento dos mesmos. Este 
fato pode ser observado por da Figura - 5. 
	 Esta redução no comprimento dos cava-
cos pode ser explicada segundo Ferraresi [2], 
pela Eq. (1) da força de corte e Eq. (2), repre-
sentadas abaixo, respectivamente.

Pc = Ks . S                    (1)

	 Onde,
KS = pressão específica de corte, isto é a força de 
corte para a unidade de área de secção de corte.
S = área da secção de corte

	 A área da secção de corte é dada pelo 
produto da profundidade de corte (ap) com o 
avanço (f).

S = ap . f                    (2)
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	 Manteve-se a mesma profundidade de cor-
te, e aumentou-se o avanço, logo se obteve o au-
mento da área da secção de corte, provocou assim 
uma redução da pressão especifica de corte. Com 
aumento do avanço fez também diminuir o grau 
de recalque e fez com que a energia no rompimen-
to do cavaco se torne menor, e como consequência 
pode-se ter a quebra do mesmo mais rapidamen-
te. Existe uma relação aproximada ainda que de-
pendendo do material eleva a força de corte entre 
a tensão de cisalhamento na ruptura do material 
(tr), entre o grau de recalque e a pressão especifica 
de corte, como esta relacionado a Eq.(3), abaixo:

Ks ≅ K . tr . Rc                     (3)
Onde,
k = constante
tr = tensão de cisalhamento limite, dada num 
ensaio de torção (varia conforme material).

3.1. Análise dos Parâmetros de Usinagem

	 Os valores de rugosidade foram analisa-
dos por média, conforme Figura - 6. Para os 
dois primeiros passes de usinagem, mantivemos 
constante a velocidade de corte em 60 m/min 
e observou-se o comportamento da rugosidade 
média com o aumento do avanço de 0,10 para 
0,15 mm/rot, no terceiro passe, foi aumentado à 
velocidade de corte para 175 m/min, com avan-
ço de 0,1 mm/rot, ou seja, mesmo avanço do 
passe 1, o quarto passe obteve-se com a mesma 
velocidade de corte do passe 3, porém, aumen-
tando o avanço para 0,15 mm/rot.

Figura 5. Variação do comprimento do cavaco em função da velocidade de corte e avanço

	 Em todos os passes realizados foi utilizado a mesma profundidade de corte (2mm). Os parâ-
metros de usinagem podem ser acompanhados na Tabela 3.

Tabela 3. Parâmetros utilizados na usinagem

Condições de corte Rugosidade média - Ra (µm)

vc (m/min) f (mm/r) ap (mm) Início centro extremidade Média

Passe 1 160 0,1 2 1,157 1,331 1,358 1,282

Passe 2 160 0,15 2 1,908 2,008 1,912 1,943

Passe 3 175 0,1 2 1,620 1,510 1,448 1,526

Passe 4 175 0,15 2 1,545 1,611 1,531 1,562
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Figura 6. Variação da rugosidade média em função da velocidade de corte e avanço

	 Pode-se observar que o aumento do 
avanço é claramente acompanhado por um au-
mento crescente no valor da rugosidade quan-
do se comparam os passes 1 e 2. 
	 O aumento da rugosidade está associado 
ao aumento do avanço, pois a distância entre 
picos e vales produzidos na superfície da peça 
também aumenta, elevando os valores de ru-
gosidade. Além disso, o aumento do avanço 
eleva a área da seção de corte, fazendo com 
que aumente a força necessária para usinar 
o material, com isso as vibrações do sistema 
prejudicam o acabamento da peça. Para os re-
sultados obtidos nos passes 3 e 4, verificou-se 
também que houve um aumento da rugosidade 
ao aumentarmos o avanço, ou seja, obteve-se o 
mesmo resultado ao comparar os passes 1 e 2.
	 A variação da rugosidade média do pas-
se 3 para o 4, foi de 0,036 micrometros, este 
valor foi menor que o encontrado do passe 1 
para o 2, onde se obteve 0,661 micrometros 
de variação, isso fez perceber que ao aumentar 
a velocidade de corte, mantendo as mesmas 
variações de avanço, o mesmo passa a influen-
ciar menos a qualidade superficial da peça, e 
a velocidade de corte passa a ser a principal 
responsável pela redução da rugosidade, pois 
com o aumento da mesma, a rugosidade tende 
a reduzir após certo período de tempo, e as vi-

brações do sistema são reduzidas, que permite 
melhor acomodação da ferramenta na peça.
	 Em relação a Figura – 7 em que estão re-
lacionados os valores de microdureza, pode-se 
notar que essas medidas estão decrescendo na 
medida em que se distância da superfície, porém 
não se estabilizaram à medida que a distancia 
da extremidade aumentou. Possivelmente isso 
deve ter ocorrido pela presença de inclusões 
existentes no material, pois a microestrutura do 
aço inoxidável austenítico utilizado, verificou-
-se que o mesmo possui inclusões, carbetos de 
Cromo, segundo Padilha & Guedes, essas inclu-
sões ocupam posições intersticiais na rede cris-
talina da austenita, tais como o nitrogênio e o 
carbono, formam soluções sólidas intersticiais e 
causam significante endurecimento do material.
	 Essas inclusões também chamadas de 
nitretos possuem estrutura hexagonal Cr2N. O 
fato dos valores de microdureza não ter estabi-
lizado a partir de certas medidas possivelmen-
te devido ao calor do atrito entre a ferramenta 
e a peça, impossibilitou identificar a dimensão 
da camada endurecida, possivelmente fazer 
uma correlação com as diferentes condições 
de usinagem aplicadas, no entanto foram feito 
análises entre a microdureza próxima à super-
fície usinada e a rugosidade, conforme pode 
ser observado na Figura 8.
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Figura 7. Microdureza média medida da proximo a extremidade ao centro a cada parâmetro de usinagem

	 Na Figura (8) correlacionou-se a rugo-
sidade média com a microdureza próxima a 
superfície da peça, verificou-se que a variação 

de microdureza a partir do aumento da veloci-
dade de corte, passou a ser menor, tendendo a 
ser constante.

Figura 8. Comparação da rugosidade e microdureza média medida próxima à superficie até o centro

	 Com velocidade de corte 160 m/min e 
avanço 0,15 mm/r, houve uma tendência a um 
aumento de Ra (rugosidade média) e da mi-
crodureza, logo estes parâmetros não seriam 
adequados numa situação onde se deseja me-
lhor acabamento e menor dureza superficial, 
percebe-se desta forma que a variável mais 
importante a ser estudada é o avanço, conside-
rando sua fundamental contribuição mecânica 
no encruamento durante a usinagem de aços. 
	 Estes resultados foram os mesmos en-
contrados por Paro et al., durante operações de 
fresamento. Bouzid Saï et al. também confir-
mam esta hipótese e afirmam que o aumento 
do contato peça-ferramenta e da espessura do 
cavaco, além dos efeitos térmicos que o avan-
ço provoca também induz maiores valores para 
a microdureza e conseqüentemente rugosidade 
mais alta, conforme pode ser observado.

4.	 Conclusão

	 Pela análise dos resultados apresentados 
neste artigo, pode-se concluir que:

•	 1.	 O tipo de cavaco determinado foi 
continuo, devido à ductilidade do aço 
inoxidável ABNT 304 e a velocidade de 
corte utilizada, quando os mesmos identi-
ficados na geometria helicoidal a ocorrên-
cia foi caracterizada pela pequena relação 
entre a profundidade de corte e raio da 
ferramenta.

•	 2.	 O comprimento dos cavacos foi in-
fluenciado pelo avanço, este por sua vez 
afetou a pressão especifica de corte e o 
grau de recalque.
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•	 3.	 O principal responsável pelo aumen-
to da rugosidade no inicio do processo foi 
o avanço, porém com o aumento da velo-
cidade de corte o mesmo passou a ter pe-
quena influência na rugosidade e a veloci-
dade de corte fez a rugosidade reduzir.

•	 4.	 Os valores de microdureza medidos 
na seção transversal da peça após a usina-
gem reduziram-se da superfície ao centro, 
porém, não estabilizaram devido à pre-
sença de inclusões no material.

•	 5.	 O avanço foi a variável mais relevan-
te no aumento da microdureza próximo 
a superfície nos dois primeiros passes de 
usinagem.

•	 6.	 O aumento da velocidade de corte no 
terceiro e quarto passe diminuiu a rele-
vância do avanço na variação da micro-
dureza na superfície.

•	 7.	 O comportamento da microdureza e 
da rugosidade foram semelhantes em to-
dos os parâmetros de usinagem.

•	 8.	 Para se obter um melhor acabamento 
superficial e diminuição da microdureza, o 
aumento do avanço é prejudicial, porém, 
se analisarmos levando em conta o com-
primento do cavaco torna-se benéfico.
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Reciclagem de resíduos de equipamentos elétricos e eletrônicos na forma de 
blendas poliméricas

Recyclinf of waste eletric and electronic equipment as polymeric blends 
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Resumo:
O aumento no consumo de equipamentos elétricos e eletrônicos tem 
levado à formação, em grande escala, de um novo resíduo pós-consu-
mo, oriundo destes equipamentos. A composição variada de materiais 
empregados na fabricação dos equipamentos elétricos e eletrônicos, 
dos quais muitos são tóxicos ou poluentes, representa riscos ao meio 
ambiente e impulsiona a criação de normas específicas de descarte e 
o desenvolvimento de pesquisas de reciclagem. Neste trabalho é feita 
uma revisão sobre tópicos relevantes a respeito da produção de resíduos 
de equipamentos elétricos e eletrônicos, sobre normas vigentes para mi-
nimizar impactos ambientais gerados por estes resíduos e métodos de 
reciclagem de materiais poliméricos que compõem estes equipamentos. 
Embora a reciclagem mecânica dos polímeros constituintes de equipa-
mentos elétricos e eletrônicos não se configura com um processo sim-
ples, estudos demonstram que há viabilidade técnica e econômica para 
a reciclagem, o que se reflete também em benefícios ambientais.

Palavras-chave:

Reciclagem 

Resíduos

Equipamentos

Elétricos e Eletrônicos

Blendas Poliméricas 

Abstract:
The increase in consumption of electrical and electronic equipment 
has led to the formation in large-scale of a new post-consumer waste, 
originating from such equipment. The varied composition of materials 
used in the manufacture of electrical and electronic equipment, 
many of which are toxic or polluting, poses risks to the environment 
and encourages the creation of specific rules for waste disposal 
and research and development of recycling. In this work, a review 
of relevant topics concerning the production of waste electrical and 
electronic equipment on existing standards to minimize environmental 
impacts caused by these waste and recycling methods for polymeric 
materials that comprise these systems. Although the mechanical 
recycling of polymer constituents of electrical and electronic equipment 
is not configured with a simple process, studies show that there are 
technical and economic feasibility for recycling, which is also reflected 
in environmental benefits.

Key words:

Recycling

Waste

Electric and 
electronic equipment

Polymeric blends 
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1.	 Introdução

	 O impacto ambiental causado por resíduos 
de equipamentos elétricos e eletrônicos (REEE) 
tem se tornado um problema cada vez mais rele-
vante em virtude da quantidade de equipamentos 
produzidos e pelo consequente descarte destes. 
	 Atualmente os principais fatores que 
provocam aumento do consumo de equipa-
mentos elétricos e eletrônicos estão relacio-
nados ao custo, à durabilidade e ao compor-
tamento social. Em geral, o baixo preço de 
venda torna estes equipamentos acessíveis a 
todas as classes sociais, gerando uma quanti-
dade expressiva de REEE. Houve mudanças 
também na relação produto-consumidor, a 
qual insere outras funções ao produto que pas-
sa a suprir uma satisfação pessoal, além das 
funções primárias a que é destinado. O avanço 
tecnológico verificado nas últimas décadas é 
outro fator que contribui muito para o descar-
te dos equipamentos eletrônicos, uma vez que 
equipamentos modernos se tornam obsoletes 
em poucos anos de uso com destinação preco-
ce aos lixões. Como exemplo, um computador 
dura em média 5 anos e um telefone celular 
apenas 2 anos (FRANCO e LANGE, 2011).
	 Em 2005 no mundo foram gerados 20-50 
milhões de toneladas de REEE e no Brasil em 
torno de 500.000 de toneladas. Estimativas in-
dicam tendência de aumento na quantidade de 
REEE, baseando-se em parâmetros calculados 
a partir da quantidade consumida nos últimos 
anos (ARAÚJO et al., 2012). Os REEEs con-
têm uma fração considerável de polímeros, cer-
ca de 20% em massa, estando abaixo apenas dos 
materiais metálicos. Assim, alternativas para a 
reciclagem de materiais poliméricos dos REEE 
merecem atenção devido ao risco ambiental 
causado pelos próprios polímeros e pela presen-
ça de aditivos que podem gerar outros tipos de 
poluentes (BABU; PARANDE; BASHA, 2007; 
TAURINO; POZZI; ZANASI, 2010)  
	 Neste trabalho foram apresentadas as 
principais diretrizes de gerenciamento de 
resíduos de equipamentos elétricos e eletrô-
nicos, as dificuldades da reciclagem de seus 
componentes poliméricos e alternativas de 
reciclagem de REEEs por meio da produção 
de blendas poliméricas, descritas em estudos 
científicos publicados. 

1.1. Regulamentações

	 Regulamentações relacionadas aos re-
jeitos de equipamentos elétricos eletrônicos 
difundem-se pelo mundo com o propósito de 
minimizar o problema ambiental causado por 
este tipo de resíduo. 
	 Na Europa, as principais diretrizes para 
o gerenciamento de resíduos de equipamentos 
elétricos e eletrônicos são:

•	 ROHS Directive 2002/95/EC, que pro-
íbe a entrada no mercado europeu de 
novos produtos que tenham níveis ina-
ceitáveis de chumbo, cádmio, mercúrio, 
retardantes de chama a base de bromo 
e outros (ONGONDO; WILLIAMS; 
CHERRETT, 2011).

•	 Direcitve 2002/96/EC, que previne a 
geração de REEE e promove o reuso, 
reciclagem e outras formas de recupera-
ção e redução de resíduos, exigindo dos 
produtores e importadores que resgatem 
os produtos descartados pelo consumidor 
e garantam a sua eliminação por méto-
dos ambientalmente corretos (FRANCO 
e LANGE, 2011; ONGONDO; 
WILLIAMS; CHERRETT, 2011).

	 Com base nestas normas, os países da 
comunidade européia têm implementado as 
diretrizes e intensificando a difusão de infor-
mação quanto aos meios de reciclagem e ao 
perigo do descarte incorreto.
	 Outros países em desenvolvimento ou 
subdesenvolvidos têm iniciado seus projetos 
de normalização em relação aos REEE. Porém 
ainda barreiras políticas, financeiras e estrutu-
rais dificultam as implementações de medidas 
adequadas. Quando não existem legislações vi-
gentes, as ações particulares de reciclagem com 
tecnologia inadequada ou a importação ilegal de 
REEE se tornam práticas comuns (ONGONDO; 
WILLIAMS; CHERRETT, 2011).
	 No Brasil, a lei de resíduos sólidos 
(12.305/2010) regulamenta o gerenciamento 
destes resíduos e atribui responsabilidade para 
os geradores e ao Estado. Dentre os objetivos 
da política de resíduos sólidos estão a mini-
mização na geração de resíduos, reutilização, 
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reciclagem e disposição ambientalmente cor-
reta, visando a proteção à saúde pública e a 
qualidade ambiental. Estes objetivos serão 
alcançados com a estruturação da logística re-
versa, a qual os fabricantes, importadores, co-
merciantes e distribuidores ficam responsáveis 
de recolher os resíduos provenientes de seus 
equipamentos e promover a disposição destes 
resíduos (LEI N° 12.305, 2012) (Figura 01). 

Figura 1.  Estrutura da logística dos resíduos de 
equipamentos elétricos e eletrônicos.

	
	 Deste modo, com a implementação da 
logística reversa os fabricantes de equipamen-
tos elétricos e eletrônicos teriam que buscar 
alternativas economicamente viáveis para des-
cartar os resíduos de forma apropriada, apesar 
da diversidade e a complexidade dos compo-
nentes presentes em seus equipamentos.

