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RESUMO

A geragdo de residuos estd diretamente relacionada com o equilibrio ecoldgico e com a
propria sobrevivéncia do homem. A sociedade de consumo atual ainda tem o vicio de extrair da
natureza a matéria prima a qual ¢ transformada em diversos produtos, € depois de usa-la, os residuos
sdo descartados, muitas vezes, em areas inapropriadas, caracterizando uma relagao predatdria com o
meio ambiente. Assim, uma grande quantidade de materiais reciclaveis que poderiam ser reciclados
e/ou reaproveitados, a partir dos residuos gerados, sdo inutilizados ou desvalorizados em fungao de
seu destino final em aterros industriais. Neste contexto, o setor da agroindustria ¢ um grande gerador
de residuos através da casca de arroz (CA) quando esta ¢ transformada em energia gerando como
excedente a cinza de casca de arroz (CCA). Frente a esta realidade ¢ proposto um estudo da
utilizagdo da CCA, oriunda da queima de CA, na confeccao de compdsitos utilizando termorrigidos
como matrizes, promovendo a sua reciclagem para a elaboragdo de novos produtos que tenham
utilidade comercial e valor agregado. Assim pensando, procurou-se ressaltar a utilidade contida na
confeccdo de compositos de CCA, como matéria prima, por exemplo, para encapsulamento de
semicondutores. Neste sentido, as propriedades quimicas e fisicas do compdsito de Epdxi com CCA
foram avaliadas em comparacdo com o composito de Epoxi contendo silica natural, na qual ¢
matéria prima para encapsulamento de semicondutores. De acordo com os resultados dos ensaios
realizados na matéria prima, compositos da CCA e a silica natural conclui-se que as propriedades
dos dois materiais sdo semelhantes, apresentando algumas diferengas como a viscosidade, absor¢ao
de agua, tracdo e flexdo em que os valores da CCA para estes ensaios sao maiores comparados com
a silica natural. Estas propriedades poderiam resultar em um produto ndo compativel com as
exigéncias estabelecidas para o encapsulamento de semicondutores. O controle destas propriedades,
como uma granulometria adequada da CCA para obter uma viscosidade proxima da silica natural, a
utilizagdo de CCA na forma de estrutura cristalina o que favorece uma forma mais compacta,
diminuindo a tendéncia de absor¢do de agua sdo formas de aproximar as caracteristicas da CCA
com a silica natural, o que indica a possibilidade de utilizagdo da CCA em substituicdo a silica
natural como matéria prima para compdsitos de engenharia, por exemplo, no encapsulamento de

semicondutores.
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ABSTRACT

The generation of waste is direct related with the ecological balance and with man own
survival. The present consumer society of today also has the habit to extract raw material
which is transformed in different products and after used the exceeding they are discarded in
appropriate areas, attributing a predatory relation with the environment. Then, these big
quantities of recycled products that could be useful from the waste generation are useless or
worthless in its end. In this context it worth to remind that the agricultural and industrial
sectors are big generators of waste throughout of the Rice Husk (RH), when this becomes
energy generating exceed for Rice Husk Ashes (RHA). On the face of this reality is propose a
study about the utilization of the (RHA), natural residual originated from the burn of Rice
Husk (RH), in the production of “composites” using “thermoset” like matrixes, simplifying its
recycling and in simultaneously promoting the production of new products has commercial
use and value associated. Assuming so, we aim to point out the utility of using “composites”
(RHA) to elaborate a study aimed the use of “composites” as raw material to cover
semiconductors. For this aspect of the study, it worth to, of the chemical and physical
properties of the composites of “Epoxy” with natural “silica, which is raw material to cover
semiconductors. According to the test results of raw materials and of composites CCA and
natural silica and concluded that the properties of the two materials are similar, with some
differences as viscosity, water absorption, tensile and flexural wherein the of CCA for these
assays are larger compared to natural silica. The control of these properties, such as a particle
size suitable for CCA a viscosity close to natural silica, the use of CCA in the form of
crystalline structure which favors a more compact form, thus reducing the tendency for water
absorption are ways of approximating the characteristics CCA with natural silica, resulting in
the possibility of using silica CCA substituting natural raw materials for semiconductor

encapsulation.

Headworks: Rice Husk Ash. Polymer. Composite materials. Semiconductors.
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1 INTRODUCAO

Alguns pesquisadores como Foletto et al. (2005) defendem a ideia de que a queima
controlada da CA pode ser utilizada diretamente na secagem do arroz em casca, através da
utilizacao de gases quentes. Esta forma de geracdo de energia ¢ uma alternativa praticavel do
ponto de vista tecnoldgico e ecoldgico. A casca possui um poder calorifico (aproximadamente
16,3MJ/kg) podendo ser utilizada como combustivel. (ARMESTO et al., 2002).

Ao mesmo tempo em que busca a auto-suficiéncia energética através da queima da CA
deve-se ter a consciéncia das consequéncias desta queima numa perspectiva abrangente, pois
estas medidas acarretam uma grande geracdo de residuos de CCA. Os inconvenientes dai
resultantes com a colocacdo deste residuo em 4reas inapropriadas causam distirbios que
podem significar agressao irreparavel a vida (flora e fauna) existente nos corpos receptores
(r1os e riachos).

Pesquisadores como Armesto, Hoffmann, Moraes e Calheiro buscam alternativas para
o reaproveitamento ou reciclagem da Cinza de Casca de Arroz (CCA) em diferentes
segmentos industriais em fun¢do do principal constituinte da CCA, a silica. Moraes et al.
(2010) salientam que a aplicabilidade das cinzas depende de suas propriedades fisico-
quimicas resultantes das condi¢cdes do processo de queima ao qual a casca de arroz ¢
submetida.

Neste contexto, Kieling (2009) destaca que ao desenvolver uma metodologia de
beneficiamento € necessario ter a visdao do uso de cinzas obtidas numa situagdo real de
geracdo em comparacdo a produgdo das cinzas obtidas em laboratdrio, os sistemas de
producdo devem levar em conta a sustentabilidade, isto evita que a cinzas tenha que receber
pré—tratamentos com objetivo de obter propriedades desejaveis acarretando mais impactos
ambientais e econdmicos.

Em funcdo da geragdo de grandes quantidades de residuos e a ndo consolidagdo de
técnicas de reciclagem para serem aplicadas de modo seguro e economicamente viavel,
culminou em uma proposta no sentido de desenvolver um compoésito polimérico com a CCA,
visando sempre maximizar a reciclagem destes materiais evitando assim a sua destinagdo para
areas inapropriadas, € com a obten¢ao de um produto contendo CCA de maior valor agregado.

Neste sentido, a adicdo de CCA em composito polimérico de engenharia pode ser uma
das solugdes interessantes do ponto de vista de reducao de impactos ambientais associados ao
descarte inadequado da CCA, e em especial, a substituicdo de uma matéria-prima extraida do

meio ambiente, a silica natural.



20

1.1 JUSTIFICATIVAS

Segundo Foletto et al. (2005), a geracdo de energia através da queima da CA ¢ uma
alternativa vidvel do ponto de vista tecnologico, econdomico e ambiental, uma vez que existe
tecnologia para a conversao, € a matéria prima ¢ abundante na regiao sul.

Para Moraes et al. (2010), a casca de arroz ¢ um residuo agroindustrial que gera uma
grande quantidade de cinzas quando queimada. Estas cinzas ap6s a queima sdo de dificil
degradacao e com poucos nutrientes para o solo que apresenta uma alta quantidade de silica.

O enfoque ao problema energético, neste caso, ¢ sincronizado ao problema da geracao
das CCA, que quando descartada no meio ambiente, provocara polui¢do, pois se sabe que a
cinza gerada na combustdo apresenta uma quantidade de carbono residual. (LUYI;
KECHENG, 2001).

Como a CCA contém alto teor de silica, isto pode torna-la um material
valorizado. No entanto essa cinza sO terd valor econdmico competitivo se tiver alta
qualidade, que ¢ mensurada pela alta area superficial especifica, tamanho e pureza de
particula. Consequentemente seria um grande desperdicio de matéria-prima descarta-la,
ja que pode ser usado em varias aplicacdes como, concreto, cimento e adsorvente.
(HOFFMANN et al., 2002).

Foletto et al. (2005) apresenta algumas alternativas tecnoldgicas para o

aproveitamento destas cinzas:

a) produgdo de carbeto de silicio;

b) producdo de silica pura;

¢) utilizagdo da cinza como carga em polimeros;

d) produgdo de cimento e uso em concreto;

e) uso de cinzas como adsorventes;

f) uso de cinza como suporte de catalisadores metalicos;
g) sintese de zeolitas;

h) producdo de diferentes tipos de silicatos.

Segundo Almeida (2011) faz parte do programa do governo federal realizar
investimentos na industria de semicondutores através do Programa de Apoio ao

Desenvolvimento Tecnologico da Induastria de Semicondutores (PADIS).
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Este programa foi criado em 2007 com abordagem de propiciar beneficios fiscais,
apontando alternativas de investimentos atrativos, que oportunize o desenvolvimento da
industria da eletronica.

