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INTRODUCAO

As resinas fendlicas sdo polimeros termorrigidos famosos por suas
propriedades mecanicas, resisténcia térmica e ao ataque quimico.

A proposta do trabalho & desenvolver amostras tendo por base uma
resina fendlica, do sistema fenol-formaldeido, do tipo comercial Novolac® e fazer a
adicdo de 10% em massa de Al,O3 com a intencdo de melhorar suas propriedades
mecanicas e estruturais. O sistema fenol-formaldeido € o mais conhecido dos
formadores de resinas termorrigidas, e sdo chamadas também, de resinas fendlicas.

Em um meio aquoso, existe um equilibrio entre o fenol-formaldeido e o
metilenoglicol. Porém, quando o pH do meio é alterado, esses dois mondémeros
saem do equilibrio e podem ser formados dois tipos gerais de resinas poliméricas
comercialmente conhecidas como Resol® e Novolac®.

A resina Resol® é formada em um meio alcalino e com um excesso molar
de formaldeido. E uma resina liquida, geralmente solivel em &agua e sua
polimerizacdo, mesmo a taxas lentas, ocorre a temperatura ambiente. A industria
normalmente se refere a resina Resol® como uma resina ‘Single-Stage’, pois ndo ha
necessidade de se adicionar agentes de cura.

A resina do tipo Novolac®, é formada em meio acido, em proporcdes
molares de excesso de fenol. E uma resina ‘Double-Stage’, pois primeiramente
ocorre a formacdo de um polimero plastico, sendo necessaria a adicdo de um
agente de reticulacdo. O produto final € um polimero termorrigido, amorfo e sélido.

Al,O3, também é conhecido como Oxido de Aluminio ou Alumina, € possui
caracteristicas interessantes de aplicacdo industrial, entre elas o baixo custo de
matéria-prima e de producédo. Também sdo propriedades de interesse da Alumina o
ponto de fusdo, condutividade térmica superior a maioria dos Oxidos ceramicos,
resisténcia a alta temperatura e rigidez dielétrica. A y-Al,O3 é uma das fases de
cristalinidade da Alumina, obtida em uma certa faixa de temperatura na etapa de
sinterizacdo das particulas.

METODOLOGIA (MATERIAL E METODOS)

Matérias-Primas

Foram utilizadas quantidades significativas de Fenol, Formaldeido e Acido
Sulfarico. Produtos estes que estavam disponiveis em nossos laboratérios, assim
como as vidrarias que foram necessérias, como: béquer, baldo volumétrico, manta
de aquecimento, graal, pistilo, pipetas, provetas, entre outros.
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Para a obtencdo das particulas ceramicas de Al,O3 utilizamos o método de
precursores poliméricos utiliza-se nitrato de aluminio aluminio [AI(NO3)3.9H,0] 98,0%
P.A. (Synth), acido citrico anidro (CgHsO7) 99,5% PA (Synth) e etilenoglicol
(HOCH,CH,0H) 99,7% PA (Synth). E utilizada uma propor¢édo de 3 moles de &cido
citrico anidrico para 1 mol de nitrato de aluminio, onde s&o totalmente dissolvidos
em 50 mL de agua destilada a uma temperatura de aproximadamente 100 °C.

Assim é adicionado etilenoglicol para que ocorra uma reacao de esterificacao.
Entdo se mantém a solucéo nesta temperatura e em agitacdo durante um tempo de
5 horas para que se forme uma resina do tipo poliéster com aparéncia escura e bem
viscosa. ApOs estar pronta, a resina € levada a mufla para pré-calcinar a uma
temperatura de 300 °C por 2 horas, resultando assim em um polimero pirolisado.
Entdo o material obtido é desaglomerado e posteriormente calcinado a uma
temperatura de 700 °C.

Equipamentos

Para as analises das resinas, foram utilizados os equipamentos de
difracdo de raios-X para analises de cristalinidade, equipamento de ensaios
mecanicos, Instron ElectroPlus™, e microscopio eletronico de varredura, MEV, para
visualizacao da interacao entre as fases do compaosito.

Preparacdo das amostras

As amostras de resinas foram preparadas utilizando-se um baldo volumétrico
de 500 mL com 3 saidas, acoplado a um termdémetro. No balédo foi adicionado o fenol
e 0 acido sulfarico, que se aqueceram sob refluxo. A solucdo de formaldeido foi
adicionada lentamente (30 min. aproximadamente). A quantidade de alumina foi
adicionada no processo de polimerizacao da resina, um total de 10% de alumina em
relacdo a massa da resina. As amostras sem a carga de alumina mantiveram a
mesma esquematizacdo descrita acima, porém, sem a adi¢cao da carga. A reacao foi
mantida com temperatura entre 80°C e 100°C.

Apés completa a etapa da polimerizacdo, foi adicionada a resina uma carga
de 10% em massa de hexametilenotetramina, que age como reticulante do polimero.
Ao ser aquecido, libera grupos metilénicos, que se unem aos fenois formando uma
grande ligacao cruzada entre as cadeias existentes.

As amostras foram obtidas, adicionando quantidades de resina em cilindros
de prensagem. ApoOs a prensagem, foram mantidas em temperatura de 80-100°C
para a obtencdo dos corpos de prova completamente prontos.

Resinas | Fenol | Formaldeido | HoSOa o) | Alumina) | Hexametilenotetramina g
Fenolica 1 0,625 0,5 - 10
Fendlica 1 0,625 0,5 10 10
+
Alumina

Tab. 1: Composi¢cBes molares dos constituintes usados nas sinteses das resinas. Os valores

do H,SO, e da alumina estdo expressos em porcentagem, em relacdo a massa dos
constituintes.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

Foram feitas as analises com o difratbmetro de raios-X das amostras de
resina fenolica [fig.1] e do compdsito [fig. 2].
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Figura 1: Analise de difracdo de raios-X da amostra de resina fendlica.
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Figura 2: Analise de difrac@o de raios-X da amostra do compdsito.

Nas analises de difratometria foram verificadas amostras amorfas de resina
fendlica, e na analise do compaésito visualizamos picos caracteristico da Y-Al,O3, de
acordo com a ficha cristalografica JCPDS 29-0063.

Os testes mecanicos de compressdo foram feitos utilizando a Instron
ElectroPlus™.
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Figura 3: Testes mecéanicos do polimero e do compdsito, respectivamente.
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Os testes mecanicos mostraram uma maior resisténcia do material com
adicdo de alumina. A partir dos dados gerados podemos perceber um aumento na
forga resistida de 600 N para aproximadamente 1000 N, uma pressao resistida de
6,5 MPa para 12 MPa, e um aumento no modulo de elasticidade de 21 MPa para 32
MPa.

Para as andlises de micrografias utilizamos um Microscopio Eletrbnico de
Varredura.

Figura 4: Micrografias (X100) das amostras sem e com Al,O3, respectivamente.

Nas analises de microscopia € percebida a presenca e a interacdo das
particulas ceramicas com o substrato polimérico. Essa interacdo auxilia no aumento
da resisténcia mecanica.

CONCLUSAO

Os procedimentos realizados e o0s resultados ja obtidos estao
satisfatorios. A sintese da resina fendlica ocorreu como o esperado, e os resultados
foram condizentes com o proposto. O projeto se encaminha de acordo com o seu
cronograma inicial. Conclui-se entdo, que as particulas de Al,O3 aumentaram
significativamente a resisténcia mecanica de compressdo das amostras. A analise
das micrografias mostra uma boa interacdo entre a matriz de resina e a carga.
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