1.2. Composição Reee

	 Os equipamentos elétricos e eletrônicos 
são compostos basicamente de vidro, metais, 
polímeros, além de substancias tóxicas que re-
presentam um grande risco ao meio ambiente e 
a saúde da população como chumbo, mercúrio, 
cádmio que estão presentes em componentes 
específicos como placa de circuito impresso, 
baterias, sensores, lâmpadas e outros. Além 
dos problemas relacionados às substâncias tó-
xicas, deve-se levar em consideração a fração 
representativa de alguns materiais, por exem-

plo, os componentes poliméricos em REEEs, 
os quais representam cerca de 20% em massa 
(MENAD; BJÖRKMAN; ALLAIN, 1998; 
TAURINO; POZZI; ZANASI, 2010). 
	 Os termoplásticos utilizados em equipa-
mentos elétricos e eletrônicos são representa-
dos pelo poliestireno de alto impacto (HIPS), 
copolímero de acrilonitrila-butadieno-esti-
reno (ABS), blenda de óxido de polifenileno 
(PPO) com poliestireno (PS), policarbonato 
(PC) e suas blendas com o ABS (KASPER; 
BERNARDES; VEIT, 2011; SCHLUMMER, 
M. et al., 2007; TAURINO; POZZI; ZANASI, 
2010) A porcentagem de cada tipo de políme-
ro presente em REEEs varia de acordo com 
o equipamento. Porém no Brasil nos equipa-
mentos domésticos o ABS e HIPS dominam a 
composição (MONTEIRO et al., 2007).
	 Estudos mostram que a estes polímeros 
são adicionados metais pesados como cádmio, 
cobre, cromo e antimônio, normalmente em 
quantidades aceitáveis.  Contudo, a quantida-
de de bromo é alta, indicando a presença de re-
tardante de chama, aditivo importante quando 
se trata de equipamentos elétricos. Os princi-
pais retardantes de chama são o tetrabromo-
bisfenol A (TBBPA), éter decabromodifenol 
(DecaBDE), 1,2-bis-tribromophenoxyethan 
(TBPE) e polibromatado bisfenol (PBB) 
(SCHLUMMER, M. et al., 2007; TAURINO; 
POZZI; ZANASI, 2010).

1.3. Reciclagem de Reee

	 A reciclagem visa inserir os resíduos no 
sistema produtivo novamente, de preferência 
mantendo as propriedades similares ao polí-
mero original. Assim, para realizar a recicla-
gem de REEE, alguns procedimentos devem 
ser seguidos para garantir o melhor nível de 
qualidade dos produtos. Na reciclagem mecâ-
nica, o material é reprocessado e conformado 
seguindo as etapas da Figura 2.

Figura 2.  Etapas de reciclagem de resíduos de equipamentos elétricos e eletrônicos. 

	 A identificação e separação são as eta-
pas determinantes do processo. Devido à va-

riedade de polímeros utilizados para a confec-
ção de equipamentos elétricos e eletrônicos, a 
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reciclagem pode se tornar cara ou ineficaz. O 
reprocessamento de uma mistura de polímeros 
com características diferentes promove a depre-
ciação das propriedades térmicas e mecânicas. 
Consequemente, o material resultante não terá o 
mesmo desempenho quando comparado à resina 
virgem e não poderá ser utilizado para as mes-
mas aplicações que tinha antes de ser reciclado.
	 Para preservar propriedades do mate-
rial, deve ser feita uma identificação e uma 
separação eficientes. No Brasil, a etapa de 
identificação do polímero é dificultada prin-
cipalmente pela falta de siglas ou números 
de identificação, apesar da existência a nor-
ma ABNT NBR-13230 que tem como pro-
pósito facilitar a triagem dos principais ti-
pos de polímeros (PET, PE, PVC, PP, PS) 
para a reciclagem. Entretanto, cerca de 40% 
dos equipamentos elétricos eletrônicos não 
apresentam qualquer simbologia (VOGT et 
al., 2006). Portanto, são necessárias técnicas 
como espectroscopia no infravermelho com 
transformada de Fourier (FTIR), calorimetria 
exploratória diferencial (DSC), fluorescência 
de raio X (XRF) e espectroscopia Raman para 
a identificação dos componentes poliméricos 
e quantificação dos aditivos nocivos à saúde 
(ARNOLD et al., 2010).
	 A etapa de moagem visa somente à re-
dução de tamanho dos polímeros para facilitar 
as etapas posteriores. Na mistura e na confor-
mação, forças de cisalhamento e o aquecimen-
to são empregados na fabricação de um novo 
produto.  A presença de contaminantes deve ser 
considerada, principalmente dos retardantes de 
chama baseados em bromo que são altamente 
tóxicos, pois podem formam dioxinas e gases 
furanos nas etapas que envolvem mudanças de 
temperatura (KASPER; BERNARDES; VEIT, 
2011; SCHLUMMER, M. et al., 2007). 
	 Processos baseados em reações químicas 
podem ser alternativos para a reciclagem de 
REEE. Reações de hidrólise e pirólise promo-
vem a decomposição dos polímeros em pro-
dutos nobres. Porém, consistem de várias de 
etapas de reações com temperatura controlada, 
possuem catalisadores específicos para cada po-
límero e apresentam geração de gases poluentes 
( GRAUSE et al., 2010; LONG et al., 2010). 
	 Já os sistemas de reciclagem mecânica 
podem ser implementados com facilidade em 
processamento de resinas já existentes. Ao po-

límero podem ser adicionados reforçantes e te-
nacificantes na etapa de mistura para melhorar 
as propriedades mecânicas. Outra maneira de 
melhorar a qualidade dos materiais é por meio 
da mistura e compatiblização de dois ou mais 
polímeros que podem apresentar propriedades 
finais melhores do que dos seus polímeros pu-
ros, em um efeito de sinergia.

1.4. Blendas /Compatibilizantes

	 A mistura física de dois polímeros pode 
formar blendas miscíveis e imiscíveis. No en-
tanto, a maioria dos pares poliméricos não é 
miscível. No Brasil, as principais blendas poli-
méricas fabricadas e comercializadas são ABS/
PC, PBT/PC, PPO/HIPS, e outros (SIMIELLI, 
1993). Com o uso de modificadores e aditivos, 
a blenda pode se tornar compatível, ou seja, 
a mistura com outro polímero pode reduzir o 
custo, melhorar a processabilidade e promover 
sua tenacificação (BALART et al., 2005).

	

Figura 3.  Relação da produção de blendas com as 
propriedades finais. 

	 As propriedades finais (Figura 3) das 
blendas são influenciadas diretamente pe-
los métodos de produção. A temperatura de 
transição vítrea (Tg) pode ser um indicativo 
de uma escolha de polímeros com caracte-
rísticas similares, ou seja, uma blenda com 
melhor miscibilidade. Uma blenda com dois 
valores de Tg demonstra que a mistura é par-
cialmente miscível ou imiscível. A escolha 
do par polimérico determina esta interação. 
Estudos mostram a associação deste parâme-
tro térmico com a miscibilidade da blenda. 
Normalmente a baixa interação dos pares poli-
méricos se reflete em blendas de polímeros re-
ciclados (HALE; KESKKUKA; PAUL, 1999; 
KASPER; BERNARDES; VEIT, 2011). 
	 A microestrutura da blenda exerce influ-
ência sobre as propriedades macroscópicas. 
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Assim, a relação entre as fases da blenda de-
fine as principais características do material. 
Termos como matriz e domínios são empre-
gados frequentemente no estudo morfológico 
de blendas. A matriz representa o polímero em 
maior quantidade e que controla as proprieda-
des do material, enquanto que o polímero em 
menor quantidade forma os domínios, normal-
mente esféricos. 
	 A determinação das propriedades me-
cânicas do material depende do tamanho e 
formato dos domínios. Grandes domínios ou 
fases co-continuas implicam em péssimas 
propriedades, enquanto que estruturas com 
pequenos domínios e uma boa dispersão de-
monstram bom desempenho de propriedades 
mecânicas. O formato dos domínios depende 
das forças de cisalhamento e da velocidade de 
separação das fases empregadas nos processos 
de mistura. Existe um equilíbrio entre a par-
tição e a coalescência dos domínios. Quando 
não existe nenhum agente que bloqueia a aglo-
meração dos domínios, o tempo de processa-
mento pode definir o tamanho de partículas 
(HALE; KESKKUKA; PAUL, 1999).   
	 Nas blendas de HIPS/ABS de material 
reciclado foi observado que o processo de 
extrusão e injeção garante domínios de fase 
dispersa menores e melhor desempenho me-
cânico. No entanto, o processamento do ma-
terial em câmara de mistura, associado com 
compressão conduz à formação de fases co-
-contínuas (ARNOLD et al., 2010). Para a 
blenda PBT/ ABS foi observado que o tama-
nho de partícula é dependente do tipo de rosca 
utilizada na extrusão. As blendas produzidas 
a partir de resinas virgens e com compatibi-
lizantes em extrusora monorosca apresentam 
tamanho de domínios maiores do que quando 
o processamento é feito em extrusora de dupla 
rosca (HALE; KESKKUKA; PAUL, 1999).  
	 Os aditivos, dependendo da quantidade, 
podem diminuir a compatibilidade das blen-
das. Retardantes de chamas à base de bro-
mo, presentes na maioria dos equipamentos 
elétricos e eletrônicos, provocam diminuição 
de resistência mecânica em blendas de ABS/
PC, apesar da adição de compatibilizante. 
Portanto, a reciclagem de blendas com altos 
teores de retardantes de chama representa um 
desafio para promover a melhor performance 
do sistema (CHIANG e TZENG, 1997). 

Outro ponto importante no estudo de blendas é 
a região de interação entre os dois polímeros, 
pois esta pode determinar a resistência do ma-
terial. Quando entre os polímeros tem-se uma 
região de interação muito fina, através dela a 
propagação de trinca é mais intensa. Por ou-
tro lado, se existe uma mudança gradativa de 
composição de um polímero para o outro, este 
material tem valores superiores de resistência 
ao impacto, devido a uma região de transição 
mais tenaz. Esta região pode ser alterada por 
compatiblizantes. (Figura 4) 

Figura 4.  Esquema de morfologia de blendas.

	 Os compatibilizantes são normalmente 
copolímeros de blocos ou enxertados ou espé-
cies reativas que são concentradas na interfa-
se e agem como emulsificantes (CHIANG e 
TZENG, 1997). Os copolímeros fortalecem 
a interfase, reduzem a tensão entre as fases e 
introduzem um mecanismo de estabilização 
estérico que retarda a coalescência dos domí-
nios, levando a uma fina e mais estável morfo-
logia de fase (WILDES et al, 1999).
	 A eficiência dos compatiblizantes de-
pende da escolha apropriada dos copolímeros 
de blocos ou enxerto que se localiza entre as 
fases dominantes na blenda. Na Figura 4 pode-
-se observar que os círculos (polímero A) re-
presentam a fase do domínio e os triângulos 
(polímero B), a fase da matriz. Quando não 
existem compatibilizantes, a zona de separa-
ção entre elas é fina (interface). No entanto, 
quando o compatibilizante é adequado, uma 
região de transição é formada (interfase). 
	 As blendas são compatíveis quando apre-
sentam regiões de transição largas que promo-
vem aumento na resistência mecânica do ma-
terial, enquanto em blendas incompatíveis a 
resistência é baixa devido à fase de separação 
ser fina. Porém, para certos pares de polímeros, 
este sistema não é tão simples. Em, blendas de 
PC/ABS ou PBT/ABS, a matriz é constituída de 
PC ou PBT e domínios de ABS. Dentro destes 
domínios de ABS, formam-se outros domínios 
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de fase dispersa. Deve-se garantir que o copo-
límero interaja na interfase e que seja solúvel 
somente nos domínios de estireno-acrilonitrila 
e que este não interfira no processamento do 
material (HALE; KESKKUKA; PAUL, 1999; 
WILDES et al, 1999).

	 Os estudos da compatibilidade da blendas 
são direcionados para cada par de polímeros. A 
Tabela 1 apresenta algumas blendas com os 
respectivos compatibilizantes analisados.

Tabela 1. Blendas e seus compatbilizantes estudados. 

Blenda Compatibilizantes

ABS/PC SANa, MBSb, EVAc, SMAd

PBT/PC GMAe, MGEf

ABS/HIPS SBSg

aSAN - copolímero estireno-acrilonitrila  (WILDES et al, 1999); bMBS - copolímero metacrilato-butadieno-estireno (CHIANG 
e TZENG, 1997) ; cEVA – copolímero acetato de vinila-etileno (CHIANG e TZENG, 1997); dSMA – estireno-anidrido maléico 

(CHIANG e TZENG, 1997); eGMA - metacrilato de glicidil (HALE; KESKKUKA; PAUL, 1999); fMGE - metil-glididil-etil 
metacrilato (HALE; KESKKUKA; PAUL, 1999); gSBS - copolímero tribloco estireno-butadieno (FOCKE et al., 2009).

	 Assim, a reciclagem via produção de 
blendas deve estar associada a estudos das ca-
racterísticas do par polimérico e suas possíveis 
alterações químicas ocorridas durante o uso, 
dos aditivos presentes no resíduo que podem 

inviabilizar a compatibilização dos polímeros 
e dos métodos que proporcionem diminuições 
no tamanho dos domínios e consequentemente 
melhores propriedades mecânicas.

2.	 Discussão

	 A reciclagem é um processo necessário 
à medida que surgem problemas relacionados 
ao descarte de resíduos. Portanto, o aumento no 
consumo de equipamentos elétricos e eletrôni-
cos leva à exigência de normatização e de pes-
quisas relacionadas aos processos de reaprovei-
tamento. No Brasil, o retardo na criação da lei 
de resíduos sólidos quando comparado a outros 
países, promoveu uma mudança tardia de com-
portamento e consequentemente um aumento 
na quantidade de resíduos passivos. Contudo, 
a lei visa uma re-educação de consumo e a 
valorização dos resíduos ao estabelecer como 
prioridade a diminuição e reaproveitamento de 
resíduos, e como última alternativa a disposi-
ção em aterros e a recuperação energética.
	 Para garantir o sucesso da normatização 
de resíduos, alguns pontos devem ser enfati-
zados. Incentivos financeiros às pesquisas e 
as ações privadas relacionadas à reciclagem 
devem ser incluídos nos plano de gerencia-
mento. A fiscalização e os dados da geração 
de resíduos devem estar atualizados para im-
pedir importações ilegais de resíduos de ou-
tros países. A conscientização da população 
sobre sistema de logística reversa e dos riscos 

presentes nos resíduos de equipamentos elétri-
cos e eletrônicos pode ser direcionada também 
para o ensino escolar. 
	 Porém, para determinados tipos de mate-
riais que compõem os resíduos de equipamen-
tos, medidas específicas devem ser adotadas.  
No caso dos polímeros, deve ser cobrado dos 
fabricantes de equipamentos elétricos e eletrô-
nicos, uma identificação eficiente para facilitar 
a triagem deste material e a diminuição ou tro-
ca de substâncias tóxicas em REEE.
	 Considerando que ocorram falhas na eta-
pa de triagem, alternativas como a produção 
de blendas devem ser aprimoradas. A blenda 
produzida por meio de métodos mecânicos de 
reciclagem seria a alternativa mais viável. A 
adição de compatibilizantes com o auxílio de 
reforçantes poderia elevar a qualidade de pro-
duto reciclado.
	 Os conceitos relacionados com blendas 
virgens podem ser utilizados em polímeros 
reciclados. Porém, a presença de aditivos, 
contaminantes e a própria degradação do polí-
mero influencia nos resultados do material fi-
nal. Assim, para se obter um produto com pro-
priedades mecânicas aceitáveis, é importante 
a escolha correta do compatibilizante e uma 
separação mínima dos polímeros de interesse. 
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3.	 Conclusão

	 O desenvolvimento de tecnologia para a 
reciclagem de resíduos de equipamentos elé-
tricos e eletrônicos é essencial para cumprir as 
normas vigentes e para garantir a diminuição 
de resíduos descartados no meio ambiente de 
forma inadequada. Os fabricantes terão que ser 
capazes de reciclar os produtos ou ter à dispo-
sição, empresas terceirizadas com suporte para 
realizar este procedimento de forma ecológica. 
A reciclagem mecânica de blendas poliméri-
cas reforçadas demonstra ser a maneira mais 
viável de alcançar produtos com melhores pro-
priedades. Porém a mistura polimérica e as ca-
racterísticas dos resíduos pós-consumo  devem 
ser consideradas na escolha dos aditivos.
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Amido e seus compósitos: alternativas promissoras como novos materiais

Starch and their composites: new materials as a promissing alternative

Ester Pinheiro dos Santos1 
Clodoaldo Saron2*

Resumo:
A busca por materiais biodegradáveis que atendam tanto ao aspecto 
econômico quanto à sustentabilidade aumentou efetivamente o núme-
ro de pesquisas relacionadas à produção de biopolímeros derivados de 
recursos agrícolas renováveis. Com o aumento do consumo de plásti-
cos e, consequentemente, de grandes problemas ambientais, pesquisas 
têm sido realizadas para o desenvolvimento de novos materiais com 
características específicas, para que estes componentes não sejam tão 
agressores ao meio ambiente. Propriedades industriais e satisfatória de-
gradabilidade são características importantes para os chamados “plás-
ticos verdes” ou bioplásticos. Um dos candidatos mais promissores 
para aplicação em novos materiais, principalmente em compósitos, é o 
amido, por ser natural, barato, renovável e disponível. Neste contexto, 
o presente trabalho tem como intuito evidenciar suas propriedades, ca-
racterísticas e aplicações em compósitos.