Neste contexto foi criada a empresa HT Micron foi criada para producao de chips
encapsulados no Brasil. E obvio que isto resultard uma grande escala de plantas de producio
de encapsulamento, resultando uma maior demanda de matérias primas neste processo.

Tendo presente essas informagdes que evidenciam que o encapsulamento de
semicondutores no pais € realizado através de 100% de matérias primas importadas, planta-se
uma proposicdo que pretende utilizar materiais de epdxi empregados no encapsulamento com
aditivos de cinza de casca de arroz, pois a mesma apresenta, caracteristicas semelhantes da
silica natural, oriunda da extragdo do quartzo mineral, nas quais foram comprovados por
estudos realizados por Suwanprateeb e Hatthapanit (2002).

Portanto a possibilidade de usar CCA em substituicao a silica natural como matéria
prima no processo de encapsulamento de materiais eletronicas deve ser considerada como
uma possibilidade de reciclagem das CCA.

O sucesso da pesquisa permitira o encapsulamento de semicondutores através de
matérias primas nacionais, além de viabilizar solu¢des para o grave problema da polui¢ao
ambiental provocado pela CCA. Entenda-se que esta sugestdo para o encaminhamento de
solucdo para o aproveitamento das cinzas deve ser visualizada numa perspectiva abrangente,
pois se coloca a possibilidade de elevagao da Industria de semicondutores, fundamental para o
incremento das exportacdes brasileiras e ou abastecimento normal dos mercados internos.

Considera-se assim este projeto como uma proposta de desenvolvimento de um
composito de matriz de epdxi contendo CCA, com potencial para uso no processo de

encapsulamento de semicondutores.
1.2 OBJETIVOS

Avaliar a utilizacdo da silica contida na cinza da casca de arroz residuo da

agroindustria, como agente de refor¢o (carga) para matriz polimérica a base de epoxi.
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1.2.1 Objetivos Especificos

Os objetivos especificos deste trabalho sao:

a) Desenvolver uma matriz de epdxi que contenha CCA como aditivo fornecedor
de silica e carbono;

b) Avaliar as propriedades estruturais, quimicas, térmicas e mecanicas dos produtos
obtidos;

c) Comparar as propriedades do produto contendo CCA como aditivo em matriz

de epdxi com carga natural a base de silica.

1.3 ESTRUTURA DA PESQUISA

Objetivando operacionalizacao, este estudo detém-se dentro dos limites de um modelo.
No aspecto metodologico, segue o roteiro convencional na elaboragdo de projetos de
pesquisa. Em resumo, consubstancia-se ao longo das trés partes.

A primeira aborda alguns aspectos da disponibilidade de insumos, assim passiveis de
serem chamados, e os produtos que dai pode resultar, através de um referencial bibliografico
sobre a CCA.

J& a segunda parte contém a descri¢do da metodologia, e os materiais escolhidos com a
finalidade de obter a quase totalidade das informagdes exigiveis em um projeto de pesquisa.

Por ultimo, na terceira parte, sdo apresentados os dados que informam os resultados

obtidos nos ensaios quimicos, térmicos, fisicos € mecanicos e suas aplicacoes.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Este capitulo apresenta os aspectos teoricos que fundamentam este trabalho, dados
estatisticos e informagdes publicadas por diferentes pesquisadores sobre casca de arroz, cinza

de casca de arroz e compdsitos em geral, suas matérias primas e aplicacoes.
2.1 CASCA DE ARROZ (CA)

A composi¢do quimica da casca de arroz varia de lavoura para lavoura. As diferengas
no tipo de arroz, ano, safra, condi¢des climaticas e condigdes geograficas, contribuem para
esta diversificacdo. E importante notar que a maioria destas analises determina um valor
organico na CA de 80%, em peso, mas com uma ampla variacdo dos constituintes, tais como
celulose, teor de umidade e cinzas como esperado para qualquer material natural. (FERRO,
2009). A composicao da CA apresenta 43,5% de celulose, 22% de hemicelulose, e 17,2% de
lignina (composito organico), e teor de cinzas de 11%. Essa cinzas geralmente contem 80 a
90% de silica (Si0;), 5% de K,0, 4% de P,Os e 1 a 2% de CaO e pequenas quantidades de
Mg, Fe e Na, na forma de o6xidos. Entretanto os principais constituintes organicos sao

celulose, a hemicelulose e a lignina. (ARMESTO et al., 2002).
2.1.1 Aplicacao da Casca de Arroz

A CA por apresentar um alto poder calorifico (aproximadamente 16,3MJ/kg) e um
alto contetdo de materiais volateis pode ser utilizada como combustivel. (ARMESTO et
al., 2002). A queima controlada da CA pode ser utilizada diretamente na secagem do arroz
em casca, através da utilizacdo de 26 gases quentes. Alternativa é na producgdo de vapor
para utilizagdo na parboilizagao do arroz. (MAYER et al., 2007).

Do ponto de vista energético, biomassa ¢ toda matéria organica que pode ser utilizada
na produ¢do de energia. Portanto, os materiais lignoceluldsicos representam a maior reserva
natural renovavel de carbono na natureza, armazenada nas plantas ou nas arvores na forma de
celulose, hemicelulose, lignina e extrativos. (GOODMAN; WALTER, 1991).

Além desta utilizacdo do vapor para a parboilizagdo do arroz, o vapor produzido por
pequenas centrais termoelétricas pode ser empregado na geracdo de eletricidade, com

tecnologia padrdo de geragdo termelétrica, resumida da seguinte forma: queima ou combustao
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do residuo, geracdo de vapor em alta pressdo, liberagdo do vapor para movimentacdo das
turbinas e geracdo de eletricidade. (HOFFMANN et al., 2002).

Este aproveitamento da CA como geracdo de energia, no entanto ndo se apresenta
como uma solugdo definitiva, apenas esta prorrogando problemas que exige posicionamentos
lucidos, ou seja, a falta de um projeto de reciclagem ou reutilizagdo do residuo em questdo. As
empresas de beneficiamento de arroz que utilizam a CA como combustivel para secagem do
arroz e producao de energia vém sendo muito pressionadas pelo mercado, para uma
destinagdo favoravel com o residuo da queima.

Neste sentido, o setor da agroinduistria buscando melhorias no seu processo produtivo
e ao estabelecerem critérios para transforma-los em co-produtos seu residuo, prioriza assim
acoes de reaproveitamento ou reciclagem, frente a tradicional decisdo de enclausura-los em

aterros industriais.
2.2 CINZA DA CASCA DE ARROZ

A CCA ¢ obtida pela queima da CA, por esta apresentar um alto poder calorifico. O
processo de queima leva sempre a obtencdao de cinzas, cuja coloracdo varia de cinza a preta
dependendo do teor de impurezas inorganicas e carbono presentes. (KRISHNARAO et al.,
2001).

Segundo Rego (2001) a cor estd relacionada com o processo de queima da CA. Quando
inteiramente queimada, resulta numa cor acinzentada, branca ou purpura, dependendo das
impurezas presentes e das condi¢des de queima. A cor branca ¢ a indicagdo da completa oxidagao
do carbono da cinza, pelas altas temperaturas ou longos periodos de retengdo, com a formagao de
silica na forma de cristobalita e tridimita. A coloragdo preta € resultado da queimada parcial da CA,
que resulta certo teor de carbono. As cinzas de CA quando queimadas em temperaturas que variam
entre 450 a 700 ° C, durante trés a quatro horas, obtém-se silica no estado amorfo. (FERRO,;
SILVA; WIEBECK, 2007). A silica amorfa obtida no processo de queima, segundo Machado et al.,
(2007) apresenta certas propriedades como baixa condutividade térmica e elevada resisténcia ao

choque térmico.
2.2.1 Caracteristicas da CCA

A cinza apresenta uma estrutura celular, porosa, com alta superficie especifica e grande

quantidade de silica (85 a 95%) (REGO, 2001). Pouey (2006) fez uma andlise em relacdo a
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composicao quimica da CCA através de um quadro comparativo com diversos autores abordando
os aspectos das condigdes de queima (temperatura, tempo de permanéncia e processo). Os
resultados desta analise apontam para valores semelhantes em relagcdo ao percentual do teor de
silica. A tabela 1 evidencia os valores das composi¢cdes quimicas demonstrado na literatura

configurados por Pouey (2000).

Tabela 1 - Composigao quimica de CCA, segundo varios autores.