*Doutoranda em Engenharia de Materiais da Escola de Engenharia de Lorena – PPGEM-EEL/USP.

*Docente do Mestrado Profissional em Materiais / MEMAT – UniFOA e da Escola de Engenharia de Lorena – EEL/USP

Palavras-chave:

Amido

Amido Termoplástico

Compósitos

Novos Materiais

Abstract:
The search for biodegradable materials that meet both the economics 
and sustainability effectively increased the number of studies 
concerning the production of biopolymers derived from renewable 
agricultural resources. Due to increased consummation of plastics and 
therefore of great environmental problems, researches has been carried 
to the development of new materials with particular characteristics, so 
that these components are not as aggressive the environment. Industrial 
properties and satisfactory degradability are important characteristics 
for so-called “green plastics” or bio-plastics. One of the most promising 
candidates for application in new materials, especially composites, 
the starch is to be natural, inexpensive, renewable and affordable. 
In this context, this paper has the intention to show its properties, 
characteristics and applications in composites.
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Starch

Thermoplastic Starch

Composites

New Materials
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1.	 Amido

Características e propriedades gerais

	 O amido é a principal substância de re-
serva nas plantas superiores, o qual fornece 
de 70 % a 80 % das calorias consumidas pelo 
homem. É uma matéria-prima renovável, bio-
degradável e não tóxica. Dentre as principais 
fontes para a sua extração destacam-se as raí-
zes e tubérculos, como a mandioca e a batata, 
e os cereais como o milho, o trigo e o arroz 
(SILVA et al., 2006).
	 Estruturalmente, pode ser definido como 
um polissacarídeo composto basicamente por 
cadeias de amilose e amilopectina. A amilose 
é formada por unidades de glicose unidas por 
ligações glicosídicas α-1,4, originando uma 
cadeia linear, a qual é insolúvel em água. Já a 
amilopectina também é formada por unidades 
de glicose, porém unidas em ligações α- 1,4 
e α-1,6, formando uma estrutura ramificada 
(DENARDIN; SILVA, 2009). A maioria dos 
amidos contém 20-30 % de amilose e 70-80 
% de amilopectina, variando conforme a fonte 
botânica (mandioca, arroz, milho, etc.).
	 As Figuras 1 e 2 apresentam as estruturas 
da amilose e da amilopectina, respectivamente.

Figura 1 - Fórmula estrutural da amilose (adaptado de CEREDA, 2002).

Figura 2 - Fórmula estrutural da amilose (adaptado de CEREDA, 2002).

	 As propriedades do amido são muito es-
tudadas e diversos estudos estão direcionados 
às suas propriedades intrínsecas oriundas de di-
ferentes fontes botânicas, ao seu processamento 
(indústria alimentícia) e a ampliação de novas 
aplicações no mercado. De acordo com Cereda 
(2002), as propriedades dos amidos podem ser 
divididas em químicas, físicas e funcionais. A 
Tabela 1 apresenta estas propriedades.

Tabela 1 - Propriedades químicas, físicas e funcionais do amido (CEREDA, 2002).

Químicas Físicas Funcionais

Composição bioquímica Estrutura Tratamentos hidrotérmicos

Amilose Cristalinidade Solubilidade

Amilopectina Aparência Gelatinização

Outros
Condutividade térmica e elétrica; 

atividade óptica
Retrogradação e hidrólise

	 O estabelecimento das propriedades do 
amido é feito em laboratório, a partir de condições 
padronizadas e equipamentos específicos. As pro-
priedades apresentadas são aferidas isoladamente 
e, quando utilizadas para avaliar o amido em pro-
cessamento ou na aplicação final, todo o conjunto 
deve ser considerado, pois nas condições de pro-
cesso e aplicação, as propriedades são solicitadas 
de forma simultânea (CEREDA, 2002).

	 A avaliação das propriedades dos mate-
riais poliméricos a partir dos estados físicos, 
assim como as suas temperaturas de transição, 
auxilia no entendimento do processamento e 
nas limitações de suas aplicações finais.
	 Os estados físicos do amido, apresenta-
dos na Figura 3, são referentes ao amido apli-
cado à indústria alimentícia.
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Figura 3 - Estados físicos do amido e suas principais características (adaptado de CEREDA, 2002).

	 Os estados físicos, pontos de transição e 
características específicas do amido são o esta-
do de pasta, retrogradação, anelado, amido ane-
lado, gelatinização, complexação, estado de gel 
e geleificação (DENARDIN; SILVA, 2009).
	 O estado de pasta é caracterizado pela 
decomposição da estrutura cristalina, promo-
vendo o inchamento do grânulo e parcial dis-
solução do amido quando agitado em excesso 
de água. A fase dispersa é basicamente forma-
da por amilopectina e os grânulos por amilose 
sob a forma cristalina.
	 A gelatinização é a transição irreversível 
do amido em suspensão com excesso de água, 
a qual é caracterizada pela decomposição da 
estrutura cristalina.
	 Já a retrogradação é um fenômeno carac-
terizado pela reassociação (ordenamento) das 
moléculas de amido gelatinizadas.
	 O anelado é um fenômeno que ocorre em 
uma temperatura ligeiramente abaixo da gelati-
nização, permitindo discreta reorganização. O 
amido anelado é o amido que sofreu Anneling.
	 A complexação é uma transição hidro-
térmica reversível que consiste na formação de 
complexos da amilose com substâncias apola-
res, como ácidos graxos, iodo, lipídios e outros.
	 O estado de gel, por sua vez, apresenta 
uma separação de fases, na qual a fase contí-
nua é polimérica e a fase dispersa solvente.
	 E a geleificação é o ponto no qual ocorre 
a separação de fases, mudança nas propriedades 
funcionais e aumento da susceptibilidade ao fe-
nômeno da retrogradação (CEREDA, 2002).

Amidos modificados

	 Amidos naturais são utilizados principal-
mente para o preparo de alimentos e na indús-
tria de papel e cartonagem. As indústrias farma-
cêutica, química e cosmética são responsáveis 
por uma pequena parcela do consumo de amido.
	 Com o crescimento e aperfeiçoamento 
do mercado de amidos nos últimos anos, houve 
um aumento na busca de produtos com carac-
terísticas específicas que atendam às exigências 
da indústria. A produção de amidos modifica-
dos é uma alternativa que vem sendo desenvol-
vida há algum tempo com o objetivo de superar 
uma ou mais limitações dos amidos nativos, e 
assim, aumentar a utilidade deste polímero nas 
aplicações industriais (SILVA et al., 2006).
	 A modificação dos amidos nativos é um 
fator importante para proporcionar propriedades 
funcionais de espessamento, gelificação, adesão 
e/ou formação de filmes (CEREDA, 2002).
	 Alterações nas propriedades tecnológi-
cas dos amidos podem ser obtidas por pro-
cessos físicos tais como tratamento térmico, 
exposição a radiações ou por processos quími-
cos nos quais são empregados reagentes espe-
cíficos para alterar a estrutura das macromo-
léculas componentes do amido. Há também 
a possibilidade de modificações enzimáticas 
(SILVA et al., 2006).
	 O amido precisa ser modificado para au-
mentar a sua utilidade, sem o qual o seu valor 
e a possibilidade em obter novos derivativos 
se tornam limitados. As propriedades e com-
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posição diferencial dos vários amidos nativos 
estão claramente presentes nos seus respecti-
vos amidos modificados, como composição 
química, temperatura de pasta, transparência 
da pasta, tendência a retrogradação, proprie-
dades de filmes, solubilidade, adesividade e 
propriedades de aplicação. Os amidos modi-
ficados mais comuns são os pré-gelatinizados, 
pirodextrinas, ácido- modificados, catiônicos, 
oxidados e com ligações cruzadas e reticula-
dos (CEREDA, 2002).

Amido termoplástico

	 O interesse por bioplásticos obtidos a 
partir de polímeros naturais e biodegradáveis 
permeia desde a década de 70. A transfor-
mação do amido nativo em um material ter-
moplástico é um processo atrativo, pois este 
polímero é um recurso abundante, barato, re-
novável, além de ser obtido por diversas espé-
cies botânicas (PRACHAYAWARAKORN; 
SANGNITIDEJ; BOONPASITH, 2010).  
	 O comportamento termoplástico não 
é observado no amido granular como em al-
guns polímeros sintéticos devido às ligações 
de hidrogênio intra e intermolecular entre os 
grupos de hidroxila das moléculas do amido 
(LIU et al, 2009). Entretanto, técnicas usuais 
de processamento de polímeros sintéticos, tais 
como extrusão, injeção, moldagem por com-
pressão, ou até mesmo em misturadores inter-
nos são utilizados para a obtenção do amido 
termoplástico (TPS) (RAMÍREZ, 2011).
	 O amido termoplástico é obtido a partir 
da destruição da estrutura semicristalina ori-
ginal dos grânulos. Neste processo, o amido 
nativo é aquecido a altas temperaturas (90-
180 °C) em presença de plastificantes e sob 
agitação (cisalhamento), a fim de adquirir 
características semelhantes à maioria dos ter-
moplásticos convencionais (LORCKS, 1998). 
A solubilidade em água e as propriedades me-
cânicas inferiores são desvantagens do amido 
termoplástico, em comparação a grande maio-
ria dos plásticos já disponibilizados; entretan-
to, estas desvantagens poder ser minimizadas 
pela formação de blendas do tipo TPS/políme-
ros sintéticos (NAKAMURA et al., 2005).
	 As blendas podem ser definidas como 
materiais compostos de dois ou mais polímeros 
de diferentes configurações ou constituições, 

com interações intermoleculares secundárias; 
isto é, uma mistura física ou mecânica de dois 
ou mais polímeros (MANO; MENDES, 2001). 
Portanto, a adição do amido a polímeros sin-
téticos ou petroquímicos é vista como uma 
alternativa viável para acelerar o ataque dos 
microrganismos e garantir um biodegradação 
parcial; já que os microrganismos consumirão 
o amido presente no biocompósito, aumentan-
do a deterioração das propriedades mecânicas 
e facilitando a quebra do material por diversos 
mecanismos de degradação (SCHLEMMER 
et al., 2010).
	 Neste contexto, Nakamura et al. (2005) 
adicionaram diferentes tipos de amido ao 
polietileno de baixa densidade (LDPE) para 
avaliar a possível degradabilidade do novo 
material formado. Para a preparação dos com-
pósitos foram utilizados os amidos nativo, 
acetilado, adipato e de mandioca nas propor-
ções de 5, 10 e 20 % em massa. Todos os com-
pósitos foram caracterizados mediante ensaios 
mecânicos e microscopia eletrônica de varre-
dura (MEV), comparando-se as características 
com a matriz de LDPE. Segundo os autores, 
de uma maneira geral, o aumento da quantida-
de de amido na matriz acarretou a redução das 
propriedades mecânicas dos materiais obtidos 
e a formação de poros na estrutura. Somente 
os compósitos contendo adipato e amido de 
mandioca apresentaram melhores resultados 
nos testes mecânicos e de biodegradação e por 
isso são os mais indicados para incorporação 
com o LDPE.
	 Com base neste estudo, Schlemmer et 
al. (2010) produziram e caracterizaram blen-
das de poliestireno/amido termoplástico (PS/
TPS) utilizando dois plastificantes distintos: 
glicerol e óleo de buriti, com o intuito de mi-
nimizar o impacto ambiental causado pelos 
plásticos convencionais. As blendas foram 
preparadas em diversas proporções (0,9:0,1; 
0,7:0,3; 0,5:0,5 e 0,3:0,7 m/m) por casting e 
caracterizadas por termogravimetria (TG), 
calorimetria exploratória diferencial (DSC), 
análise termomecânica (TMA) e ressonância 
magnética nuclear (RMN) 13C, além dos testes 
de biodegradação no solo. De acordo com os 
resultados, as blendas contendo óleo de buriti 
apresentaram maior facilidade de degradação 
em aterro e maior estabilidade térmica, de-
monstrando um melhor efeito do plastifican-
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te quando comparadas às blendas produzidas 
com glicerol. Segundo os autores, a blenda 
PS/TPS (50%) foi a que apresentou uma me-
lhor relação resistência/degradabilidade, suge-
rindo que as blendas com óleo de buriti são 
mais promissoras referente à futura produção 
de novos materiais parcialmente degradáveis.
	 Coelho et al. (2008), verificaram a bio-
degradação da blenda do copolímero poli(b−
-hidroxibutirato-co-valerato), PHB-HV, um 
termoplástico natural, biodegradável e bio-
compatível, e do amido anfótero (Foxhead® 
5901), na proporção de 75 e 25 % m/m, respec-
tivamente. O objetivo principal dos autores foi 
avaliar as propriedades das blendas antes e após 
a biodegradação por culturas mistas dos fun-
gos Talaromyces wortmannii e Phanerochaete 
chrysosporium. Além dos testes de biodegra-
dação, por meio do teste de Sturm, foram reali-
zadas análises de Infravermelho (FTIR), difra-
ção de raios X (DRX), microscopia eletrônica 
de varredura (MEV) e ensaios mecânicos de 
tração. De acordo com os resultados, foi veri-
ficada uma redução de 18,2 % do grau de cris-
talinidade da blenda após a biodegradação e a 
incorporação do amido diminuiu em 18 % a 
resistência à tração, assim como o percentual 
de alongamento do polímero. Já o ensaio de 
biodegradação mostrou-se viável e acelerado, 
pois em um curto período de 31 dias foi detec-
tada a biodegradação total da blenda, resultado 
satisfatório para o estudo.
	 A utilização de fibras naturais (lignoce-
lulósicas) como reforço em matrizes polimé-
ricas é um processo em constante desenvol-
vimento. A elevada disponibilidade de fibras 
lignocelulósicas, somada à necessidade do 
uso de fontes renováveis conduz à produção 
de novos materiais com maior valor agregado, 
fato comprovado pelo grande número de pa-
tentes nacionais e internacionais disponíveis 
(SILVA et al., 2009). Estas fibras naturais, 
quando aplicadas em diversas matrizes poli-
méricas, têm a finalidade de melhorar o de-
sempenho mecânico ou compensar possíveis 
degradações. Além de serem provenientes de 
fontes renováveis, são abundantes, não tóxi-
cas, de baixo custo, de baixa densidade, não 
abrasivas e, consequentemente, não desgastam 
os equipamentos. Logo, por estas característi-
cas podem atuar como um excelente reforço 
nas matrizes poliméricas, já que suas proprie-