Autor zempe_ratu?é SIOZ A1203 F6203 CaO MnO MgO SOz NaZO K20 T102 P20 PF
e queima

COOK 450 93,1 | 041 | 02 |041| NA | 045 | NA | 0,08 | 231 | NA | NA | 2,77
(1978)

SALAS 1000 91,3 0,94 0,37 | 2,15 | NA 0,88 | NA | NA NA NA | NA | NA
(1986)

CINCOTTO 500-600 94,7 0,09 1,46 | 0,99 | NA 0,95 | 0,21 | 0,04 1,75 | NA | NA | 7,29
(1988)

GUEDERT SC 93,1 0,92 0,4 0,52 | NA 0,85 | NA | 0,12 1,12 NA | NA | NA
(1989)

FARIAS NE 91,8 0,6 0,34 0,5 NA 0,52 | 0,02 | 0,11 1,3 NA | NA | NA
(1990)

SUGITA et 600 90 0,1 0,4 0,4 NA 0,3 NA | 0,06 2,41 NA | NA 4.2
al

(1992)

ISAIA 50% SC 78,6 23 2,3 1 NA 0,8 0,04 | 0,01 0,56 NA | NA | 11,8
(1996) +50% a 650

FONSECA NE 83,6 0,17 0,17 | 1,03 | 0,66 NA NA NA 3,65 NA | 1,34 | 8,54
(1999)

DELLA NE 72,1 0,3 0,15 | 0,43 | 0,15 0,7 NA 0,5 0,72 | 0,05 | 0,6 | 24,3
(2001)

QUINGGE NE 92,4 | 03 | 04 | 07 | 011 | 03 | NA | 0,07 | 2,54 | NA | 0,11 | 2,31
(2005)

UMAMAH NE 93,52 0,01 0,51 | 0,68 | NA 0,47 | NA 0,4 2,4 0,04 | 1,06 | 0,8
ES

WARAN E

BATRA

(2007)

PEDROSO NE 95,04 0 0,44 | 1,25 | NA 0,45 | 0,01 | 0,09 1,4 NA | NA | 0,51
(2008)

CHAVES NE 88,13 0,27 0,33 | 2,83 | 0,53 NA | 0,17 | NA 6,543 | NA | 1,21 | NA
et al

(2009)

PF=Perda ao Fogo; NA= Nao analisado; NE= Nao especificado; SC=Sem controle; ND=Nao detectado

Fonte: Pouey (2006, p. 22)

Tashima (2006) relata que o tempo e a temperatura de queima das CCA estdo
diretamente relacionados com a morfologia da silica presente no material obtido (CCA), pois
os diferentes tipos de processo de queima ndo interferem de maneira significativa nos
percentuais de silica.

A maioria dos trabalhos para utilizagdio de CCA tem sido orientada para o
aproveitamento das cinzas como material pozolanico na industria cimenticia. Portanto, muitos

pesquisadores realizaram diversas analises fisicas ¢ quimicas sobre a CCA ap6s a queima do
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mesmo a fim de estabelecer o melhor parametro de processos de combustdo da CA para
resultar numa cinza que possuam indice de atividade pozolanico (IAP), adequado segundo a
norma NBR 12653:1992 (ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS -
ABNT, 1992) para formar compostos com propriedades aglomerantes.

Em outra abordagem a reciclagem das cinzas pode depender de suas propriedades
fisicas e termodindmicas, como superficie especifica e condutividade térmica, propriedades
estas que determinam o desempenho da CCA como carga na formag¢dao de compositos de
matriz polimérica (epoxi) para encapsulamento de semicondutores. (SUWANPRATEEB;

HATTHAPANIT , 2002).

2.2.2 Beneficiamento da CCA Através do Tratamento Fisico

Com a finalidade de obter uma CCA com propriedades semelhantes a silica natural, na
qual ¢ matéria prima na formulagdo de compdsitos para encapsulamento de semicondutores,
buscaram-se na literatura estudos realizados sobre tratamentos fisicos em relagdo a CCA que
resultem num aumento da area de superficie especifica do mesmo, pois esta propriedade,
juntamente com elevado teor de didxido de silicio (Si0;) ¢ a caracteristica principal da silica
natural.

Segundo Calheiro (2011) e Pouey (2006), estes autores realizaram um estudo em
relagdo a tratamento fisico, com objetivo de reduzir o tamanho das particulas das cinzas.
Concluiram que a moagem ¢ o mais adequado para esta finalidade, pois se sabe que este tipo
de tratamento tem a propriedade de modificar a estrutura da CCA no que tange a massa
especifica e a area superficial.

Baseado nos resultados dos ensaios, demonstrados por Calheiro (2011) onde a
pesquisadora propds um levantamento de dados sobre a eficiéncia da moagem da CCA em
relacdo aos tempos de moagem da cinza sem e com aditivos. Conforme a Calheiro (2011)
foram realizados nove ensaios fisicos e quimicos, totalizando uma matriz de 316 amostras.
Neste estudo se estabeleceu a relagdo do tempo de moagem com distribuicdo granulométrica

das particulas, que fica evidenciado na tabela 2.



Tabela 2 - Distribui¢ao granulométrica das particulas

Tempo de | Dy (mp) Dso( myr) Dgo(myr) D Médio (m)
moagem
30 min 9.03 4027 80.02 4307
; 1h 5.08 2770 56.68 2948
A Mo
CCA Moida 2h 2.15 10,69 2546 12,70
4h 1.53 778 19.38 9.38
30 min 10.24 497 84.62 4582
1h 579 2939 6041 3177
CCA Ad.
2h 246 12,64 3342 1572
Com 0.03% 4h 1.60 7.79 20,02 948
30 min 10,01 4307 85.14 4598
1h 487 2556 53.69 2778
CCA Ad.
2h 229 1138 30,07 1422
Com 0,045 % 4h 1.67 7.74 1920 933
30 min 11,08 43,69 9257 48.59
1h 5.14 2542 5297 27,63
CCA Ad.
2h 2,69 1347 35.64 1676
Com 0.06 % 4h 1.66 8.01 19.89 9,67
30 min 927 40,17 8028 43.17
1h 4,40 2566 4920 2657
CCA Ad. PG
2h 2.8 12,60 3120 1524
2% 4h 1,54 788 20,03 9,61
30 min 1115 4091 7531 459
1h 479 2635 4801 26,53
CCA Ad. PG
2h 226 1272 3115 1526
6% 4h 1,54 8.18 20,62 9.93
30 min 10,17 40,55 7753 4381
1h 4,40 2538 4756 2588
CCA Ad. PG
2h 241 1338 3339 1620
10 % 4h 159 829 2085 10,06
Residuo PG 622 3833 9232 44.94

Nota: Dy : Didmetro equivalente a 10 % de massa acumulada,,

Fonte: Calheiro (2011, p. 74).

Dy :Diametro equivalente a 90 % de massa acumulada.

Ds): Didmetro equivalente a 50 % de massa acumulada



28

Segundo Calheiro (2011), com base nos resultados da tabela 2, os menores didmetros
médios foram obtidos em todas as CCA moidas por 4 horas, independente do uso de aditivo
ou nao.

Outra caracteristica importante em relagdo ao tratamento fisico esta relacionada ao formato
das particulas que ao passar por um processo de moagem, as particulas aciculares da CCA assumem
um formato mais esférico, conforme Calheiro (2011) e Kieling (2009) o que ¢ mostrado nas figuras

le?2.

Figura 1 - Micrografia CCA (aumento 80x)

Fonte: Kieling (2009, p. 93).

Figura 2 - Micrografia da CCA moida (aumento 80X)

fecy  Fpobs Mag W Dt ¥P . Ho
hREY &0 =80 17 SBSE - E@Fa - 1

Fonte: Calheiro (2011, p. 25)



29

2.2.3 Aplicacido da Cinza de Casca de Arroz (CCA)

Embora classificada como um residuo nao-perigoso, a CCA representa um problema para
as empresas que as geram, principalmente quanto a sua disposi¢ao final em funcdo do elevado
volume de material gerado. Percebe-se a necessidade de incorporagdo de sistemas de gestdo
voltados para um desenvolvimento ambiental sustentavel fazendo com que a empresa passe a

considerar seu residuo como um co-produto com grande potencial econdmico e ambiental.

2.2.3.1 Aplicacdo da CCA na Producdo de Cimento

Uma das propostas ¢ a utilizagdo das CCA com vista a producao de cimento. Ha estudos
que buscaram uma série de tratamentos fisicos, térmicos e quimicos em relagdo a CCA com
objetivo de proporcionar uma viabilidade técnica na produgdo do cimento. (POUEY, 2006).
No entanto a maioria das pesquisas para a reciclagem da CCA no cimento aponta como
condi¢do basica para seu emprego, que esta possua alto teor de silica, para proporcionar as

reacdes pozolanicas. (FENG, 2003; MEHTA,1994).

2.2.3.2 Aplicagdo da Cinza de Casca de Arroz como Adsorvente

Esta aplicagdo da CCA como adsorvente, despertou o interesse de pesquisadores.
Foletto et al. (2005) colocam que muitos estudos com o uso da CCA para fins adsortivos tém
sido desenvolvidos em diferentes areas.