dades mecânicas são semelhantes às de outros 
reforços geralmente utilizados (ROSÁRIO et 
al., 2011). Fibras naturais como bagaço de ca-
na-de-açúcar, juta, sisal, coco, curauá, bambu 
dentre outras têm sido utilizadas como refor-
ços em matrizes poliméricas.
	 Campos et al. (2011) avaliaram o efeito 
da adição de 10 % em massa de fibra de si-
sal em uma blenda de TPS/PCL 80/20. Neste 
trabalho, foi observado o efeito dos diferentes 
tipos de tratamentos empregados na fibra; tais 
como lavagem com água, lavagem com ciclo-
exano/etanol, tratamento alcalino (NaOH) e 
tratamento com peróxido alcalino (branquea-
mento). Após a adição da fibra tratada, os bio-
compósitos obtidos foram caracterizados por 
microscopia eletrônica de varredura (MEV), 
ensaio mecânico de tração, calorimetria explo-
ratória diferencial (DSC) e termogravimetria 
(TG). Segundo os autores, a importância de 
avaliar a influência dos diferentes tratamentos 
aplicados às fibras antes da sua incorporação 
na blenda TPS/PCL baseia-se em melhorar 
a interação interfacial fibra/matriz e, conse-
quentemente, suas propriedades mecânicas. 
Baseado nos resultados, os compósitos prepa-
rados com as fibras branqueadas exibiram me-
lhor resistência à tração, melhor estabilidade 
térmica e, portanto, melhor adesão fibra/matriz 
em comparação aos demais compósitos. Com 
estes resultados, os autores concluíram que a 
fibra de sisal branqueada pode ser aplicada na 
blenda TPS/PCL como agente de reforço.
	 Geronès et al. (2012) preparam compósi-
tos de amido termoplástico reforçados com fi-
bras naturais por processo de fusão e avaliaram 
a influência do reforço nas propriedades físico-
-químicas dos compósitos obtidos. Estes mate-
riais foram preparados utilizando-se dois tipos 
de fibras naturais, sisal e cânhamo, em diferen-
tes proporções. Características como absorção 
de água, cristalinidade e propriedades mecâni-
cas e térmicas foram avaliadas. Os resultados 
mostraram que a incorporação dos filamentos 
tanto de sisal quanto de cânhamo causou um 
aumento na temperatura de transição vítrea 
(Tg) do TPS, como determinado por análise 
térmica dinâmico-mecânica (DTMA). Apesar 
das fibras naturais possuírem propriedades me-
cânicas similares, os filamentos de cânhamo 
forneceram melhores propriedades mecânicas 
aos compósitos, comparados aos obtidos com 
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sisal. Este efeito é atribuído à melhor fibrilação 
obtida durante a mistura do TPS com os fios de 
cânhamo, o qual aponta a ancoragem das fibras 
como a principal causa do aumento de resistên-
cia mecânica. Os autores também constataram 
que a adição de um plastificante de látex na-
tural diminuiu a cinética de absorção de água, 
sem afetar significativamente as propriedades 
térmicas e mecânicas do material.
	 Gilfilian et al. (2012), prepararam e ca-
racterizaram compósitos de fécula de batata ou 
com amido de milho solúvel hidroxipropilado 
com bagaço de cana por métodos distintos (fu-
são e prensagem a quente). As propriedades 
físico-químicas e mecânicas dos filmes de ami-
do, tais como absorção de água, cristalinidade, 
temperatura de transição vítrea (Tg), proprie-
dades térmicas e estrutura molecular foram in-
vestigadas em diferentes umidades relativas. A 
adição do bagaço para ambos os tipos de ami-
do, preparados por prensagem a quente, reduziu 
a absorção de humidade até 30 %. De acordo 
com os resultados, a adição de 5 % em peso da 
fibra aumentou a resistência à tração e módulo 
de Young em 16 % e 24 %, respectivamente; e 
diminui significativamente a tensão elástica em 
53 %. Os filmes preparados por este processo 
melhorou a estabilidade térmica e a homoge-
neidade das fibras no amido, mostrando-se o 
melhor método para a produção dos filmes.
	 Além das fibras naturais, as argilas são 
amplamente utilizadas como cargas de reforço 
em materiais compósitos devido à espessura 
manométrica de suas plaquetas. Pequenas quan-
tidades de argila, bem dispersas no interior da 
matriz polimérica, dão origem a uma elevada 
área superficial para a interação com o políme-
ro. Além disso, essas interações são reforçadas 
devido à reatividade da superfície da argila por 
meio de ligações de hidrogênio, complexação 
ou interações eletrostáticas. Argilas como mont-
morilonita, laponita e hectorita são utilizadas 
como reforço devido à sua capacidade de serem 
esfoliadas, resultando na ampla distribuição na 
matriz polimérica (MBEY et al., 2012).
	 Neste contexto, Mbey et al. (2012) es-
tudaram a influência do teor de caulinita em 
uma matriz de amido de mandioca plastificado 
sobre as temperaturas de transição vítrea e de 
decomposição, absorção de água, transparência 
e bloqueio de luz UV-vis. Os compósitos fo-
ram preparados em várias proporções de amido 

e argila (pura ou intercalada com dimetilsul-
fóxido, DMSO). De acordo com os resultados 
obtidos por análise térmica dinâmico-mecânica 
(DTMA), o conteúdo de argila diminui a tem-
peratura de transição vítrea (Tg), até uma quan-
tidade de 10% de argila em relação à massa 
de amido. Os autores constataram que a argi-
la funcionou como um plastificante através de 
uma redução das interações entre as cadeias 
poliméricas, o que promove a sua mobilidade. 
Além disso, o uso de caulinita intercalada com 
DMSO reduziu ainda mais a Tg, devido à forte 
perturbação das interações cadeia-cadeia. Já a 
temperatura de degradação da matriz apresen-
tou elevação com a adição de argila até um teor 
limite de 10 %. Nos testes de absorção de água, 
a argila mostrou-se eficaz, causando um efeito 
de barreira para baixas umidades relativas. E 
por fim, a transparência das películas foi redu-
zida após a adição de caulinita intercalada, mas 
cargas de argila entre 2 % e 6 % apresentaram 
um efeito significativo de barreira à luz UV, 
mantendo a transparência.

2.	 Conclusão

	 Este trabalho teve o intuito de apresentar 
algumas características e propriedades do ami-
do e seus compósitos. Tal abordagem eviden-
cia sua versatilidade em diversas aplicações 
em compósitos e comprova que este polímero 
natural é um candidato promissor tanto para a 
substituição de termoplásticos sintéticos quan-
to na produção de novos materiais. 
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Preparação e caracterização de flakes para sorção de petróleo

Preparation and characterization of flakes for sorption oil

Alexandre L. S. Botelho1

Daniella Regina Mulinari2

Resumo:
Atualmente, acidentes ocorridos na extração, transporte ou armazena-
mento do petróleo, são preocupações constantes para todos os países. 
O método mais comum de contenção é a utilização de barreiras com 
materiais poliméricos. E dentre os diversos materiais poliméricos, as 
sacolas plásticas, é uma alternativa de sorvente porosos. Portanto, o 
objetivo deste trabalho foi avaliar o desenvolvimento de materiais a 
partir da reciclagem de sacolas plásticas para sorção de óleo cru. Os 
flakes foram obtidos provenientes das sacolas plásticas da cidade de 
VOLTA REDONDA-RJ. Após a seleção das sacolas, as mesmas foram 
trituradas, lavadas, secas e aglutinadas, transformando-se em flakes. 
Posteriormente o material obtido foi peneirado para analisar a influ-
ência da granulometria na sorção do óleo. Para avaliar a capacidade de 
sorção foram retiradas amostras em triplicatas dos flakes. O material foi 
imerso em um sistema com recipientes de vidro nos quais foram adi-
cionados 75 mL de petróleo sobre os corpos de prova idênticos por 10 
minutos. Em seguida foram retirados e drenado por 60 segundos, onde 
foram medidas as massas de óleo sorvidas pelos  flakes. Os resultados 
obtidos revelaram que a granulometria influenciou diretamente na ca-
pacidade de sorção.

Palavras-chave:

Reciclagem

Sorção

Granulometria

Abstract:
Actually, accidents in the extraction, transport or storage of oil, are 
constant concerns for all countries. The most common method is the 
use of containment barriers with polymeric materials. And among the 
various polymeric materials, plastic bags, is an alternative porous 
sorbent. Therefore, the objective of this study was to evaluate the 
development of materials from recycled plastic bags for sorption of 
crude oil. The flakes were obtained from plastic bags by city of Volta 
Redonda, Rio de Janeiro. After selection of bags, they were crushed, 
washed, dried and glued together, turning into flakes. Later the material 
was sieved to analyze the influence of particle size on the sorption of 
oil. To evaluate the sorption capacity of samples were withdrawn in 
triplicate of flakes. The material was immersed in a system in which 
glass containers were added 75 ml of oil on the identical specimens 
for 10 minutes. They were then removed and drained for 60 seconds, 
where masses were measured by the sorbed oil flakes. Results showed 
the particle size influenced directly in the sorption capacity.

Key words:

Recycling

Sorption

Particle Size
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1.	 Introdução

	 A utilização do petróleo traz grandes ris-
cos para o meio ambiente desde o processo de 
extração, transporte, refino, até o consumo, com 
a produção de gases que poluem a atmosfera (1).
	 Os piores danos acontecem durante o 
transporte de combustível, com vazamentos 
em grande escala de oleodutos e navios pe-
troleiros. O mais recente vazamento de pe-
tróleo com graves conseqüências ambientais 
aconteceu em no Campo do Frade, na Bacia 
de Campos (RJ) onde foram despejados pelo 
menos três mil barris (2). Em 2010, também 
houve o vazamento no Golfo do México, onde 
foram despejados cinco mil barris de petró-
leo por dia, o qual atingiu a costa do estado 
americano da Louisiana, chegando a uma ilha 
perto do Delta do Rio Mississipi e ameaçando 
a fauna e a flora da região (3). Por isso a preo-
cupação com vazamentos de óleo no mar têm 
despertado o interesse de vários pesquisadores 
brasileiros para desenvolver materiais capazes 
de absorver esse material.
	 As estratégias para contenção em um 
derramamento são dispostas em três grandes 
categorias: a recuperação mecânica, o uso de 
agentes de tratamentos químicos e a queima in 
situ (4). O método mais comum de contenção 
é a utilização de barreiras contendo materiais 
sorventes poliméricos, com características 
de alta resistência mecânica e propriedades 
físico-químicas adequadas (5,6). Além disso, 
podem ser utilizadas coberturas (skimmers) ou 
remoção manual, e até mesmo agentes disper-
santes (4). Entretanto estas categorias são limi-
tadas às condições de operacionalidade, que 
resultam das condições ambientais globais do 
sistema em situação de derramamento (4). 
	 Polímeros orgânicos porosos são lar-
gamente utilizados nas tecnologias de sorção 
modernas (7,8). Uma das vantagens das macro-
moléculas quando comparados aos sorventes 
minerais é a possibilidade de ajuste da estrutu-
ra geométrica e dos seus poros (9,10). Um outro 
fator importante para utilização de polímeros 
porosos é a vantagem da possibilidade da mo-
dificação química de sua superfície.
	 Sacolas plásticas modificadas são sorven-
tes porosos com matriz polimérica hidrofóbica, 
que possui grupos funcionais polares. Devido à 
essa combinação de propriedades, estes mate-

riais são utilizados com sucesso na sorção efe-
tiva de moléculas polares e não-polares (11).
	 Dentro deste contexto, o objetivo deste 
projeto foi avaliar o desenvolvimento de mate-
riais sorventes a partir da reciclagem de sacolas 
plásticas. O material será adequado para recu-
perar não apenas derramamentos de petróleo.

2.	 Materiais e Métodos

Obtenção dos Flakes

	 Os flakes foram obtidos a partir de saco-
las plásticas provenientes da coleta seletiva da 
cidade de Volta Redonda/RJ. Primeiramente 
as sacolas foram retiradas pelo processo de 
catação, em um sistema de cooperativismo, 
estimulado pela Prefeitura, baseando-se no 
projeto elaborado pela empresa Albquímica 
Indústria e Comércio, projetado para fortale-
cer sua política de logística reversa, com apoio 
da rede de coleta seletiva da cidade.
	 Após a seleção das sacolas plásticas, as 
mesmas foram trituradas em moinho de facas. 
Após moagem, as mesmas foram lavadas e se-
cas em um processo rotativo de limpeza por cen-
trifugação a 1.700 rpm, com potência de 30 Hp. 
Posteriormente, o material já seco, foi inserido 
em um aglutinador, a uma rotação de aproxi-
madamente 1800 rpm.
	 Após a mistura do material e fusão à uma 
temperatura de aproximadamente 140°C, o mes-
mo sofreu choque térmico com água, levando-o 
a fragmentação, com a formação de flakes, pro-
duzindo flakes de diversas granulometrias.

Avaliação dos Flakes

	 Para determinação do tamanho das par-
tículas dos flakes foi utilizado um equipamento 
para análise granulométrica, composto de 3 pe-
neiras, tampa e fundo. Para o ensaio foi utilizada 
amostra de massa de (50,0 ± 0,1) g e peneiras de 
malhas 4, 9 e 20 mesh, que correspondem a apro-
ximadamente 5 mm a 870 µm, respectivamente. 
A amostra foi submetida à agitação no equipa-
mento por 10 minutos, sendo ao final cada penei-
ra com resíduo do pó pesada, obtendo-se, então, 
o peso do pó retido por peneira. Os flakes foram 
analisados em um Microscópio Eletrônico de 
Varredura (MEV) JEOL JSM5310, do Instituto 
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Nacional de Pesquisas Espaciais/INPE em São 
José dos Campos, operando de 15 a 20 kW e 
utilizando detector de elétrons secundários. As 
amostras foram montadas sobre suportes metáli-
cos, utilizando adesivos condutores, como fita de 
carbono, devido à não condutibilidade da maio-
ria dos polímeros. O revestimento da amostra foi 
feito por um filme condutor teve como finalidade 
evitar o acúmulo de carga negativa, para o caso 
de material não condutivo.

Capacidade de Sorção dos Flakes

	 Foram retiradas amostras em triplicata 
dos flakes e acondicionadas em uma emba-
lagem produzida por um material sintético 
(TNT), com dimensões 40 x 40 x 10 mm, as 
mesmas foram imersas em um recipiente de vi-
dro (Becker de 200 mL), contendo 75 mL de 
petróleo cru. As embalagens com o material foi 
mantida submersa com o auxílio de um tubo de 
ensaio forçando-as de forma a fixá-las no fun-
do do becker, deixando-as em repouso por 10 
min à temperatura ambiente de 26°C em média. 
Transcorrido esse tempo, as amostras foram 

retiradas do óleo-cru e colocadas em um siste-
ma em suspensão com auxílio de uma peneira 
e deixado escoar o óleo sorvido por cerca de 1 
min. O mesmo procedimento foi repetido em 
triplicata, sem o uso da embalagem (TNT). 
	 Todos os ensaios foram realizados em tri-
plicata, os resultados foram dispostos em gráficos 
de tempos de sorção versus capacidade de reten-
ção em grama de óleo, seguindo as normas da 
ASTM F 716/726. A porcentagem de sorção de 
óleo nos flakes foi calculada a partir da equação.

          (1)

onde: CS é a capacidade de sorção do óleo, Mi 
e Mf correspondem as massas das amostras 
antes e após a imersão em óleo.

Caracterização dos Óleos

	 As amostras de petróleo fornecidas pela 
REPAR/Petrobras foram caracterizadas pelo 
próprio fornecedor, na unidade da Bacia de 
Campos, que forneceu os dados da Tabela 1. 

Tabela 1. Caracterização do Petróleo REPAR/PETROBRÁS

Características Unidades Tipos de hidrocarbonetos
Densidade Relativa (20/4 ºC) 0,8890 g/cm3 Saturados (55,4%)

Densidade (º API) 27,0 Aromáticos (27,0%)
Índice de Acidez Total 0,27 mg KOH/g Resinas (16,0%)

Teor de Sal 58 mg NaCl/L Asfaltenos (1,6%)
Viscosidade Cinemática (20º C) 36,2 cP

3.	 Resultados e Discussão

Análise Granulométrica

	 É importante controlar a granulometria no 
estudo de sorção. Desta forma, após a obtenção 
dos flakes os mesmos foram peneirados e classi-
ficados em três faixas granulométricas (5 mm a 
870 µm), conforme evidenciado na Figura 1.

Figura 1. Flakes com diferentes faixas granulométricas.

	 Segundo Bittencourt et al. (12) quando se 
reduz o tamanho da partícula, aumenta a área 
superficial e a área de contato entre elas acar-
retando numa redução do fluxo do pó. No en-
tanto, se o tamanho for muito reduzido pode 
haver empacotamento pela dificuldade de flu-
xo do pó, devido à presença de cargas eletros-
táticas, o que dificultará a sorção de óleo crú. 

Análise Morfológica dos Flakes

	 A morfologia da superfície dos flakes 
com diferentes faixas granulométricas pode 
ser evidenciada nas Figuras 2 a 3. 
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(a) (b)

(c) (d)
Figura 2. MEV dos flakes peneirado (4 mesh).

	 Analisando-se as Figuras 2 a 4 foi ob-
servado comportamento semelhante, uma su-
perfície rugosa, apresentando vários tipos de 

poros, como poros abertos, fechados, em for-
ma de gaiolas e transportes, que lhes conferem 
grande poder de adsorção (13).

(a) (b)
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(c) (d)

Figura 3. MEV dos flakes peneirado (9 mesh).

	 Além dos efeitos dos poros, as imagens 
revelaram que as partículas nem sempre estão 
dispostas de forma plana, nota-se que devido 

ao processo durante sua produção, promove a 
formação de partículas irregulares.

(a) (b)

(c) (d)

Figura 4. MEV dos flakes peneirado (20 mesh).
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	 Avaliando as micrografias, pode-se ob-
servar que a Figura 2 apresenta forma e ta-
manho de partícula mais homogênea quando 
comparado as demais. No entanto, é eviden-
te a presença de aglomerados (agregados) 
de partículas menores as quais estão agrupa-
das em sub-partículas (microporos). Essas as 
partículas primárias (nascentes) apresentam 
formatos irregulares e superfície topográfica 

complexa, com muitas regiões reentrantes, as 
quais poderão influenciar no seu desempenho 
em reter óleos e graxas (14).

Capacidade de Sorção dos Flakes

	 A Tabela 2 evidencia a capacidade de 
sorção de óleo-cru nos flakes com diferentes 
faixas granulométricas.