O estudo do uso das CCA como adsorvente se justificativa pelas propriedades fisicas,
pois a CCA apresenta uma grande area superficial, condi¢do basica segundo Barros (2001)
para que o material tenha propriedades adsorventes, além de possuir um custo mais baixo em

relacdo aos adsorventes comerciais como o carvao ativo.

2.2.3.3 Aplicacdo da CCA como Artefatos de Borracha

A fabricagdo da borracha tem como uma das matérias prima os agentes de reforco
(carga) ou cargas refor¢adoras e as cargas inertes

As cargas reforgadoras sdo aquelas que comunicam melhores propriedades fisico-
mecanicas como: rigidez, resisténcia a tracdo, compressdo, deformagdo e rasgamento.

(BILLMEYER, 1984).
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Uma das cargas reforcadoras fortemente usadas na industria de borracha ¢ a silica
natural, cuja adicdo contribui na obtencdo de produtos como excelentes propriedades
mecanicas. (BILLMEYER, 1984).

No entanto a silica natural ¢ um material de prego relativamente elevado. Neste
contexto surgem algumas aplicagdes na industria de pneus com a finalidade de substituir a
silica natural, por exemplo, pela CCA como carga reforcadora, pois a mesma tem um alto teor
de didxido de Silicio (SiO,), apresenta a coloragdo escura devido ao carbono residual e com preco
atrativo por se tratar originalmente de um residuo, gerado em grande quantidade, em especial, no
Rio Grande do Sul, maior produtor de arroz do Brasil, segundo o Instituto Brasileiro de Geografia
Estatistica (IBGE, 2012).

As cargas inertes ou materiais de enchimento sdo as que ndo melhoram as
propriedades fisico-mecanicas, pelo contrario podem até comprometer o desempenho do

produto. (GRISON; HOINACK; MELLO, 1984).
2.2.3.4 Método para Producao da Silica Pura com CCA

A fim de obter didxido de silicio com maior grau de pureza, de largo emprego em
industrias de semicondutores, normalmente se emprega o processo por fundicdo de quartzo
em uma temperatura 1100°C do forno, para produzir silicio poli cristalino ultra puro e hidreto
de silicio. Desenvolvimento de um método quimico para produ¢do de silica pura, deve
favorecer a uma variedade de aplicagdes industriais para a CCA. (CHAKRAVERTY;
KALEEMULLAH, 1991).

Silica amorfa a partir de CCA pode ser extraida usando temperatura de 100°C com
solucdes alcalinas, a solubilidade da silica ¢ muito baixa com pH menor que 10 e aumenta
acentuadamente com pH maior que 10. Este comportamento da solubilidade exclusiva
permite que a silica possa ser extraida de forma pura da CCA e posteriormente, precipitando

em uma faixa de pH de 3 a 4. (DETPHAN. S; CHINDAPRASIRT. P, 2009).
2.2.3.5 Silica Natural

Atualmente existem 22 tipos de silica naturais e sintéticas e todas sdo cristalinas.
(WIEBECK; HARADA 2005).
A silica fundida ¢ fabricada a partir do quartzo de alta pureza, com temperaturas que

variam de 1000 a 1200°C no processo de fabricacdo. Esta estabilidade a altas temperaturas
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confere propriedades para compostos que necessitam de variacdes de temperatura e de tensdo
elétrica. A silica fundida ¢ um excelente refor¢o de plasticos. Serve especialmente para aplicacdes
elétricas. Permitem alta carga, baixa expansao térmica e excelente resisténcia a choque térmico. A
pureza e propriedades da silica fundida sdo excelentes, mas a quantidade de energia consumida
para a fabricagdo e o valor do produto ¢ alta. (WIEBECK; HARADA 2005).

Silica micro cristalina provém de depositos naturais com grandes pedras, elas sdo moidas
e pulverizadas. A silica produzida por este método ¢ usada principalmente como refor¢o em

borrachas de silicone. (SUN; GONG, 2001).

2.3 POLIMEROS

Polimeros sdo moléculas muito grandes, que contém um nUmero de atomos
encadeados superior a uma centena, podendo inclusive atingir valores ilimitados, sdo
denominados macromoléculas e apresentam uma estrutura tridimensional de moléculas
rigidas de pesos moleculares ndo muito altos que produzem substincias denominadas resinas.

As resinas sao classificadas em vegetais, naturais e sintéticas. (SINO; 2003).

2.3.1 A Quimica dos Polimeros

De acordo com Callister Junior (2008) a quimica dos Polimeros comecou praticamente
ha um século atrds, com as primeiras tentativas de se fabricar a seda artificial. No entanto, o
grande desenvolvimento dos plésticos ocorreu ha trinta anos. Hoje em dia ¢ incontestavel a
importancia do plastico (folhas, chapas, involucros, moveis, brinquedos, encanamentos, etc.).

A substancia inicial constitui 0 mondmero, sua repeti¢do 2, 3, ..., n vezes da origem ao
dimero, trimero,.., polimero. A cadeia polimérica se forma entdo pela adi¢do sequencial de
unidades monoméricas. Quando todas as unidades repetidas ao longo de uma cadeia sdo do
mesmo tipo, o polimero resultante ¢ chamado homopolimero.

A estrutura de cadeia polimérica ird influenciar diretamente sobre a densidade e suas
propriedades mecanicas. Ramificacdes longas aumentam a resisténcia ao impacto, diminuem
a densidade e facilitam o processamento, enquanto que as ramificagdes curtas aumentam a
cristalinidade e a resisténcia a tracdo. (COUTINHO et al., 2003). Entretanto, deve haver um
balanceamento das caracteristicas que definem a estrutura do polimero, com objetivo de

assegurar boas processabilidade e propriedades mecanicas. (MELLO et al., 2004).
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2.3.1.1 Resinas Termoplasticas

Em geral, os chamados termoplasticos sdo polimeros que se fundem por aquecimento
e se solidificam por resfriamento, de forma reversivel.
Exemplos de materiais termoplasticos sdo Policloreto de Vinila (PVC), Polietileno
Tereftalado (PET) e Polietileno de Alta Densidade (PEAD).

As figuras 3 e 4 ilustram a diferenca estrutural entre os polimeros termoplésticos

lineares e ramificados, respectivamente.

Figura 3 - Estrutura do polimero linear

Fonte: Rosa e Pantano Filho (2003, p. 29).

Figura 4 - Estrutura do polimero ramificado

Fonte: Rosa e Pantano Filho (2003, p. 29).

2.3.1.2 Resinas Termorrigidas

As resinas denominadas termorrigidas se caracterizam por apresentarem cadeias
reticuladas, com ligagdes cruzadas, o que as tornam infusiveis. A reticulagdo de um polimero
geralmente lhe confere maior resisténcia a tra¢ao, ao envelhecimento e a degradagao. Elas sao
ainda resistentes a ataques quimicos e possuem elevada resisténcia térmica. (PIRES, 2009).
Exemplos de materiais termorrigidos sdo, por exemplo, Poliuretano (PU), Epéxi (ER), e

Etileno acetato de Vinila (EVA).

A figura 5 ilustra a estrutura dos reticulados termorrigidos.
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Figura 5 - Diferenca estrutural entre polimeros
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Fonte: Rosa e Pantano Filho (2003, p. 30).

2.4 MATERIAIS COMPOSITOS

De uma maneira geral, pode-se considerar um compdsito como material formado de
dois ou mais constituintes com diferentes composicdes, estruturas e propriedades e que estao
separados por uma interface, de tal modo que ¢ obtida uma melhor combinacdo de
propriedades. (AL-QURESHI, 2002).

As propriedades dos compositos sao determinadas principalmente pelas propriedades dos
seus constituintes, obtido através da sua distribui¢do, dispersdo e interagdo com a matriz. Os metais,
ceramicas e polimeros quando combinados de maneira engenhosa, resultam em uma nova geracao
de materiais com caracteristicas extraordinarias. Os compositos foram criados para melhorar
combinagdes de caracteristicas mecanicas, tais como resisténcia, rigidez, tenacidade, resisténcia nas
condi¢des de ambiente, altas temperaturas, e também para atender aplicagdes que necessitem de um
conjunto de propriedades especificas, sejam elas térmicas, elétricas, Opticas entre outras, na qual nao
poderia ser obtidas em alguns materiais utilizados de forma isolada em determinadas aplicagdes.

(ASM, 2001).
2.4.1 Compositos Refor¢ados com Fibras

Do ponto de vista tecnoldgico, os compositos mais importantes sao aqueles contendo fase
dispersa no formato de uma fibra. A formagao destes compoésitos tem o proposito de melhorar as
propriedades em relagdo a resisténcia e rigidez alta em relagdo ao seu peso. Essas propriedades
sdo evidenciadas em termos dos parametros de resisténcia especifica e modulo especifico. As
propriedades mecanicas de um composito reforcado com fibra nao dependem somente da
estrutura da fibra, mas também como a carga ¢ aplicada na qual tem toda uma implicacdo na

transmissao de uma tensao sobre as fibras da matriz. (CALLISTER JUNIOR, 2008).
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2.4.2 Compositos Reforcados com Particulas

Compositos reforcados com particulas compdem-se de um ou mais materiais suspensos na
matriz de outro material. As particulas, assim como a matriz, podem ser tanto de materiais
metalicos, como nao metalicos. Um exemplo deste tipo de material composto ¢ o Concreto (AL-
QURESHI, 2002). Para a maioria desses compositos, a fase particulada ¢ mais dura e mais
rigida do que a matriz. As particulas de refor¢o tendem a absorver parte da tensdo aplicada
restringindo o movimento da fase matriz na vizinhanga de cada particula. O grau de reforgo
ou melhoria do comportamento mecanico depende de uma ligacao forte na interface matriz-
particula. (AL-QURESHI, 2002).

A figura 6 apresenta um esquema de classificag@o para os varios tipos de compositos.

Figura 6 - Classificagdo dos materiais compositos.
Compdositos

Reforcado com Reforcado com Estrutural
particulas fibras

| Laminados
Particulas Continuo
grandes alinhado
Faingis em
sanduiche
Descontinuo
(curto)
Reforcado
For dispersao
[
Alinhado

Orientado
aleatoriamente

Fonte: Pires (2009).
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2.4.3 Processos de Formaciao de Compdsito

Uma variedade de métodos para producdo de partes de compositos ¢ utilizada,
dependendo da aplicagdo e dos materiais. Para a formacao do compdsito € necessario haver
uma interacdo entre a matriz polimérica e o substrato, uma vez que as propriedades do
composto dependem dessa interagdo. (ASKELAND, PHULE, 2008).

De acordo com Ashhby (1993, p. 72), os mecanismos de adesdo entre os constituintes

de um composito sdo basicamente os seguintes:

a) Interdifusio - Para que haja adesdo, segundo esta teoria, os pardmetros
de solubilidade dos dois componentes devem ser proximos. Isto ocorre
porque se formam entrelacamentos e ligagdes secundarias entre as moléculas
interfaciais das duas superficies adjacentes em completa molhabilidade,
resultado da difusdo de segmentos de cadeia ou cadeias terminais presentes
nas duas superficies. Portanto, a adesdo em sistemas poliméricos vai
depender da semelhanca de polaridade, peso molecular, ramificagdes e
temperatura.

b) Atracgdo eletrostatica - Teoria aplicavel a sistemas com componentes
polares. O mecanismo de adesdo na interface se da inicialmente por forcas de
atracdo eletrostatica. A difusdo entre as fases ocorre com o tempo sob agao
da temperatura.

¢) Ligacdo quimica - E a forma mais eficiente de adesdo em compdsitos.
Ocorre geralmente com a aplicagdo de agentes de acoplamento na superficie
da carga, que serve como ponte entre o polimero e o substrato. Estes
materiais devem conter uma parte de sua estrutura que interage com a
superficie da fibra e outra deve conter grupos organicos semelhantes as
cadeias da matriz polimérica. A resisténcia mecanica da interface depende do
numero e tipo de ligacdes quimicas presentes.

d) Adesdio mecanica - E o mecanismo de adesdo mais comum. N&o ha
ligagdes quimicas entre o substrato e aderente. A juncdo ocorre através da
penetragdo do adesivo em forma liquida nos poros, rugosidades e fissuras do
substrato. Apds a evaporacdo do solvente ou reacdo quimica, a resina
solidifica, promovendo maior adesdo naqueles pontos onde a ancoragem foi
mais acentuada.

e) Adsorciao e molhamento - O molhamento eficiente da fibra pela matriz
remove o ar e recobre toda a superficie da fibra com material polimérico.
Este mecanismo dependera das tensdes superficiais dos componentes.
Quando uma gota de um liquido ¢ colocada sobre uma superficie sélida, dois
fenomenos sdo observados: ou o liquido espalha-se inteiramente sobre a
superficie, ou permanece na forma de gota possuindo um angulo de contato
definido entre a fase liquida e a fase sélida.

De acordo com os autores Grison, Hoinack e Mello (1984), no caso da adesdo

mecanica, o substrato deve possuir algumas caracteristicas fundamentais:
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a) Facilidade de Dispersdo: Joga-se com o fator econdmico, uma vez que quanto mais
facil a dispersdo, mais rapida a incorporagdo, consequentemente menor custo do

composto polimérico.

H4 uma tendéncia natural de o substrato formar aglomerantes, impedindo o
envolvimento completo pelo aderente, o que gera concentragdo de tensdo e,
consequentemente, redugao das propriedades mecanicas do material. (RABELLO, 2000).

Segundo Rabello (2000), a importancia da homogeneizacao ¢ especialmente critica
nos casos de formacdo de compdsitos. Quando sdo mal dispersos, podera haver uma
degradacao intensa nos locais onde estdo ausentes, podendo levar a falha prematura.
Aglomerados de residuos concentram tensdes, podendo reduzir a vida util do produto. E no
processo de mistura que se obtém um material adequado ou ndo para as suas aplicagoes.

A mistura consiste essencialmente em agitar os “ingredientes” juntos. Deve-se fazer

uma diferenciacao entre distribuicao e dispersao, demonstrado na figura 7.

Figura 7 - Diferenciacdo entre distribuicao e dispersao

+
L
I+ "+
Y

i Lt P
Mal distribuido Berm distribuido Mal distribuido Berm distribuido
hal disperso Mal disperso Bem disperso Bem disperso

Fonte: Rabello (2000).

b) Estrutura — Um material isolado ndo significa nada, mas se a mesma se organiza
com o outro de modo a formar estrutura, tem condigdes de comunicar a0 composto

modificag¢des nas propriedades.

O refor¢o mais eficiente em compdsitos ¢ obtido com o uso de cargas fibrosas,

seguido por escamas ou plaquetas e finalmente por particulas esféricas. (RABELLO, 2000).

2.4.4 Epoxi

O epodxi sdo polimeros termorrigidos formados por moléculas com uma estrutura

quimica na qual um atomo de oxigénio esta ligado a dois 4&tomos de carbono, representado na
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formula quimica 1. O radical R pode ser representar uma cadeia alifatica, aromatica ou

cicloalifatica. (ALMEIDA, 2005).

Formula Quimica 1- Estrutura: Mondmero Epoxi

..,/ | ]\ s 1

C —C

7N,

Fonte: Almeida (2005)

O mais comum dos epoxi comerciais baseia-se no bisfenol A. Essas moléculas sdo
polimerizadas para produzir cadeias e, entdo, reagem com agentes de cura para possibilitar a
reticulacdo. O epoxi ¢ usado em adesivos, aplicagdes elétricas, componentes automotivos,
placas de circuitos e matrizes para materiais compositos. (ASKELAND, PHULE, 2008).

A opcdo da resina epoOxi para a formagdo do composito, justifica-se pelas excelentes
propriedades fisico-quimicas e variedade de aplicacdes. As principais caracteristicas das
propriedades do epdxi sdo: alta resisténcia a compressao; elasticidade; baixa condutibilidade
térmica; estabilidade térmica; baixa absorcdo de agua e umidade e isolamento acustico.
(SUWANPRATEEB; HATTHAPANIT, 2002).

As resinas epoxi sdo produzidas comercialmente por trés métodos principais.

(SILAEX, 2011).

* 1°, Pela dehidrohalogenagdo da cloridrinas obtida pela reagdo da epicloridrina
com adequado Di ou Polihidroxi ou qualquer outra molécula contendo
hidrogénios ativos.

» 2° Pela reagdo de olefinas com compostos contendo oxigénio, tais como
peroxidos e peracidos.

* 3° Pela dehidrohalogenacdo de cloridrinas obtidas por outros mecanismos
diferentes dos primeiros.

Existem atualmente quatro tipos principais de resinas epoxi comercializados, sao eles:

a) Resinas epoxi a base de bisfenol A sdo as mais utilizadas, pois sdo versateis e de
menor custo, proveniente da reagdo de Epicloridrina e Bisfenol A, podem ser
liquidas, semi solidas ou solidas dependendo do peso molecular. A formula

quimica 2 ¢ um exemplo de Resina epoxi a base de Bisfenol A. (LEITE, 2007).
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Formula Quimica 2 - Resina epoxi a base de Bisfenol A

H WO\
SO0t O 0+
h HoH

Fonte: Leite (2007)

I—O

b) Novolac: O epdxi novolac ¢ sintetizado por epoxidacdo seletiva das multiplas
hidroxilas fenolicas da resina novolac. A estrutura compacta resultante exibe
resisténcia quimica a temperaturas elevadas, ¢ utilizada no setor de marmore e

granito. (SILAEX, 2011). A formula quimica 3 ¢ um exemplo.

Formula Quimica 3 - Resina epoxi a base de Bisfenol F e/ou Novolac

Fonte: SILAEX (2011).
c) Resinas epoxi bromadas sdo resinas a base de Epicloridrina, Bisfenol A e
Tetrabromobisfenol A, com esses quatro dtomos adicionais de bromo, confere a
caracteristica de auto-extinguivel. Esse produto ¢ altamente inflamavel. A formula

quimica 4 ¢ um exemplo. (SILAEX, 2011).