Tabela 2. Capacidade de sorção nos flakes

Amostra Mi (g) Mf (g) CS (g/g) CS (%)

AM1 1,0008 3,7808 2,78 278
AM1 1,0003 2,8912 1,89 189
AM1 1,0009 2,8918 1,89 189
AM2 1,0002 2,8122 1,81 181
AM2 1,0002 2,2702 1,27 127
AM2 1,0001 2,4317 1,43 143
AM3 1,0000 2,6441 1,64 164
AM3 1,0002 2,5702 1,57 157
AM3 1,0005 2,0305 1,03 103

	 Analisando-se os dados da Tabela 2, 
observou-se que o flake sorveu 2,8 (g/g) de 
óleo cru. Além disso, a faixa granulométrica 
influenciou diretamente na capacidade de sor-
ção dos flakes, quanto maior a granulometria 
maior foi sorção de óleo cru, pois os flakes 
com menor granulometria empacotaram e isso 
dificultou a sorção.
	 Os flakes com faixa granulométrica de 
5 mm a 2 mm apresentaram uma diferença 
de 54% na capacidade de sorção do óleo cru 
quando comparado aos flakes com faixa gra-
nulométrica de 2 mm a 870 µm. A Figura 5 
elucida a capacidade de sorção dos flakes ver-
sus faixa granulométrica. A partir dos resul-
tados obtidos pode-se afirmar que a sorção é 
dependente da área superficial disponível por 
grama de material sorvente e por isso é impor-
tante controlar a granulometria durante a com-
paração de sorção entre os diferentes flakes.

Figura 5. Capacidade de sorção do 
óleo-cru versus faixas granulométricas.

4.	 Conclusões

	 Os flakes obtidos da coleta seletiva, for-
mados por blendas poliméricas diversas, como 
PE e PP de sacolas plásticas de pós-consumo, 
após estudos mostraram bons resultados em 
diversos aspectos, tais como:

•	 O material mostrou-se com excelente capacida-
de de sorção de óleos cru de origem petrolífera;

•	 Demostrou-se também sua propriedade 
hidrofóbica, o que lhe confere destaque 
entre os sorventes de boa qualidade;

	 No estudo de sorção observou-se que a 
granulometria influencia diretamente na capa-
cidade de sorção.
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Caracterização das fibras da palmeira e do resíduo de fundição para 
produção de briquetes

Characterization of palm fibers and FOUNDRY RESIDUE for briquettes production 
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Resumo:
O presente trabalho consiste no aproveitamento das fibras da palmeira 
e resíduo de fundição para a produção de briquetes. A avaliação do po-
tencial de aproveitamento da fibra da palmeira pode ser uma alternativa 
para diminuir o espaço ocupado por estes resíduos no aterro sanitário, e 
desta forma aumentar a vida útil do mesmo. O briquete produzido com 
este resíduo surge também como alternativa para fornecimento de ener-
gia preservando as florestas nativas ou plantadas com espécies exóticas. 
No entanto, na geração de energia a partir da biomassa vegetal, um parâ-
metro que deve ser controlado é o teor de umidade uma vez que, quanto 
menor o teor de umidade maior será a produção de calor por unidade 
de massa, sendo que a presença de água representa poder calorífico ne-
gativo, pois parte da energia liberada é gasta na vaporização da água e 
se o teor de umidade for muito variável, poderá dificultar o processo de 
combustão, havendo necessidade de constantes ajustes no sistema. Desta 
forma, o objetivo deste trabalho foi avaliar o teor de umidade das fibras 
provenientes da palmeira, bem como a composição (EDS) das mesmas e 
o teor de cinzas e lignina, para posteriormente utilizá-la para a produção 
de briquete. O resíduo de fundição apresentou características necessárias, 
para a mistura com a fibra. O percentual de carbono na fibra permite a 
aglomeração da mesma a o resíduo na tentativa de formação de briquete. 
O teor de umidade das fibras de 18,3%, a qual permitirá a aglomeração.

Palavra-chave:

briquete, 

fibra da palmeira

resíduo de fundição

teor de umidade

Abstract:
This paper concerns about the utilization of the palm fibers and iron 
residue for the briquettes production. The evaluation of the utilization 
potential of the palm fibers means a path to reduce the gap taken by 
these residues on the sanitary landfill, in order to increase their useful 
life. The briquettes which are produced from these residues take form 
as an alternative for the energy generation, preserving so the native 
as the planted forests with exotic species. Therefore, the generation of 
energy from vegetables biomass, a parameter to be controlled is the 
moisture content since the lower the moisture content the greater the 
heat production per unit mass. Thus, the objective of this study was 
to evaluate the moisture content of the palm fibers, composition, ash  
and lignin content for subsequent use it for briquette production. The 
residue iron showed the characteristics necessary for mixing with the 
fiber.  The percentage of carbon fiber allows the clustering of the same 
residue in an attempt to form briquettes and the fibers presented 18.3% 
moisture content, which allow agglomeration.

Keywords:

Briquette

Palm Fibers

Foundry Residue

Moisture Content
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1.	 Introdução

	 Energia, economia e sustentabilidade 
são três fatores fundamentais para a sobre-
vivência da humanidade. E o aquecimento 
global causado pelo efeito estufa e produzido 
pelo excesso de carbono na atmosfera devido 
à queima dos combustíveis fósseis, tem gerado 
uma preocupação por alternativas energéticas 
que atendam à demanda humana sem causar a 
poluição e as mudanças climáticas1-3.
	 Desta forma, alternativas energéticas 
tem sido estudado de diversos pesquisadores. 
E dentre as alternativas energéticas, a biomas-
sa tem sido uma das alternativas aos combustí-
veis fósseis pelas suas características ambien-
tais, renováveis a cada plantio, baixo preço, 
abundância e com um potencial de produção 
no limite das terras cultiváveis que o planeta 
oferece4. Entre os tipos de biomassa mais pro-
missores e que tem maiores níveis de energia e 
baixo preço, estão os lignocelulósicos, oriun-
dos de árvores nativas ou plantadas5. 
	 Uma das biomassas que tem ganhado de-
staque são as fibras provenientes da palmeira real 
australiana, a qual é um subproduto da indústria 
do palmito. A agroindústria brasileira do palmito 
é responsável pela maior produção mundial de 
palmito envasado, gerando como consequência, 
toneladas de resíduos no meio ambiente6.
	 Desse modo, as empresas passaram a in-
vestir na busca de novas técnicas e tecnologias 
para o reaproveitamento deste resíduo e a con-
siderar também a variável ambiental em suas 
estratégias de produção.
	 E uma das alternativas para o melhor 
aproveitamento dos resíduos é a briquetagem, 
consistindo num processo de trituração e com-
pactação que utiliza elevadas pressões para 
transformar os referidos resíduos metálicos e 
vegetais em blocos denominados de briquetes, 
estes apresentam elevado potencial de geração 
de calor (energia) quando comparado aos re-
síduos in natura7. Por esse processo, materiais 
de pequeno ou quase nenhum valor agregado 
podem ser transformados em um produto de ele-
vado valor para máquinas a vapor, forjas, culi-
nária e outras aplicações, permitindo recuperar 
grande parte dos finos considerados como rejei-
to do processo de beneficiamento de carvão8.

	 No entanto, na geração de energia a partir 
da biomassa vegetal, um parâmetro que deve 
ser controlado é o teor de umidade uma vez que, 
quanto menor o teor de umidade maior será a 
produção de calor por unidade de massa. Além 
disso, a presença de água representa poder calo-
rífico negativo, pois parte da energia liberada 
é gasta na vaporização da água e se o teor de 
umidade for muito variável, poderá dificultar o 
processo de combustão, havendo necessidade 
de constantes ajustes no sistema 9,10.
	 Portanto, o objetivo deste trabalho foi 
avaliar o teor de umidade das fibras prove-
nientes da palmeira real australiana, bem 
como a composição (EDS) das mesmas e o 
teor de cinzas, para posteriormente utilizá-
-la para a produção de briquete. Também foi 
avaliado a capacidade de reaproveitamento 
do resíduo ferroso de fundição para obten-
ção de briquetes auto-redutores. Estes além 
de proporcionarem uma contribuição ao meio 
ambiente reduzem o custo da carga metálica, 
principalmente em fornos à indução e cubilot 
que são amplamente utilizados em fundições 
brasileiras. Almejando a melhoria da cultura 
em relação ao quesito reciclagem de resíduos 
industriais e certificados de qualidade.

2.	 Materiais e Métodos

Obtenção das matérias-primas

	 As fibras provenientes da palmeira real 
australiana foram moídas, secas em estufa a 
60 oC e peneiradas em peneiras de 10, 20 e 
40 mesh. Este procedimento foi adotado, pois 
o diâmetro do briquete a partir de biomassa 
deverá ter diâmetros entre 70 mm a 100 mm. 
Outras dimensões com diâmetros de 28 mm a 
65 mm são usadas em estufa, fogão de alimen-
tação automática, grelha e churrasqueira11. 
	 O resíduo de ferro fundido foi oriundo de 
fundição da Empresa BR Metals e proveniente 
da atividade de jateamento virabrequins. Nesta 
atividade o resíduo é controlado pelo meio am-
biente e descartado em caçambas e posterior-
mente armazenado em bags, onde são retirados 
periodicamente por empilhadeiras e destinado 
ao setor de descarte de resíduos.
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Caracterização das matérias-primas

	 Para avaliar a capacidade dos resíduos 
de ferro fundido e das fibras da palmeira para 
a produção do briquete foi necessário caracte-
rizar as matérias-primas.
	 Para obter informações quanto à morfolo-
gia e composição das fibras, bem como do resí-
duo de ferro fundido, foram obtidas microgra-
fias em um microscópio eletrônico de varredura 
JEOL JSM5310 acoplado ao EDS, disponível 
no Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais/
INPE, operando de 15 a 20 kV, usando elétrons 
secundários. As amostras foram fixadas em um 
suporte com auxílio de uma fita de carbono au-
tocolante dupla face e submetidas ao recobri-
mento metálico com ouro.
	 A composição química das matérias pri-
mas é de suma importância para a produção do 
briquete, para posterior cálculo da composição 
química dos briquetes e adequação da mesma, 
de forma que atendam a necessidade de substi-
tuição parcial das cargas metálicas nos fornos 
cubilot ou indução. Desta forma, a composi-
ção química das matérias primas foi obtida por 
uma análise qualitativa por EDS. 
	 Também foi determinado o teor de umi-
dade das fibras em uma estufa à 100 oC, consi-
derando cinco amostras, utilizando a equação 1.

          (1)

onde: TU é o teor de umidade das fibras, Mu e Ms 
correspondem as massas das fibras úmidas e secas.
	 Foi realizada a caracterização química 
das fibras da palmeira in natura empregando 
a metodologia analítica para bagaço de cana 
desenvolvida por Rocha et al12, afim de quan-
tificar o teor de lignina, pois a mesma atua 
como aglomerante das partículas da madeira11. 
A lignina solidificada na superfície faz que o 

briquete resista à umidade, justificando a não-
-utilização de produtos aglomerantes como 
cola, resina, cera ou amido13. Os hidrolisados 
obtidos foram analisados por cromatografia 
líquida de alta eficiência (CLAE), utilizando 
uma coluna Aminex HPX-87H em um croma-
tógrafo Shimadzu LC-10AD. 
	 O material insolúvel retido no papel de 
filtro proveniente da etapa de hidrólise ácida 
para caracterização química foi lavado com 
aproximadamente 1,5 L de água destilada, para 
remoção de ácido residual (até pH 7), a seco em 
estufa à temperatura de 105°C até massa cons-
tante. A porcentagem de lignina insolúvel em 
meio ácido foi calculada em relação à massa de 
material lignocelulósico seco descontando-se a 
massa de cinzas presentes na lignina.
	 Os materiais resultantes da etapa de de-
terminação de lignina insolúvel foram colo-
cados em cadinhos de porcelana previamen-
te calcinados e tarados. Em seguida, esses 
materiais foram calcinados, inicialmente a 
400°C e depois por mais 2 h a 800°C. Após 
a calcinação, os cadinhos foram resfriados em 
dessecador e a massa de cinzas determinada. 
A massa real de lignina Klason foi calculada 
descontando-se a massa de cinzas. 
	 A quantidade de lignina solúvel foi de-
terminada pela medida de absorbância a 280 
mm em um espectrofotômetro UV-visível 
Perkin Elmer modelo Lambda 25. Uma alí-
quota de 5 mL do hidrolisado obtido da etapa 
de hidrólise ácida para caracterização química 
dos materiais lignocelulósicos foi transferida 
para um balão volumétrico de 100 mL, jun-
tamente com 50 mL de água destilada e 2 mL 
de NaOH 6,5 N (pH final próximo a 12). Após 
agitação, completou-se o volume com água 
destilada e essa mistura resultante foi analisa-
da no espectrofotômetro. A equação 2 abaixo 
foi utilizada para determinar a concentração 
de lignina solúvel no hidrolisado:

CLig = (A280nm – εHMF . CHMF – εFurf . CFurf )

A
(2)
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Onde: 	 CLig: Concentração de lignina solúvel no hidrolisado (g/L);
		  A280nm: Absorbância do hidrolisado em 280 nm;
		  εHMF: Absortividade do hridroximetrilfurfural (114 L.g -1);
		  εFurf : Absortividade do furfural (146,85 L.g -1);
		  CHMF: Concentração de hidroximetilfurfural no hidrolisado (g/L);
		  CFurf: Concentração de furfural no hidrolisado (g/L);
		  A: Absortividade da lignina para o bagaço de cana-de-açúcar (19,6 L/g) 12.

	 Furfural e hidroximetilfurfural foram deter-
minados por CLAE, em uma coluna LiChrospher 
100 RP-18, utilizando-se acetonitrila/água 1:8 
(v/v) com 1% á ácido acético como fase móvel, 
a uma vazão de 0,8 mL.mim-1 a 25°C. O hidro-
lisado obtido foi previamente diluído com água 
na razão de 1:100, filtrado em membrana de diâ-
metro de poro de 0,45 µm (Millipore), e injetado 
com uma válvula Rheodyne. Os compostos fo-
ram detectados a 276 nm, em um detector UV/
Visível Shimadzu SPD-10. As concentrações de 
furfural e hidrometilfurfural foram determinadas 

a partir de curvas de calibração obtidas com os 
compostos puros.

3.	 Resultados e Discussão

Microscopia eletrônica de varredura

	 A Figura1 elucida a morfologia das fi-
bras da palmeira, as quais apresentam uma 
superfície lisa, mas porosa e com formas ci-
líndricas. 

(a) (b)

(c) (d)
Figura 1. MEV das fibras da palmeira.
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	 A análise realizada por energia dispersiva, 
EDS, determinou a composição química elemen-
tar da fibra, a qual apresentou 39,52% de Carbono 
e 60,48% de Oxigênio. A Figura 2 evidencia o 
EDS das fibras. A quantidade de carbono foi satis-
fatória, pois quanto maior o teor de carbono fixo 

maior o calor gerado. Esta análise foi importante, 
pois foi detectado a ausência de nitrogênio e en-
xofre, indicando que o processo de gaseificação 
do briquete resultará em um gás livre de NOx e 
SOx, gases ácidos que podem produzir corrosão 
no equipamento, bem como poluir a atmosfera.

Figura 2. EDS das fibras da palmeira.

	 A Figura 3 evidencia o aspecto do ferro fundido.

(a) (b)

(c) (d)
Figura 3. MEV do ferro fundido.
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	 Analisando o EDS do ferro fundido 
(Figura 4), foi possível determinar a composi-
ção química elementar do mesmo, a qual apre-

Figura 4.4: EDS do ferro fundido.

Caracterização química das fibras

	 A Tabela 1 elucida a composição química das fibras da palmeira. 

Tabela 1. Composição química das fibras da palmeira.

Componentes Fibra

Celulose 47,8 ± 5,2

Hemicelulose 23,7 ± 3,1

Lignina 25,9 ± 2,4

Cinzas 1,8 ± 0,3

TOTAL 99,2

sentou 26% de Ferro, 12% de Magnésio, 14% 
de Silício e 6% de Carbono.

Determinação do teor de umidade

	 O valor determinado do teor de umi-
dade das fibras da palmeira foi 18,3 ± 2, ou 
seja, relativamente baixo. A umidade de um 
material está relacionada com o seu teor de 
água, no caso do briquete o valor de 10 a 12% 
de umidade é considerado baixo em relação 
à lenha convencional que é de 30 a 4014. De 

acordo com Gentil11 pode-se afirmar que a 
fibra da palmeira poderá ser utilizada para 
a produção de briquetes. Gentil11 também 
sugere um teor de umidade igual ou menor 
de 25% como adequado para a combustão. 
Teores elevados de umidade demandam mui-
ta energia para secar a lenha, diminuindo a 
quantidade de energia disponível para a seca-
gem da serragem.