Formula Quimica 4 - Resina epdxi Bromadas
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Fonte: SILAEX (2011).
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d) Resinas epoxi flexiveis: As resinas epoxi flexiveis tém sido largamente utilizadas
como polimero para composicdo de moldes devidos a sua grande estabilidade
dimensional, baixa contragdo, resisténcia térmica e resisténcias quimicas e
mecanicas. Outra grande vantagem ¢ a praticidade e facilidade de uso dos sistemas
para confec¢do de moldes, também utilizado largamente no setor de marmore e
granito associado ao agente de cura. (SILAEX, 2011). A féormula quimica 5 ¢ um

exemplo de resina epoxi flexivel.

Formula Quimica 5 - Resina epoxi flexiveis

R R o
/’0\ H Koo Hoo H N
HE—E —C—01+—C—C-01-C—C—0—C—C—CH
: g W H W H H H H

Fonte: SILAEX (2011).

De acordo com a propriedade desejada, pode-se escolher a natureza quimica e a
funcionalidade dos reagentes. Isso possibilita a obtengdo de grande variedade de compostos

com diferentes propriedades fisicas e quimicas.

2.4.5 Cura

A reticulacdo ou a cura de uma resina ep6xi DGEBA ¢ uma reagdo de polimerizagao
complexa em que se estabelecem ligagdes cruzadas entre o grupo epoxi e o agente de cura,
ancorando uma as outras formando cadeias longas, tornando-as resistentes a esforcos
mecanicos. (ROMAO et al., 2004; MAZALI,2007).

A resina epoxi DGEBA apresenta boa fluidez antes da cura facilitando facil
processamento na temperatura ambiente. Apds a cura a resina nao sofre grande retracdo o que

permite reproduzir com maior facilidade a geometria do molde. (MONTEIRO et al., 2006).
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2.4.6 Agentes de Cura

Os agentes de cura podem ser cataliticos ou coreativos. Os cataliticos funcionam como
um iniciador para homopolimerizacdo da resina epoxi, enquanto que os coreativos atuam
como monomeros no processo de polimerizacao. (ALMEIDA, 2011).

As resinas epoxi podem ser curadas com vdrios agentes de cura, também chamados

endurecedores, conforme as necessidades de cura e produto final. (SILAEX, 2011). S3o eles:

a) aminas alifaticas

b) adutos de aminas

c) poliamidas

d) aminas cicloalifaticas
e) anidridos

f) poliamido aminas

g) aminas aromaticas
h) polissulfetos

1) polioxipropilaminas
J) polimercaptanas

k) diciandiamida e trifluoreto de boro

2.4.6.1 Polimercaptanas

Normalmente sdo utilizadas onde se necessite de cura rapida sem grande necessidade
de resisténcia quimica e térmica. Muito utilizado em massas de secagem rapida para uso

doméstico (ex.: Durepox ultra rapido). (SILAEX, 2011).

2.4.6.2 Aminas Cicloalifaticas

Amina possui dois hidrogénios ligados num mesmo nitrogénio (amina primaria) e
cada um desse hidrogénio reage com um grupo epoxidico. Os grupos de hidroxilas resultantes
da reagdo, ou a presenca de impurezas ¢ at¢ mesmo de umidade, aceleram acentuadamente a
reacdo entre DGEBA e amina. (COSTA; REZENDE; PARDINI, 1999). As rea¢des do grupo

epoxi com aminas sdo demonstradas na férmula quimica 6.
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Formula Quimica 6 - Reagdes dos grupos epoxi com aminas primarias e secundarias

RNH; + R CH CH; » R'NH—CH,— CH—R
k" & |
N OH
Amina Grupo Epodxi Amina Secundaria
OH

RrN—CI—Iz—(|:'H—CI—I:— R
R'NH—CH,— CH—R + R—CH—CH, — R—CH,— CH— CH,
ou 0 O
Amina Secundaria Grupo Epoxi Amina Terciaria

Fonte: Costa, Rezende e Pardini (1999)

Aminas cicloalifaticas, diferentemente das alifaticas possuem anéis ciclicos fazendo
com que apresentem menor volatilidade, maior estabilidade a luz, menor reatividade e melhor
retencdo de cores. Em estado puro, as aminas encontram grande dificuldade de cura a
temperatura ambiente, devido a sua baixa reatividade. Uma das mais usadas ¢ a
isoforonadiamina (IPDA), porém normalmente com algumas modificagdes, como o uso de

aceleradores de reacdo. (SILAEX, 2011).

a) baixa viscosidade

b) excelente estabilidade de cor
c) alto brilho

d) boa resisténcia quimica

e) facil mistura com a resina

f) alto custo
2.5 SEMICONDUTORES

Conforme o nome sugere, um semicondutor ¢ uma substancia que pode ser apenas
considerada como meio condutora. Na realidade, o semicondutor conduz facilmente a corrente
num sentido, reduzindo ou cessando o fluxo de corrente num sentido oposto. Nos semicondutores
de estado solido, a agdo se processa pelo movimento de “portadores de corrente”. Nos

semicondutores de estado solido essas particulas se movem em determinada direcdo. Essas
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particulas orientadas, portadoras de corrente, resultam da adicdo de impurezas a cristais de
germanio, silicio ou selénio. (CHANCHANI, 2009).

Com o progresso da tecnologia de alta densidade de superficie de montagem para os
componentes eletronicos e também a redugdo em tamanho e peso, o aumento do desempenho
e reducdo do custo dos semicondutores tem se evidenciado ano apos ano de forma consistente.

Por outro lado, com a crescente preocupacdo com as questdes ambientais como a
protecao do meio ambiente, reciclagem e reutilizagdo, hd uma grande necessidade de produtos

que atenda a estas questoes. (KOMORI; SAKAMOTO, 2009).

Alguns exemplos de encapsulamento semicondutores sao mostrados na figura 8.

Figura 8 - Exemplos de alguns semicondutores

Fonte: Komori e Sakamoto (2009, p. 340).

2.5.1 Encapsulamento de Semicondutores

O conjunto microeletronico deve receber algum tipo de protecdo contra a corrosao,
contaminac¢do ¢ danos durante o seu manuseio enquanto esta em servico. As micro jungdes de
interconexdo por fios sdo extremamente frageis e podem ser facilmente danificadas, até
mesmo a mais sutil corrosdo ird prejudicar a operagdo do chip. (CALLISTER JUNIOR,
2008).

De acordo com Callister Junior (2008, p. 521), o material utilizado para encapsular o

conjunto microeletronico deve possuir as seguintes caracteristicas:
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1. Ser Isolante elétrico;

2. Ser facilmente moldado de acordo com a forma desejada, envolvendo a
matriz do chip e os seus terminais de fiacdo;

3. Ser altamente impermedvel a penetracio de umidade e de
contaminantes;

4. Ser capaz de formar liga¢des adesivas fortes com a superficie do chip,
fios e outros componentes da barra de terminais;

5. Exibir estabilidade mecanica e quimica durante o tempo de vida util
esperado para o chip encapsulado;

6. Nao ficar exposto a temperaturas excessivamente elevadas durante a
sua instalagao;

7. Possuir um coeficiente de expansao térmica semelhante aos de outros
componentes do chip encapsulado, de modo a evitar a formagdo de
tensdes térmicas capazes de fraturar os terminais dos fios.

Os materiais poliméricos sdo usados com maior quantidade para a protecdo dos
conjuntos microeletronicos através do encapsulamento, pois os polimeros ndo custam caro
em relacdo aos materiais ceramicos e podem ser produzidos em um estado de baixa
viscosidade a temperaturas moderadas. (CALLISTER JUNIOR, 2008).

Compostos a base de epodxi para moldagem de (epoxi molding compound-
composto de epodxi para moldagem) EMC tém sido usados extensivamente como material
de encapsulamento e protecdo para o conjunto de semicondutores na qual deve atender aos
requisitos de embalagem, incluindo a resisténcia de refluxo hidratada, empenamento do
conjunto moldado e outras exigéncias. Contudo, esses materiais apresentam uma
tendéncia para absorver dgua, além de ndo formarem ligacdes impermedveis a umidade
com os fios dos terminais. (RAO et al., 2004).

A adi¢do de materiais naturais tais como silica natural na composi¢ao do epoxi tem
como propdsito de atenuar esses problemas. (KOMORI, SAKAMOTO, 2009).

A figura 9 mostra uma tipica composi¢do de um semicondutor encapsulado.
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Figura 9 - Diagrama esquematico mostrando um semicondutor encapsulado
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Fonte: Packaging (1989, p.24).

Uma composic¢ao tipica de um EMC para semicondutor ¢ mostrado na figura 10. As
matérias- primas sao misturadas e amassadas através de um rolo resultando numa mistura
homogénea em forma de folha, que ¢ entdo pulverizado. O material em po6 ¢ pelotizado em
pelotas, que sdo utilizados no passo de moldagem por transferéncia, mostrado na figura 11.

(KOMORI; SAKAMOTO 2009).

Figura 10 - Diagrama esquematico mostrando uma composicao tipica de um EMC para semicondutor
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Fonte: Komori e Sakamoto (2009, p. 342).
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Figura 11 - Exemplo de um composto de moldagem de epoxi em formas de po e pellet

Fonte: Komori e Sakamoto (2009, p. 342).

As resinas epOxi apresentam vantagens para este tipo de aplicagdo porque as suas

propriedades fisicas sdo bem equilibradas. Por exemplo, apresentam for¢ca de aderéncia

elevada, resiténcia quimica e a umidade superior e excelentes propriedades elétricas. No

quesito de processamento ¢ eficiente, pois apresenta baixa temperatura para cura € uma

viscosidade baixa antes da fusdo. (KOMORI, SAKAMOTO, 2009). A figura 12 apresenta um

modelo de fluxo no processo de transferéncia

Figura 12 - Modelo de fluxo de processo de transferéncia para um EMC
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Fonte: Komori e Sakamoto (2009, p. 342).
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2.5.2 Processo de Moldagem do EMC

Segundo Wiebeck, Harada (2005), hd um grande numero de processos de moldagem
sendo utilizados para fabricar produtos. Todo processo tem vantagens econOmicas, de
producao e desempenho e com estes critérios deverdo ser cuidadosamente considerados na
etapa de moldagem.

A escolha do processo de moldagem resulta da resolucdo do trindmio: desenho
(concepc¢ao), estrutura do compdsito e possibilidades do processo. Conciliar estes parametros
¢ complexo, tanto pelas possibilidades oferecidas como pelas interagdes entre o desenho, a
estrutura e o processo. E absolutamente necessério conhecer perfeitamente; “1) Os diferentes
processos de moldagem; 2)As diferentes estruturas possiveis; 3) Critérios de desenho a serem
levados em consideragdo, de acordo com a figura”. (WIEBECK; HARADA, 2005, p. 219). A

figura 13 demonstra o diagrama do projeto.

Figura 13 - Diagrama de projeto de fabricacdo de EMC

Precisio de
rmont age rm FPre-forrma

Recobrirmento de Fios cortados
suUperficie

Detalhe=s de forma wal de superficie

Frojecio

Frensaceerm

Processo continuo

Fonte: Wiebeck e Harada (2005, p.219).

Segundo Komori e Sakamoto (2009, p. 347) o método de moldagem por transferéncia
¢ normalmente utilizado em encapsulamento de semicondutores com EMC. A figura 14

mostra o processo de moldagem.
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O processo de moldagem por transferéncia inclui as seguintes etapas:

a) Colocar o substrato, frame, cumbo e interpor com chips semicondutotres
nas cavidades de um molde aquecido.

b) fechar o molde e prencher com EMC de pellets no cilindro e quando
estiver amolecida ¢ aplicada pressdo ao pistao.

c) A carga flui da cavidade de transferéncia para dentro da cavidade do
molde sob pressdo até que esteja curado.

d) Abrir o molde e liberar o material moldado.

Figura 14 - Ilustrag@o por etapas da transferéncia do processo de moldagem

! _ - =
(a) (b) () (d)

Fonte: Komori e Sakamoto (2009, p. 347).

Segundo Wiebeck, Harada (2005), a vantagens da moldagem por transferéncia sao: o fluxo
proporciona maior homogeneidade do material e a dimensdo da peca moldada ¢ independente do
peso da carga. Do ponto de vista pratico, o volume de carga nao necessita ser exato.

Existem outros dois tipos de métodos de transferéncia de moldagem:

a) O método convencional de grande escala na qual a alimentagdo ¢ através de um
unico ponto que por sua vez distribui para multiplas cavidades. A figura 15
representa o método de alimentacdo do EMC.

b) Multi-Alimentadores, onde pequenos reservatorios de matéria-prima distribuem
para um ou mais cavidades no molde. A figura 16 representa o método de Multi-

Alimentadores.



Figura 15 - Ilustragdo esquematica um Unico ponto de alimentagao do EMC pelo

método convencional de processo de transferéncia de moldagem

\

Alimentacao Cavidades

Fonte: Komori e Sakamoto (2009, p. 347).

Figura 16 - llustragdo esquematica de varios pontos de alimentagdo do EMC

pelo processo de transferéncia de moldagem

+ + + +4—Alimentagéo

\Cavidade

Fonte: Komori e Sakamoto (2009, p. 347).
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A temperatura dos moldes ¢ em geral entre 170 ¢ 180°C. O tempo de moldagem ¢é

em geral 120s no convencional método e 60 a 90 s no método de multi-alimentadores.

(KOMORI, SAKAMOTO 2009).
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2.5.3 Propriedades Relevantes do Epoxi para Encapsulamento

A grande versatilidade das propriedades do epoxi torna a resina termorrigida
predominantes no uso de isolantes elétricos. As propriedades bésicas do epoxi podem ser
modificadas de muitas maneiras por diferentes tipos de mistura ou de resina, através da
selecdo de agentes de cura, e pelo uso de modificadores.

Especificamente a resina epoxi éter de diglicidil bisfenol A (DGEBA) tem inerentes
propriedades fisico-quimica que a torna ideal para uso elétrico e eletronico. (KOMORI;

SAKAMOTO, 2009).

2.5.3.1 Moldabilidade

Segundo Komori e Sakamoto (2009; p 348) a moldabilidade ¢ uma propriedade que
deve ser observada nao apenas para aumentar a produtividade no processo de fabrica¢do de
semicondutores, mas também para assegurar a confiabilidade de funcionamento dos mesmos.
No processo de moldagem por transferéncia, onde os EMC nao curados sofrem aquecimento e
pressdo, resulta na fundicdo do material preenchendo as cavidades do molde. A cura da resina
de epodxi ¢ através do aquecimento que favorece a formacgao de uma estrutura reticulada. Este
processo de cura deve ser monitorado constantemente, pois a cura rapida pode resultar num
aumento excessivo na viscosidade e interferir o fluxo da alimentagdo do material nas
cavidades do molde e consequentemente provocarem danos nos constituintes que compdem
os semicondutores. Por outro lado se o processo de cura for muito lento os EMC nao
endurecem suficientemente resultando um colapso do produto moldado. Portanto sdo critico
conciliar a viscosidade de fusdo, fluidez e o processo de cura do EMC adequadamente de
acordo com o molde e os semicondutores.

A figura 17 mostra os efeitos do impacto da pressdo aplicada ao molde durante a
moldagem, demonstrando um indicador da viscosidade do EMC, e a taxa de deformacgdo do
fio de ouro. Pode ser observado que a pressio mais elevada de moldagem devido a

viscosidade alta do EMC provoca deformagao dos fios de ouro.
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Figura 17 - Relagdo entre a deformagdo do fio e a viscosidade de moldagem EMC
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Fonte: Komori e Sakamoto (2009, p.348).

2.5.3.2 Adesao

A resina epdxi € um dos adesivos mais fortes disponiveis, com excelente aderéncia a todos
subtratos em qualquer condi¢do de superficie. Esta caracteristica ¢ atribuida a presenca dos grupos
altamente polares de hidroxido e éter na qual tem uma ligagdo quimica e fisica. Epoxi sdo
conhecidos para aplicacdes em superficies de pelicula oleosa ou mesmo debaixo de agua.

(KOMORI, SAKAMOTO 2009).

2.5.3.3 Permeabilidade

A principal funcdo do encapsulamento ¢ impedir o contato da umidade com os
componentes na qual pode resultar falhas elétricas ou eletronicas.

A umidade relativa e a temperatura do ar sdo efeitos ambientais que podem ser
irreversiveis causados pela a afinidade da dgua por grupos funcionais polares. Neste contexto
as interacdes polares entre moléculas de agua e a resina epoxidica tem influéncia na absor¢ao
de agua, ou seja, quanto maior for a polaridade do termorrigido maior serd a sua capacidade
de absor¢do de agua, pois as matrizes epoxi, as quais curam por meio de grupos hidroxilas
(OH) presentes na sua estrutura tridimensional sdo fortemente polares. Elas se ligam
facilmente as moléculas de agua, por ligacdes de hidrogénio. A adicdo de agentes de cura ndo
polares em matrizes epoxi polares levam a uma diminuicao de absor¢ao de umidade na resina.
(CUNHA; COSTA; REZENDE, 2006).

Segundo Sobrinho (2005) as diferentes configuracdes geométricas espaciais na

molécula da resina podem ocasionar uma estrutura mais aberta, resultando na absor¢do de
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umidade pela cadeia polimérica através do interior da estrutura molecular. Matriz polimérica
com arranjo cristalino bem empacotado possui menor volume de vazios existentes dentro da

molécula, portanto sao mais eficazes na resisténcia a umidade.
2.5.3.4 Efeitos Quimicos

A degradagdo quimica pela presenca de dgua ¢ apontada como uma das principais
causas de falha em matriz epoxidica exposta a atmosfera imida ou em contato com meio
aquoso. (MERDAS et al., 2002).