	 A análise da composição química das fi-
bras da palmeira evidenciou o teor de lignina 
poderá promover a colagem entre as partículas 
adensadas. Segundo, Gentil11 a lignina solidifi-
cada na superfície faz que o briquete resista à 
umidade, justificando a não-utilização de pro-
dutos aglomerantes como cola, resina, cera ou 
amido. Os aglutinantes são utilizados quando o 
material a ser aglomerado não possui resistên-

cia à compressão e ao impacto, após a compac-
tação. Além de permitirem uma maior adesão 
das partículas finas, os aglutinantes podem au-
mentar ou diminuir as propriedades coqueifi-
cantes do material a ser briquetado. Neste tra-
balho a lignina facilitará a colagem, mas serão 
estudados outros aglutinantes, de acordo com 
sua função na mistura, os quais podem ser do 
tipo: matriz, filme ou aglutinantes químicos. 
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4.	 Conclusões

	 Com base nos resultados levantados 
pelos métodos de ensaios pode-se concluir 
que, o resíduo de ferro fundido (pó) da em-
presa BRMETALS apresentou as característi-
cas necessárias, para a mistura com a fibra; O 
percentual de carbono na fibra permite a aglo-
meração da mesma a o resíduo na tentativa de 
formação de briquete autorredutor; O teor de 
umidade das fibras de 18,3%, a qual permitirá 
a aglomeração.
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Desenvolvimento de microestrutura ferrítica-martensítica em aço baixo 
carbono durante a laminação a quente em escala piloto

Development of ferritic-martensitic microstructure on low carbon steel during 
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Palavras-chave:

Aços ferríticos 
martensíticos

Aço baixo carbono

Laminação a quente

Resumo:
Neste trabalho foi estudado os aços baixo carbono contendo Mn elaborados 
na escala industrial. O objetivo do trabalho é determinar o procedimento 
para a laminação a quente em escala piloto, a temperatura de aquecimento 
durante resfriamento controlado no campo intercrítico, durante o tratamento 
térmico (temperatura de 1000ºC por 360s e taxa de resfriamento de 1ºC/s) 
foram executados no dilatômetro (Adhamel, DT1000). O aço foi laminado 
a quente em escala piloto no campo austenítico com oito passes de redução 
de espessura e resfriado em ar até a temperatura intercrítica (Ac3 and Ac1), 
com subsequente resfriamento em água até a temperatura ambiente, a fim de 
obter microestrutura ferrítica-martensítica. A evolução microestrutural após 
o processamento foi analisada via microscopia (microscopia óptica e eletrô-
nica) e ensaio de dureza.  A modificação microestrutural nos grãos austení-
ticos após o oitavo passe de redução na laminação a quente, permite discutir 
sobre fenômenos permitiu discutir o fenômeno da recristalização dinâmica 
e estática ou não recristalização, associada com a composição química, du-
rante o processamento termomecânico aplicado no estudo realizado.

Key words:

Ferritic-Martensitic

Low Carbon Steel

Hot Rolled

Abstract:
A low carbon steel alloy, containing Mn, elaborated in industrial scale, 
was studied in this work. In order to define the procedure for hot rolling 
at pilot scale, related to the reheating temperature and the minimum 
finish temperature in austenite field, one thermal treatments (soaking 
temperature at 1000ºC for 360s and heating/cooling rate of 1ºC/s) was 
executed in a quenching dilatometer (Adhamel, DT1000). This steel was 
hot-rolled on pilot scale on austenitic field with eight thickness reduction 
steps and cooling in air up to inter-critical field (Ac3 and Ac1) with 
subsequent water cooling up to room temperature, in order to obtain 
ferritic-martensitic microstructure. The microstructural evolution after the 
processing was assessed by microscopy (optical and scanning electronic) 
and hardness testing. The morphological microstructural changes in the 
austenitic grains after 8th hot rolling step allow to discuss possible active 
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1.	 Introdução

	 Os aços C-Mn tem grande aplicação 
para estruturas no aço automotivo, e são muito 
importantes como materiais estruturais de bai-
xo custo. Estes materiais permanecem como 
objeto de intenso estudo e desenvolvimento 
[1] Na prática a deformação a quente, alcan-
çando as propriedades mecânicas desejadas 
do produto é de primordial importância para a 
engenharia [2]. As transformações de fase du-
rante o processamento de aços permitem uma 
variação grande de microestruturas, e as dife-
rentes possibilidades sobre microconstituintes 
e propriedades mecânicas podem ser transfor-
mados em novos produtos [3].
	 Um dos recursos disponíveis para se 
maximizar simultaneamente a ductilidade e 
resistência mecânica dos aços consiste no uso 
de microestruturas mais complexas do que 
ferríticas ou ferrítica-perlíticas normalmente 
presentes nas ligas comuns de baixo C. A ob-
tenção desta microestrutura nestes aços advém 
do resfriamento controlado a partir da região 
intercrítica, conferindo elevada resistência 
mecânica, boa tenacidade a estes aços. Os cha-
mados aços bifásicos podem apresentar, além 
das fases ferrítica e martensítica, frações volu-
métricas de bainita e austenita retida. [4,-7].
	 Para entendermos os aços bifásicos é im-
portante um perfeito entendimento dos meca-
nismos de transformação de fase atuantes nas 
temperaturas intercrítica e isotérmicas, a fim 
de estabelecer uma correlação entre o processa-

mento térmico realizado, a microestrutura for-
mada (frações volumétricas das fases presentes) 
e as propriedades mecânicas finais do material 
(resistência à tração, limite de escoamento e 
alongamento) [7-10]. Desta forma, o presen-
te trabalho busca verificar o efeito da taxa de 
resfriamento sob condições controladas com o 
intuito de obter-se ferrita e martensita na micro-
estrutura, sem a presença de perlita. A amos-
tra foi laminada a quente em escala piloto no 
campo austenítico com oito passes de redução 
de espessura e resfriado em ar até a temperatura 
intercrítica (Ac3 and Ac1), com subsequente res-
friamento em água até a temperatura ambiente, 
a fim de obter microestrutura ferrítica-martensí-
tica. A evolução microestrutural após o proces-
samento foi analisada via microscopia (micros-
copia óptica e eletrônica) e ensaio de dureza.

2.	 Materiais e Métodos

2.1. Materiais

	 O material utilizado para o desenvolvi-
mento do trabalho foi cedido pela Companhia 
Siderúrgica Nacional (CSN).. As Amostras 
de teses foram originados a partir de chapa 
de desbaste moído retirado do processo de la-
minação a quente, pouco antes de terminar a 
etapa de laminação, e neste trabalho são de-
nominados “como recebido” (AR). A Tabela 
1 mostra a composição química do aço baixo 
carbono contendo Mn.

phenomena (recovery and/or recrystallization dynamically and statically, 
or non-recrystallization) associated with the chemical composition, during 
thermomechanical processing applied for the studied steel. Based on the 
literature, it’s expected that Mn developed an austenitic deformed grain that 
affect the ferritic and martensitic grains nucleation after transformation on 
controlled cooling at inter-critical field.

Tabela 1. Composição química do aço baixo carbono contendo manganês em estudo. 

C Mn P S Si Nb Ti Al N

0,132 0,786 0,016 0,008 0,0010 <0,0001 0,001 0,034 0,0049

Fonte: CSN Centro de pesquisa.
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2.2. Metodologia

2.2.1.	Procedimento de Laminação a 
Quente

	 As amostras, com dimensão de 35 mm x 
50 mm x 60 mm (direção normal - ND x direção 
transversal - TD direção laminação - RD), foi pro-
cessado por laminação a quente em escala piloto, 
utilizando oito passos de redução de espessura 
- com base no procedimento mostrado na Tabela 
2. Foi feito um furo com 3,5 mm de diâmetro e 
25 mm de profundidade em uma das faces laterais 
alinhados com RD usando uma máquina furadeira, 
foi introduzido um termopar (tipo K) para monito-
rar a temperatura durante o processo de laminação 
a quente em escala piloto. As amostras foram pré-

-aquecidas em um forno a 750ºC durante uma hora 
e trinta minutos para absorver, seguido por um tra-
tamento em um segundo forno a 1230ºC durante 
até uma hora de imersão. De acordo com a Tabela 
2, os passos de desbaste foram classificados como 
R1, R2 e R3, a espessura e a foram ajustadas as 
espessuras e larguras do material. F1-F5 são os 
passos da laminação a quente em escala industrial, 
a redução e a temperatura foram escolhidos de tal 
maneira a gerar as propriedades desejadas do ma-
terial.  Após o oitavão passe, a amostra foi coletada 
após resfriamento: (i) no ar, (ii) em água, (iii) do ar 
de refrigeração de até três diferentes temperaturas 
T1 (descritos na Tabela 2) seguido de resfriamen-
to em água à temperatura ambiente. A Tabela 2 
mostra os parâmetros do processo de laminação a 
quente em escala piloto.

Tabela 2: Parâmetros do processo de laminação a quente em escala piloto.

Passos
Temperaturas - ºC (Maximo – Mínimo) Reduções

(Imersão em 1230ºC) (mm) (%)
R1 1230 35 – 28 20.0
R2 1200 28 – 23 17,9
R3 1150 23 – 18 21,7
F1 1060 – 1050 18 – 13 27,8
F2 1010 – 1000 13 – 9.4 27,7
F3 970 – 950 9,4 – 7.0 25,5
F4 950 – 920 7,0 – 5,6 20,0
F5 920 – 850 5,6 – 4,6 17,9

Resfriamento

Ao ar 
Em água até a temperatura ambiente

No ar até T1 seguido de 
resfriamento em água à 
temperatura ambiente

Condição 1 T1 = Ar1 + ¾ (Ar3 – Ar1)
Condição 2 T1 = A r 1 + ½  (Ar3 – Ar1)
Condição 3 T1 = Ar1 + ¼  (Ar3 – Ar1)

Fonte: Centro de Pesquisas da CSN 

2.2.2. Caracterização

	 A preparação metalográfica foi feita nas se-
guintes etapas: desbaste em lixa com (220, 320, 
500, 600, 800, 1000 e 1200), polimento com alumi-
na (1.0 μm, 0,3 μm  e 0,05 μm). As microestruturas 
foram reveladas com Nital 3% (3% de ácido nítrico 
e 97% de etanol PA) para avaliação da microes-
trutura inicial (como recebido). As características 
microestruturais e propriedades das amostras após 
cada etapa de laminação a quente foram verificadas 
por microscopia óptica e eletrônica de varredura 
(MEV), e ensaios de microdureza, que foram re-
alizados com um microscópio óptico (Metallovert 
Leitz) com uma câmera digital (Camera Evolução 
LC Color - Media Cybernetics-Modelo PL-A662), 

software de análise de imagem (software image 
Pro Plus), digitalização microscópica (MEV ele-
trônico - teste Carl Zeiss modelo MA10 EVO) e 
microdureza (Buehler LTD - Micromet 3).

3.	 Resultados e Discussão

	 As temperaturas de transformação de fase 
no aquecimento (A1 e A3) e no resfriamento (Ar3 e 
Ar1), para o aço em estudo na condição como rece-
bida, foram avaliadas por dilatometria e publicadas 
em trabalho prévio [11], como mostra a Tabela 3, 
e pelo monitoramento do resfriamento após a oita-
va etapa de redução na espessura na laminação a 
quente em escala, como mostrado na Figura 9a. 
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Tabela 3 - Análise via dilatometria o material na condição como recebida, taxa de aquecimen-
to/resfriamento de 1ºC/s. [13]

Temperaturas de transformação de fase (oC)

Aquecimento Resfriamento

A1 A3 Ar3 Ar1

732,5 868,5 784,0 661,0
Fonte: Centro de Pesquisa da CSN

Tabela 4 – Taxas de Resfriamento

Taxas de Resfriamento (°C/s)

Resfriamento ao Ar Condição 1 Condição 2 Condição 3

2,63 326,25 249,16 298,43

Fonte: Centro de Pesquisa da CSN

Figura 9 - Etapa de resfriamento após a laminação a quente: (a) Curva do resfriamento ao ar até à temperatura ambiente, e 
(b) Curvas do resfriamento controlado no campo intercrítico (Condições 1, 2 e 3 - Tabela 2)

	 As temperaturas Ar3 e Ar1 que corres-
pondem, respectivamente, às temperaturas de 
início de transformação da austenita em fer-
rita pró-eutetóide e a temperatura de fim de 
transformação desta transformação, na qual se 
tem finalmente a transformação eutetóide, sob 
influencia do processamento termomecânico 
no campo austenítica, apresentam valores de 
718°C e 706°C  (Figura 9a), respectivamente, 
as quais apresentam diferenças significativas 
daquelas avaliadas pelo ensaio de dilatome-
tria, apresentadas na Tabela 3. Esta diferença 
deve estar associada a evolução microestrutu-
ral na austenita devido a componente mecâ-
nica durante a laminação a quente em escala 
piloto, componente esta não se fez presente no 
ensaio de dilatometria.
	 A figura 9b apresenta a evolução do res-
friamento em relação ao tempo para as amos-
tras que foram laminadas a quente em escala 
piloto e posteriormente submetidas a resfria-
mento controlado para obtenção da microes-
trutura ferrítica-martensítica. A mudança do 
comportamento linear indica as temperatu-
ras de fim do resfriamento ao ar e início do 
resfriamento em água, onde se pretendia ini-

cialmente submeter o material a uma taxa de 
resfriamento lenta para promover a formação 
da ferrita pró-eutetóide e enriquecimento da 
austenita em elementos de liga que se encon-
tram acima do limite de solubilidade na ferrita 
formada. E posteriormente submeter o mate-
rial a uma taxa de resfriamento mais acelerada 
para tentar-se inibir qualquer transformação 
difusional ou mista na austenita remanescen-
te, transformando-a assim em martensita. De 
modo a atingir-se este objetivo três amostras 
distintas foram submetidas a este procedi-
mento de resfriamento controlado com tempe-
ratura, T1, de troca de meio resfriamento no 
campo intercrítico definido pelas condições 1, 
2 e 3 (descritas na Tabela 2). As temperaturas 
T1 obtidas para as três condições foram mo-
nitoradas, verificando-se os seguintes valores: 
753°C para a condição 1, 722°C para a condi-
ção 2 e 691ºC para a  condição 3. Revelando 
assim uma grande dificuldade de controle 
deste parâmetro durante os testes em escala 
piloto, para que os mesmo se situam-se entre 
os valores de Ar3 e Ar1 verificados durante a 
monitoração do resfriamento ao ar até a tem-
peratura ambiente (Figura 9a).
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	 A Figura 10b mostra a evolução da ten-
são aplicada e conseqüente resistência a de-
formação a quente durante as oito etapas de 
redução na espessura na laminação a quente e 
a evolução microestrutural do mesmo, tendo 
como base a microestrutura na condição como 
recebida (Figura 10a) associada ao  (i) conge-
lamento de alguns aspectos microestruturais 
de alta temperatura após o oitavo passe de re-
dução (resfriamento em água – Figura 10c,d); 
e (ii) produtos de transformação de fase após o 
resfriamento final ao ar (Figura 10e,f)
	 Na figura 10c podemos verificar a evi-
dencia de recristalização estática nas etapas 
finais de redução da laminação piloto, pela 

presença de grão ferríticos (grãos claros na 
Figura 10c, e indicado pela letra F na figura 
10d) ao redor das bandas de deformação as-
sociada grão martensíticos alongados (grãos 
escuros na figura 10c, indicado pela letra M 
na Figura 10d). Devido a esta evidência na 
evolução microestrutural da austenita, possi-
velmente o processamento termomecânico a 
qual o material foi submetido não foi eficiente 
para o refinamento da microestrutura final dos 
produtos de transformação obtidos por resfria-
mento ao ar até a temperatura ambiente após o 
oitavo passe de redução na espessura (Figura 
10e - grão claros ferrita e grão escuros perlita, 
indicados pelas letras F e P na figura 10f).

(a) (b)

(c) (d)

(e) (f)

Figura 10 - Evolução Estrutural do aço em estudo: (a) Microestrutura na condição como recebida, aumento 200X; (b) 
Applied stress versus Hot Rolling Steps for the Low Carbon Steel with Mn Addition. (c,d) em água e (e,f) ao ar, MO 400X 

e MEV 3000X e 5000X;. M – Martensita, F – Ferrita e P – Perlita.
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	 A evolução na dureza do material (con-
forme apresentado na Figura 11) está dire-
tamente ligada a condições de resfriamento 
(condições 1, 2 e 3 conforme  Tabela 1), uma 
vez que a temperatura de início da troca do 
meio de resfriamento (lento para severo) dimi-
nui, diminui também a possibilidade de forma-
ção de martensita, fase metaestável responsá-
vel pelo aumento da dureza do material neste 
presente trabalho. Os valores de dureza para as 
amostras resfriadas ao ar e em água até a tem-
peratura ambiente, foram plotados no gráfico 
de modo a indicar os valores referencias para 
condição de 100% de produtos de transforma-
ção difusional e fração elevada de martensita 
fruto do congelamento da microestrutural par-
cialmente recristalizado após o oitavo passe de 
redução na espessura, respectivamente.

Figura 11 - Evolução da dureza do material após cada 
passe de laminação e conforme descrito na tabela 2

	 Pela avaliação das microestruturas apre-
sentadas da Figura 12 pode-se constatar que a 
evidencia da formação de maiores grãos per-
líticos e decréscimo das regiões martensíticas 
do material em função do decréscimo a tempe-
ratura de troca do meio de resfriamento (lento 
para severo), em concordância com evolução 
da dureza apresentada na Figura 11.

(a) (b)

(c) (d)

(e) (f)

Figura 12 - Evolução microestrutural das amostras submetidas as condições de resfriamento (a,b) 1, (c,d)  2 e (e,f) 3 a após 
o último passe de laminação e conforme descrito na tabela conforme Tabela 2. M – Martensita, F – Ferrita e P – Perlita. 

(a,c,e) Aumento 400x – Microscopia Ótica. (b,d,f) Aumento 5000x – MEV.
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4.	 Conclusão

	 Com base no estudo proposto, nos resul-
tados e discussões apresentadas neste projeto, 
pode-se concluir que:

•	 A alteração na linha de produção, refe-
rente a etapa de resfriamento, pode-se 
produzir a partir de um aço de composi-
ção simples (baixo carbono com adição 
de manganês), que possui uma aplicação 
restrita (aço ferrítico-perlítico) em um 
aço dual-phase (ferrítica-martensítica), 
que possui um valor agregado maior, tem 
uma aplicação mais ampla e mais valori-
zada pela indústria em geral;

•	 Foi possível obter martensita com o res-
friamento controlado imposto, porém 
verifica-se a presença de perlita além da 
ferrita na microestrutura;

•	 As taxas impostas nos testes dificilmen-
te poderão ser aplicadas em equipamen-
tos industriais para materiais laminados 
a quente e bobinados, sendo assim mais 
adequadas para chapas não bobinadas.
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Caracterização de microestruturas de cerâmicas a base de zirconia 
sinterizadas em diferentes temperaturas utilizando software livre imagej 

Microstructure characterization of zirconia based ceramics sintering in 
differents temperature using free imagej software.
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Resumo:
A pesquisa desenvolvida para reconhecimento e definições das micro-
estruturas dos materiais apresenta grande importância nos mais diver-
sos seguimentos industrial. O objetivo desse trabalho foi desenvolver e 
aprimorar ferramentas do software livre ImageJ para caracterização de 
microestruturas de cerâmicas a base de zirconia sinterizadas em diferen-
tes temperaturas. A pesquisa se deu de forma a validar as informações 
especificadas nas embalagens dos materiais produzidos pela empresa 
ProtMat Materiais Avançados em cerâmicas sinterizadas nas tempera-
turas e tempos de 1450 °C – 4h, 1500 °C – 2h e 1530 – 4h, utilizando 
micrografias obtidas por microscopia eletrônica de varredura (MEV). O 
inicio da análise se deu utilizando o software livre ImageJ para definir 
a qualidade das imagens através da remoção de ruídos e identificação 
da região representativa para análise. Com a definição da qualidade da 
imagem foram desenvolvidas rotinas, e implementados novos plugins 
no software. Com o apoio de novas rotinas e plugins pode ser observa-
dos nos resultados, avanços significativos nas caracterizações das cerâ-
micas em função das diferentes temperaturas e tempos de sinterizações 
utilizados. Os resultados mostraram deferentes tamanhos e quantidades 
de grãos por área nas amostras sinterizadas em diferente temperatura. 
Esses resultados convergem com os dados da literatura e constituem 
importantes avanços em caracterizações de cerâmicas a base de zirco-
nia, com resultados gerados com rapidez e precisão.

Key words:

New interfaces

Microstructural

ImageJ Software

Digital Analysis

Abstract:
The scientific development to recognition and definition of the materials 
microstructure has been of great importance for engineering. The 
objective this paper was to development and improves of the tools in 
free software ImageJ for microstructures characterization of zirconia 
based ceramics sintered in different temperatures. The research was 
done in order to validate the information specified on the packaging 
of materials produced by the company ProtMat Advanced Materials in 
ceramics sintered at temperatures and times of 1450 ° C - 4h, 1500 ° 
C - 2h and 1530 - 4h, using microscopy micrographs scanning electron 
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1.	  Introdução

	 O processamento digital de imagens é 
uma área em constante crescimento. O interesse 
em suas aplicações vem principalmente de duas 
áreas: melhorias nas informações das imagens 
para interpretação humana, e os processamen-
tos de imagens em computador para análise 
qualitativa e quantitativa. O uso desse recurso 
é indispensável, nos mais diferentes ramos da 
ciência e tecnologia, com aplicações nas enge-
nharias, medicina, física, e outros [1, 2].
	 A análise de imagens se dá através da re-
alização de tratamentos com operações de ma-
trizes, que alteram o valor de seus pixels. Desta 
maneira, a experiência do operador e o conheci-
mento básico dos filtros são importantes para se 
desenvolver um algoritmo capaz de evidenciar 
as regiões de interesse da imagem [1 - 3].
	 Esse trabalho tem como objetivo imple-
mentações de novos plugins no código fon-
te do software livre ImageJ para auxiliar no 
desenvolvimento de técnicas, e rotinas para 
caracterizações microestruturais de cerâmicas 
a base de zirconia sinterizadas em temperatu-
ras e tempos de 1450 °C – 4h, 1500 °C – 2h 
e 1530 – 4h. Esse software foi desenvolvido 
pelo National Institute of Health (NIH) nos 
Estados Unidos e apresenta código fonte aber-
to. As implementações e rotinas serão realiza-
das para obter as distribuições e os tamanhos 
de grãos por áreas nas microestruturas das 
cerâmicas. Os resultados obtidos serão uti-
lizados para especificar das embalagens dos 
materiais produzidos e comercializados pela 
empresa ProtMat [1-4]. 

2.	 Materiais e Métodos

	 A metodologia utilizada nesse trabalho 
busca a ampliação do conhecimento e melho-
ria nos resultados de análises de imagem das 
microestruturas das cerâmicas. Nesse trabalho 
foram utilizadas micrografias de cerâmicas 
desenvolvidos pela empresa ProtMat [2].

2.1.	 Materiais

	 Os corpos de prova cerâmicos a base de 
zircônia estabilizada com ítria foram obtidos 
da empresa ProtMat que atua no ramo de de-
senvolvimento de cerâmicas e metais para apli-
cações como próteses dentarias. As cerâmicas 
foram fabricadas nas temperaturas e tempos de 
1450 °C – 4h, 1500 °C- 2h e 1530 – 4h [2].

2.2.	 Propriedades das Cerâmicas a Base 
de Zircônia

	 As cerâmicas foram caracterizadas 
quanto à densidade relativa pelo Método 
de Arquimedes, dureza e tenacidade a fra-
tura pelo método de indentação Vickers, 
utilizando as normas ASTM-C-1327-99 e 
ASTM-C-1421-99 [5 e 6]. 

2.3.	 Análises das Microestruturas por MEV

	 As amostras foram preparadas seguindo 
o protocolo de preparação da empresa e as mi-
croestruturas foram obtidas por MEV [2]. As 
Figuras 1 (a) à 1 (c) mostram as microestrutu-
ras das cerâmicas a base de zirconia obtidas.

(SEM). The beginning of the analysis was done using the ImageJ free 
software to set the image quality by removing noise and identifying the 
region’s representative for analysis. With the definition of quality image 
were developed routines and implemented new software plugins. With 
the support of new routines and plugins can be observed in the results, 
significant improvements in characterization of ceramics as a function 
of different sintering temperatures and times used. The results showed 
deferent sizes and quantities of grains per area in samples sintered 
at different temperatures. These results converge with data from the 
literature and are important advances in characterization of zirconia-
based ceramics, with results generated with speed and precision.
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Figura 1 - amostras sinterizadas as temperaturas de (a) 1450 °C – 4h, (b) 1500 °C – 2h, (c) 1530 °C.

3.	 Resultados e Discussões

	 Os resultados desse trabalho mostram a 
sequencia e os respectivos avanços alcançados 
em caracterizações microestrutural de mate-
riais cerâmicos a base de zircônia.

3.1.	 Análise de Brilho e Constaste das 
Imagens

	 Essas análises das microestruturas foram 
realizadas em função de definir a qualidade das 
imagens em comparação ao contraste e brilho. 
Como exemplo essa operação foi realizada na 
Figura 2(a) e o histograma representado na 
Figura 2(b). O histograma da amostra repre-
senta a identidade gráfica de cada amostra em 
função de quantos pixels possui um determina-
do nível de cinza, o qual define a qualidade das 
imagens em relação ao contraste e ao brilho.

Figura 2a) - Imagem da cerâmica sinterizada a 1450 °C – 4h.

 Figura 2b) – Histograma obtido da cerâmica sinterizada 
a 1450 °C – 4h.

	 Na Figura 2a) pode ser observado regiões 
com diferente contraste. As mais escuras pode 
ser destacadas como fases intergranular, e a 
cinza clara como grãos de zircônia. Entretanto 
existem alguns pontos claros nas microestru-
turas com aspectos de gotículas clara (pontos) 
que pode ser defeitos na preparação e/ou aqui-
sição das imagens. A Figura 2b) mostra de ma-
neira automatizada o aspecto da microestrutura 
da cerâmica sinterizada a 1450 °C – 4h. Esse 
histograma mostra de maneira qualitativa va-
riações de ruídos na amostra em função das co-
res resultado esse, que evidencia a necessidade 
de posterior tratamento da imagem.

3.2.	 Processamento das Imagens Utilizando 
Software Microsoft Paint 

	 Em função do resultado obtido no his-
tograma da Figura 2b foi utilizado o software 
Microsoft Paint para melhoria das informa-
ções. Com o uso desse software foi obtido 
uma microestrutura delineada e um novo his-
tograma, conforme Figuras 3a e 3b.
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Figura 3a) - Imagem da cerâmica sinterizada a 1450 °C – 
4h com delineamento dos contornos de grãos; 

Figura 3b) – Histograma da cerâmica sinterizada a 1450 °C – 4h.

	 A aplicação do software Microsoft Paint 
promoveu melhorias na definição da amostra. 
Com delineamento dos grãos da Figura 2a) foi 
possível obter um histograma com base mais 
alargada, o que evidencia melhoria das infor-
mações para aplicação do processamento digi-
tal de imagens utilizando o ImageJ. 

3.3	 Transformações de Escala da 
Micrografia com Auxilio dos Novos 
Plugins

	 Foi desenvolvida nesse trabalho uma 
metodologia para transformação de escala das 
micrografias obtidas por MEV com finalidade 
transformar as escalas obtidas para um sistema 
compatível do programa. Para transformações 
das escalas foram inseridos novos plugins no 
código fonte do software livre ImageJ.

Figura 4a) - Imagem da cerâmica sinterizada a 1450 °C – 
4h;  Figura 4b) – Seletor utilizado na barra de escala.

	 Para isso aplicou-se a conversão de 
escalas através do comando Analyze -> Set 
Scale nas microestruturas obtidas por MEV. 
Utilizando a imagem original (Figura 2a) foi 
aplicado o modelo passo a passo para a trans-
formação da escala micrométrica, para unida-
de compatível do programa.
	 A Figura 4a) mostra a imagem com sua 
respectiva barra na qual foi realizado o proces-
so de transformação da escala. Para consolida-
ção utilizou-se a escala obtida do MEV como 
referencia original para obter uma determinada 
quantidade de pixels que são convertidos em 
escala padrão do programa. Com o auxilio de 
plugins implementados foi possível transfor-
mar as quantidades de pixels em milímetros. 
	 A validação dos plugins inseridos con-
siste em construir uma reta similar sobre a bar-
ra de escala original da micrografia referente 
ao número de pixels existentes, o qual é digita-
do no campo pixel aspect ratio (proporção de 
pixel). O valor da barra de escala original é in-
serido no quarto campo Unit of length (unida-
de de comprimento) com a unidade de medida 
a ser utilizada, conforme Figuras 5a) e 5b).
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Figura 5a) – Mostra a sequencia de transformação de escalas; Figura 5b) – Menu suspenso com as indicações dos campos 
para transformação da barra de escala.

	 A Figura 5b) mostra os menus que define 
o passo a passo da transformação de escala rea-
lizada com auxilio dos novos plugins. A inser-
ção e aplicação dessa rotina permitiu a absorção 
pelo sistema de unidades compatíveis que ira 
fornecer ao usuário uma eficiência dos resulta-
dos obtidos, o que permite uma real comparação 
de áreas e dimensões dos grãos das micrografias 
dos materiais. A transformação de escala permi-
te ao usuário uma perfeita comparação de valo-
res de grãos, de acordo com a norma ABNT.

3.4. Aplicando Filtro Threshold nas 
Imagens 

	 Utilizando a ferramenta “Threshold” 
(Limiarização) foram determinadas as frações de 
área de interesse a ser analisada. A Figura 6 mos-
tra a imagem após aplicação do thresholding.

Figura 6 mostra a imagem após a aplicação do filtro 
thresholding

	 A aplicação da ferramenta Threshold 
permite a transformação em 1 o valor dos pi-
xeis dentro de uma faixa de valores seleciona-
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das e em 0 pixeis os que apresentam valores 
fora desta faixa gerando imagens binárias que 
representam os contornos e os grãos de zirco-
nia em uma determinada amostra, Figura 6. A 
partir destas imagens foram determinadas as 
quantidades e tamanhos de grãos por amos-
tras, correlacionando com as temperaturas de 
sinterizações.

3.5. Quantificação dos grãos de 
Cerâmicas a Base de Zirconia 

	 A quantidade e as frações volumétricas 
dos grãos serão realizadas de acordo com a 
Norma ASTM E1382 [4]. Utilizando as ima-
gens binarizadas fez-se a medida de diâmetro 
de Feret, que indica a distância entre duas retas 
paralelas que tangenciam o objeto, excluindo 
os grãos dispostos na borda da imagem.

Figura 7a) à 7c) - Mostram as distribuições e identificação dos grãos.

	 As Figuras 7a) à 7c) mostra os grãos 
que foram considerados na análise. Os resul-
tados obtidos mostram diferentes distribui-
ções e quantidades de grãos por área para as 
cerâmicas sinterizadas em diferentes tempe-
raturas e tempos (1450 °C – 4h, 1500 °C- 2h 
e 1530 – 4h). A análise realizada mostra as 

diferenças microestruturais entre as cerâmi-
cas em função das temperaturas utilizadas. 
Nas imagens acima pode ser observado uma 
perfeita distinção dos tamanhos dos grãos em 
função de sua área.
	 Nas Figuras 8a) à 8c) podemos observar 
a distribuição médio dos por amostra.

Figuras 8a) à 8c) – gráficos de distribuição médio dos tamanhos de grãos

	 As Figuras 8a) à 8c) mostram em forma de 
gráficos de barras a distribuição acumulativa dos 
grãos em função de sua concentração em uma 
determinada microestrutura. Entretanto podemos 
observar que a amostra sinterizada 1450 °C apre-
senta grande quantidades de grãos por área, apro-
ximadamente 352/area, a sinterizada 1500 °C 
132 grãos e 1530 somente 28 por área. Sabendo 
que as micrografias utilizadas apresentam mesma 
ampliação, podemos concluir que as temperatu-
ras e os tempos de sinterização influenciam signi-
ficamente nos tamanhos e distribuição dos grãos 

nas cerâmicas a base de zirconia. Entretanto de 
acordo com Habibe, 2011, essas temperaturas 
também influenciam nas propriedades físicas e 
mecânicas dessas cerâmicas [2]. Os resultados 
obtido com o uso do software livre ImageJ per-
mite uma estimativa das propriedades mecânicas 
dessas cerâmicas, sendo resultados que permite a 
empresa Protmat especificar de maneira segura 
seus produtos nas embalagens, com eficiência e 
precisão, alem de consolidar esse software como 
importante ferramenta de caracterização de cerâ-
micas a base de zirconia.
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4.	 Conclusões

	 Os resultados das caracterizações mos-
tram de maneira efetiva a importância do sof-
tware livre ImageJ nas caracterizações micro-
estruturais de cerâmicas a base de zirconia.
	 A desenvolvimento de novas interfaces 
no software permitiu o uso e a criação de no-
vas rotinas e técnicas, o que tornou o uso do 
ImageJ mais amigável, apresentando resulta-
dos seguros e confiáveis.
	 Na caracterização das cerâmicas a base 
de zirconia sinterizados em temperaturas e 

tempos, os resultados mostraram quantidades 
e tamanhos de grãos diferentes por áreas, sen-
do observado, que com o aumento da tempera-
tura houve aumento dos tamanhos dos grãos. 
	 O uso do ImageJ permite uma analise 
rápida e eficiente.
	 Os resultados obtidos nesse trabalho tem 
como competência assegurar e validar as in-
formações especificadas nas embalagens das 
cerâmicas produzidas pela empresa ProtMat 
Materiais Avançados, consolidando importan-
te relação custo e beneficio.

5.	 Referências Bibliografias

1.	 Wojnar, L. Image Analysis: Application 
in Materials Engineering, CRC Press, 
Boca Raton, FL, EUA (1999) 1.

2.	 HABIBE, C.H. Avaliação de 
propriedades de uma cerâmica 
dentária nacional à base de zircônia 
estabilizada com ítria (ZrO2-Y2O3). 
Volta Redonda–RJ, UniFOA, Defendida 
em 24/09/2011, Dissertação de Mestrado.

3.	 Manual IMAGEJ. Disponível em: www.
uhnresearch.ca/facilities/wcif/PDF/ ImageJ_ 
Manual.pdf último acesso em: 24/10/2011

4.	 ASTM Standard E 1382, 1997: Standard Test 
Methods for Determining Average Grain 
Size Using Semiautomatic and Automatic 
Image Analysis, ASTM International, West 
Conshohocken, PA, EUA (2002) DOI: 
10.1520/E1382-97, www.astm.org.

5.	 ASTM: C1327-99, “Standard test method 
for vickers indentation hardness of 
advanced ceramics”, pp. 1-8, 1999.

6.	 ASTM: C-1421-99, “Standard test 
method for determination of fracture 
toughness of advanced ceramics at 
ambient temperature”, pp. 1-32, 1999.

Endereço para Correspondência:
José Vitor Candido de Souza - vitor@las.inpe.br
Mestrado Profissional em Materiais (MEMAT/UniFOA)





85

C
ad

er
no

s U
ni

FO
A

E
di

çã
o 

E
sp

ec
ia

l d
o 

C
ur

so
 d

e 
M

es
tr

ad
o 

Pr
ofi

ss
io

na
l e

m
 M

at
er

ia
is

 - 
ju

nh
o/

20
12

1 Engenheiro de Materiais – CSN
2 Aluno de doutorado em Engenharia de Materiais – EEL;USP
3 Aluno de Mestrado em ciências dos Materiais – INPE
4 Docente do Mestrado Profissional do Centro Universitário de Volta Redonda

Síntese do espinélio MgAl2O4 a partir de soluções aquosas salinas de 
alumínio e magnésio

Synthesis of MgAl2O4 from aqueous saline solutions of aluminum and 
magnesium 

Elton Silva Neves1

Bruno Vidal Almeida2

Felipe de Campos Carreri3

Fernando Vernilli4

Resumo:
O espinélio de alumina-magnésio (MgAl2O4), convencionalmente, é 
preparado pelo processo de reação no estado sólido usando óxido de 
magnésio (MgO) e óxido de alumínio (Al2O3) como materiais precur-
sores, porém as condições cinéticas exigidas neste processo restringem 
sua viabilidade econômica. A partir de misturas de soluções salinas 
aquosas dos íons precursores da fase espinélio é possível obter o com-
posto em temperaturas moderadas sem que haja formação de precurso-
res insolúveis. O presente estudo visa avaliar a formação e a estabili-
dade química do  MgAl2O4 via solução aquosa dos nitratos partadores 
dos íons de alumínio e magnsésio em função da temperatura. Com fins 
de comparação, o espinélio alumínio-magnésio também foi preparado 
através do método convencional adotando-se uma mistura estequiomé-
trica de os óxidos de alumínio e magnésio.

Palavra-chave:

Espinélio

Reações via fase 
liquída
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Abstract:

The aluminum-magnesium spinel (MgAl2O4), conventionally, is prepared 
by solid state reaction using magnesium oxide (MgO) and aluminum oxide 
(Al2O3) as precursor, but the kinetic conditions required for this process 
restrict its economic feasibility. From mixtures of aqueous saline solutions 
of the precursor ions is possible to obtain the compound at moderate 
temperatures without the formation of insoluble precursors.. This study aims 
to evaluate the formation and chemical stability of MgAl2O4 obtained from 
solution of nitrates of aluminum and magnesium as function of temperature. 
For purposes of comparison, the aluminum-magnesium spinel also was 
prepared by the conventional method adopting a stoichiometric mixture of 
oxides of aluminum and magnesium.
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1.	 Introdução

	 O espinélio de alumínio magnésio é um 
material com diversas aplicações industriais 
devido às suas propriedades: alto ponto de fu-
são, baixa expansão térmica, alta resistência a 
ataques químicos, boa resistência mecânica, 
baixa constante dielétrica e excelentes pro-
priedades ópticas. [1-3] 
	 O desenvolvimento de materiais cerâ-
micos e refratários com a adição de MgAl2O4 
começou por volta do início do século XX [4], 
porém o seu uso prático não foi possível de-
vido ao alto custo de produção. Tijolos deste 
material foram primeiramente aplicados nas 
regiões de queima e transição de fornos rotati-
vos para produção de cimento [5].
	 Na última década, a substituição dos re-
fratários convencionais de Al2O3/SiC/C, uti-
lizados no revestimento de carros torpedo na 
indústria siderúrgica, por refratários contendo 
espinélio de magnésio e alumínio (Al2O3/SiC/C/
MgAl2O4), permitiu um aumento significativo 
da campanha. O maior custo dos refratários com 
o espinélio é justificado pela menor necessida-
de de reparos de carros torpedos possibilitando 
uma maior produtividade dos Altos Fornos [6].
	 O uso deste material como suporte para 
catalizadores metálicos é recente e sua apli-
cação tem dado bons resultados [7-9]. Nesses 
casos, o espinélio possui propriedades interes-
santes como caráter químico de baixa acidez, 
caráter hidrofóbico, alta resistência térmica e 
boa interação com a fase metálica. Este mate-
rial também tem sido usado como suporte para 
catalizadores em processos de desidrogenação 
[10] e outros tipos de reação [11, 12].
	 Convencionalmente, MgAl2O4 é preparado 
pelo processo de reação no estado sólido usando 
óxido de magnésio (MgO) e óxido de alumínio 
(Al2O3) como materiais precursores. [13, 14], 
quando misturada com MgO. Zhang e Li [15] 

analisaram o efeito do polimorfismo da alumina 
na síntese e densificação do espinélio, seus estu-
dos relacionaram a reatividade da alumina com a 
capacidade de formação de espinélio.
	 A sua produção a partir de uma solução 
de nitratos de alumínio e magnésio utilizan-
do carbonato de amônio como precipitante 
foi estudada por Li et al. [16]. Foram forma-
dos os precursores, [NH4Al(OH)2CO3H2O] e 
[Mg6Al2(CO3)(OH)164H2O], sendo estes de-
compostos à temperaturas de 400ºC à 1300º C 
para formar o espinélio.
	 O objetivo deste trabalho foi estu-
dar a formação e a estabilidade química do  
MgAl2O4 a partir de soluções mistas de ni-
tratos de alumínio e magnésio em função da 
temperatura, de modo que não haja a necessi-
dade de formação de precursores insolúveis, 
mas que possa ser produzido diretamente da 
solução. Com fins de comparação, o espiné-
lio alumínio-magnésio também foi preparado 
através do método convencional adotando-se 
uma mistura estequiométrica de os óxidos de 
alumínio e magnésio.

2.	 Materiais e Métodos

	 Foram preparadas soluções aquosas satu-
radas de nitrato de alumínio nonahidratado P.A., 
Al(NO3)3·9H2O e nitrato de magnésio hexahi-
dratado P.A., Mg(NO3)2·6H2O. Posteriormente 
as soluções foram misturadas obedecendo a 
razão estequiométrica de 2 mols de Al para 1 
mol de Mg, de acordo com a reação mostrada 
na Equação 1. A solução resultante foi seca em 
estufa à 100ºC. Com a finalidade de determinar 
as temperaturas de decomposição da mistura 
foi realizada análise térmica simultânea (TG/
DTA), numa taxa de 10ºC/min, até 1000ºC, em 
equipamento Setaram Labsys TGA-DTA 1600, 
sem atmosfera controlada.

              (1)

	 Para estudar a formação do espinélio, o 
sal misto obtido através da secagem da solução 
foi transferido para um cadinho de alumina e 
levado ao forno elétrico muflado, onde foi tra-
tado termicamente em atmosfera oxidante (ar) 
em temperaturas de 500 à 1000°C, por 2 horas. 

O forno foi aquecido numa razão de 10°C/min 
até alcançar a temperatura final desejada.
	 Com fins de comparação, o espinélio alu-
mínio-magnésio também foi preparado através 
do método convencional de reação no estado 
sólido entre os óxidos de alumínio e magnésio. 
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Estes foram obtidos através da decomposição 
de seus nitratos em forno muflado, numa tem-
peratura de 400°C. Os óxidos resultantes fo-
ram misturados na razão estequiométrica, de 
acordo com a reação mostrada na Equação 2, 
sendo em seguida prensados uniaxialmente à 4 
ton. As pastilhas obtidas foram tratadas termi-
camente em forno muflado em temperaturas de 
900 e 1000°C, por 2 horas.

  (2)

	 Os pós obtidos em cada tratamento tér-
mico foram cominuidos à tamanho de partícu-
las passante em peneira ABNT 270 e as fases 
formadas foram determinadas por difratôme-
tro Empyriam da Panalytical utilizando radia-
ção Cu-Kα1 à voltagem de 40kV e corrente 
30mA. As amostras foram varridas de 5º à 75º 
2θ numa taxa de 0,05º/s.
	 A estabilidade química do espinélio pro-
duzido também foi estudada. O material obti-
do em diferentes temperaturas foi mantido em 
presença de água deionizada por 2 semanas. 
Após o término deste período, o material foi 
separado da água por filtração e seco em estu-
fa à 80°C. As análises difratométricas foram 
realizadas da maneira descrita anteriormante.

3.	 Resultados e Discussão

	 A Figura 1 mostra o gráfico de análi-
se térmica gravimétrica simultânea. É possí-
vel observar picos endotérmicos entre 100 e 
250ºC, resultantes da desidratação molecular 
dos nitratos. À cerca de 400ºC ocorre um pico 
endotérmico relacionado à decomposição dos 
nitratos. A porcentagem de massa perdida cor-
responde à massa de óxidos de nitrogênio e 
oxigênio liberados. A partir deste ponto, não 
é observada perda de massa. A única transfor-
mação restante é a cristalização do material, 
que ocorre ao decorrer de uma grande faixa 
de temperatura, como pode ser observado nos 
difratogramas da Figura 2. Assim não obser-
va-se picos na linha de fluxo de calor, apenas 
mudanças sutis na inclinação da curva.

Figura 1. Análise térmica simultânea dos materiais 
precursores do espinélio. As análises foram realizadas 

desde a temperatura ambiente até a temperatura de 
1000°C.

	 São apresentados na Figura 2 os difrato-
gramas de raios X do material resultante dos 
tratamentos térmicos do nitrato misto de alu-
mínio e magnésio numa faixa de temperatura 
de 500º C até 1000º C.

Figura 2. Difratogramas de raios X do material resultante 
dos tratamentos térmicos do nitrato misto de alumínio 
e magnésio. As análises foram realizadas em amostras 

tratadas a 500, 600, 700, 800, 900 e 1000°C.

	 É possível verificar que o material obti-
do já apresenta a orientação da fase espinélio 
mesmo nas menores temperaturas, embora com 
uma cristalinidade muito baixa. À temperatura 
de 1000 ºC os picos do MgAl2O4 mostram-se 
bem definidos, sendo que as partículas se arran-
jam de forma a gerar um material cristalino.
	 O grau de cristalinidade nas amostras é 
apresentado na Figura 3. O cálculo foi feito 
com ajuda do software de análise PANalitycal 
X’Pert HighScore Plus, através da compara-
ção com um padrão 100% cristalino. Este grá-
fico nos mostra que as amostras apresentam 
cristalinidade superior a 50% apenas quando 
tratadas em temperaturas superiores a 900°C.
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Figura 3. Grau de cristalinidade das amostras em 
função da temperatura, calculado no software de 

análise PANalitycal X’Pert HighScore Plus, através da 
comparação com um padrão 100% cristalino.

	 Quando a solução de nitratos inicial é 
seca, acontece a cristalização dos nitratos. A 
substância obtida pode ser considerada um sal 
duplo de alumínio e magnésio, contendo estes 
íons metálicos homogeneamente difundidos 
pelo cristal. Ao ocorrer a decomposição dos 
íons nitrato, estes liberam óxidos de nitrogênio 
e oxigênio na forma gasosa, e ainda deixam áto-
mos de oxigênio no cristal. Assim, logo após 
a decomposição, há um rearranjo dos átomos 
afim de criar uma estrutura mais estável. As 
possibilidades são a formação dos óxidos de 
alumínio (Al2O3), magnésio (MgO) ou o espiné-
lio (MgAl2O4 ). Porém, este último é o material 
observado pois sua formação é termodinamica-
mente mais favorável do que os outros óxidos.
	 O método convencional de obtenção de 
espinélio por reação no estado sólido mostrou-
-se incapaz de gerar espinélio puro em tem-
peratura de 1000ºC, como pode ser observado 
na Figura 4. A 900ºC, a reação não se pro-
cessou e apenas o MgO pôde ser detectado 
pois a alumina não apresentou cristalinidade 
significativa. Apenas em temperaturas maiores 
foi possível detectar o Al2O3 cristalino, além 
do espinélio em pequenas quantidades.

Figura 4. Difratogramas de raios X das amostras tratadas 
a 900 e 1000°C.

	 A Figura 5 mostra os difratogramas das 
amostras de espinélio após o estudo de hidratação.
	 Após duas semanas na presença de 
água deionizada, houve a formação da fase 
Mg4Al2(OH)14.3H2O na maioria das amostras. 
Esta fase não foi observada apenas no material 
tratado à 1000°C. O baixo grau de cristalinida-
de das demais amostras, observado na Figura 
3, leva a crer que estas possuem uma maior 
área superficial, tornando-as suscetíveis a rea-
gir com a água. 

Figura 5. Difratogramas de raios X das amostras de 
espinélio após o estudo de hidratação.

4.	 Conclusão

	 Este método de decomposição de nitra-
tos de alumínio e magnésio mostrou-se capaz 
de produzir espinélio mesmo em temperaturas 
inferiores a 500°C. O material mostra eleva-
da pureza, mas possui cristalinidade acima de 
50% apenas quando tratado em temperaturas 
superiores à 900º C, a qual possui estabilidade 
quanto a rehidratação. O espinélio foi produzi-
do diretamente a partir das soluções, sendo que 
estas podem ser usadas  para impregnar mate-
riais porosos formando o MgAl2O4 in situ. Este 
tipo de material pode hidratar se for produzido 
em temperaturas menores do que 1000°C, for-
mando a fase  Mg4Al2(OH)14.3H2O. Isto pode 
ser prejudicial para algumas aplicações, onde 
a formação deste composto seja indesejada.
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UERJ - Universidade do Estado do Rio de Janeiro - Rio de Janeiro/RJ

UFF - Universidade Federal Fluminense - Niterói/RJ

UGB - Faculdades Integradas Geraldo Di Biase - Volta Redonda/RJ

UNB - Universidade de Brasília - Brasília/DF

UNIABEU - Assossiação de Ensino Superior - Belford Roxo/RJ

União das Faculdades de Alta Floresta - Alta Floresta/MT

Unibrasil - Faculdades Integradas do Brasil - Curitiba/PR

Unicapital - Centro Universitário Capital - São Paulo/SP

Unicastelo - Universidade Camilo Castelo Branco - São Paulo/SP

UNIDERP - Universidade para o Desenvolvimento do Estado e da Região do Pantanal - Campo Grande/MS

UNIFAC - Assossiação de Ensino de Botucatu - Botucatu/SP

Unifeso - Centro Universitário da Serra dos Órgãos - Teresópolis/RJ

UniNilton Lins - Centro Universitário Nilton Lins - Amazonas/AM

Uninove - Universidade Nove de Julho - Vila Maria/SP

Permutas Institucionais informações sobre permuta
gabriela.ferreira@foa.org.br 



Formando para vida.





www.unifoa.edu.br
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Campus Aterrado
Av. Lucas Evangelista,
nº 862, Aterrado
Volta Redonda - RJ
Tel.: (24) 3338-2764
       (24) 3338-2925

Campus Colina
Anexo ao Hospital
São João Batista
Rua Nossa Senhora das 
Graças, nº 273, Colina
Volta Redonda - RJ
Tel.: (24) 3340-8400

Campus Vila
Rua 31, nº 43
Vila Santa Cecília
Volta Redonda - RJ
Tel.: (24) 3348-5991

Campus Tangerinal
Rua 28, nº 619
Tangerinal
Volta Redonda - RJ
Tel.: (24) 3348-1441
        (24) 3348-1314

Campus Olezio Galotti
Av. Paulo Erlei Alves Abrantes,
nº 1325, Três Poços
Volta Redonda - RJ
Tel.:  (24) 3340-8400
Fax: (24) 3340-8404

Multidisciplinar