A resina epoxi DGEBA ¢ utilizada extensivamente em vdérias areas industriais,
predominantes no uso de isolantes elétricos. A utilizacdo do epoxi para encapsulamento de
semicondutores expde o material as condi¢cdes de umidade e elevadas temperaturas, pois pode
ocorrer a degradagdo do polimero. (WANG et al., 2011). A degradacdo acentuada da resina
epoxi pode reduzir o tempo de uso dos semicondutores, pois compromete as propriedades
elétricas através da corrosdo e por sua vez provocam;

a) o desaparecimento de filmes finos metalicos;

b) rompimento no sistema elétrico;

¢) erosdo e dissolucao do metal a partir de areas anodicas.

Para minimizar a degrada¢do quimica pela presenca de agua ¢ apontado como uma dos
procedimentos, a utilizagio de agentes alcalinos no composto de moldagem de epoxi. Os fons Na',
K", CI'e Br™ metais altamente reativos podem provocar interacdes localizadas entre os grupamentos
hidroxila (OH e H presentes nas cadeias resina epéxi DGEBA) o que pode induzir a formacao de
pares i0nicos ou complexos i0nicos entre as espécies o que contribui para menor absor¢do de agua
devido a diminuicdo da afinidade das mesmas com moléculas de dgua. (CUNHA; COSTA;
REZENDE, 2006).

2.5.3.5 Condutividade Térmica

O calor ¢ gerado muitas vezes dentro de uma unidade e deve ser transportada para a
superficie para evitar danos internos para os componentes. Por exemplo, em local quente as
temperaturas de alguns componentes como isolantes plasticos na qual a condutividade térmica é
pobre ocorrem a degradacdo. Quando uma resina com uma elevada condutividade térmica ¢é

usada, o calor ¢ dissipado mais rapido. A condutividade de um determinado material pode ser
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aumentada por um fator de quatro ou cinco, com adi¢do dos agentes de carga apropriados.
Materiais de alta condutividade térmica incorporam grandes quantidades de particulas, tais como
areia grossa, oxido de aluminio, 6xido de magnésio, e 6xido de berilio. A condutividade térmica
nao aumenta em propor¢do com a condutividade térmica de materiais de enchimento usados.
(TAKEDA; MASUKO, 2009).

A resina epOxi tem caracteristicas quimicas que justificam a sua aplicagdo no
encapsulamento de semicondutores, no entanto devido a suas baixas propriedades mecanicas e
elevado coeficiente de expansdo térmica (CTE) comparado com materiais inorganicos, nao
preenchem os requisitos para aplicagdo elétrica. (SUWANPRATEEB; HATTHAPANIT, 2002).
Assim particulas de silica sio normalmente utilizadas como carga da matriz na resina epoxi
com objetivo de reduzir o CTE e melhorar a condutividade térmica. A figura 18 demonstra as
etapas do um processo de resfriamento em que os materiais apresentam diferencas

significativas no CTE que resulta o empenamento da estrutura.

Figura 18 - Etapas do processo de aquecimento e resfriamento
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Fonte: Takeda e Masuko (2009, p. 412).

2.5.3.6 Propriedades Elétricas

As resinas epOxi em geral, sdo bons isolantes e sdo um dos principais materiais utilizados

r

em equipamentos eletronicos. Somente saber que o material ¢ um isolador ¢ insuficiente. E
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importante avaliar outros valores elétricos como uma medida do isolamento dielétrico de
componentes eletronicos e de isolamento elétrico. (TAKEDA; MASUKO 2009).

A condutividade elétrica de um material na presenga de 4gua e de um contaminante i0nica
favorece a corrosao galvanica. Para minimizar este fendmeno, a matriz de metalizagdo ¢ coberta por
uma camada de passivacdo, porém a cobertura completa dos fios geralmente ¢ impossivel devido as
diferencas de geometria do material de encapsulamento com a estrutura de ligacdes dos fios (RAO
et al., 2004).

Estas faixas de valores da tabela 3 estdo relacionadas com a quantidade de percentual de
massa da silica que resultam no aumento ou diminui¢do das propriedades conforme visualizado na

figura 19.

Tabela 3 - Propriedades tipicas do material para encapsulamento de semicondutores

Propriedades Valores
Resisténcia Dielétrica (V/mil) 500
Adesdo Excelente
Ensaio de absorcao de agua, 24- hr (%) 0.1-0.25
Ensaio de Tracdo (Mpa) 28 — 140
Ensaio de Flexao (Mpa) 103 - 275
Modulo de Elasticidade (MPa) 2400
Condutividade Térmica [ 10™ cal/sec —cm”/ ° C/ cm] 4.0
Coeficiente linear de expansio térmica x 10” 4.0
Resisténcia Quimica acidos, alcalis e solventes Excelente

Fonte: (RAO et al., 2004).

Figura 19 - Variacdo das propriedades de acordo com a quantidade da Carga
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Fonte: Rao et al. (2004).
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3 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo sdo apresentados os materiais € métodos utilizados para avaliar matriz
de epdxi contendo CCA em comparagdo a silica fundida (natural).

A justificativa de se obter uma amostra com o tempo de 4 horas de moagem na qual
apresenta maior grau de superficie especifica ¢ devido a um estudo comparativo realizado por
Calheiro (2011) entre as CCA e a silica fundida, pois esta apresenta um alto grau, em torno de
170 m? /kg e que sdo largamente utilizadas na confeccdo de compositos para encapsulamento

de semicondutores. (KOMORI; SAKAMOTO, 2009).
3.1 PROGRAMA EXPERIMENTAL

O procedimento foi determinado, com base nas informagdes bibliograficas em que

resultou em dois métodos. Sao eles:

a) aincorporacdo da CCA e Silica Natural na matriz polimérica (Epoxi).

b) matriz de Epoxi éter de diglicidil bisfenol A (DGEBA) SQ 2004 como referéncia.

A etapa seguinte consiste no desenvolvimento no laboratdrio, através de confeccdo de
compositos através de estudos de dosagem.

A figura 20 demonstra as etapas do programa experimental.



Figura 20 - Etapas do programa experimental
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3.1.1 Materiais

Consiste em escolher os materiais com base na avaliagdo de suas propriedades quimica
e fisicas através da literatura e fornecedores, resultando no alinhamento do material para o

funcionamento do processo de confecgdo dos corpos de prova.

3.1.1.1 Obtengao da CCA

Na pesquisa foi utilizada a CCA oriunda da combustdo em caldeira pela empresa
Companhia de Bebidas das Américas (AmBev) situada no municipio de Viamao-RS, na qual
utiliza como combustivel a CA. A mesma ¢ deslocada continuamente para caldeira através de
uma esteira automatica. A velocidade da esteira ¢ controlada conforme a vazado de ar que entra

no sistema. A figura 21 representa o fluxograma da obtencao da CCA.



57

Figura 21 - fluxograma da obtencao da cinza da casca de arroz
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3.1.1.2 Resina Epoxi

A selecdo da resina a ser utilizada depende exclusivamente do fim a que se propde

a peca final e depende do custo-beneficio da resina. Na etapa experimental foi utilizada a
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resina epoxi éter de diglicidil bisfenol A (DGEBA) SQ 2004, fornecido pela Empresa
nacional SILAEX Quimica LTDA na qual a féormula estrutural da resina ¢é representada na
formula quimica 7. A escolha deste produto foi justificada de acordo com Komori,
Sakamoto (2009), que menciona que este tipo de resina ¢ utilizado como matéria prima

para encapsulamento de semicondutores e por apresentar certas propriedades atrativas tais

como:
a) baixa viscosidade
b) baixa contragao dimensional
c) alta adesdo
d) boas propriedades mecanicas e elétricas
e) boa incorporagdo da carga.
Formula Quimica 7 - Férmula estrutural da resina SQ 2004
() CH3 OH | CHa 0
/A | | | J A

CHOH -CHy |- O 0 - 0 - CHCHCH 0440 (T - 0 CHCH-CH,
CHs ln CH

Fonte: SILAEX (2011).

3.1.1.3 Endurecedores ou Agente de Cura

Os agentes de cura para a resina epoxi, inicialmente foram determinados pelas
propriedades fisicas e quimicas descrito pela empresa SILAEX Quimica LTDA. Conforme
as propriedades dos agentes, a resina de cura escolhida foi a base de poliamina, SQ 3131
fornecido pela empresa SILAEX Quimica LTDA.

As propriedades da resina epdxi SQ 2004 e do endurecedor SQ 3131, como

matéria-prima, sem adi¢cdo de carga, ou seja, no estado natural, sio mostrados na tabela 4.



Tabela 4 - Propriedades da Resina epoxi SQ 2004 e do endurecedor SQ 3131
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Caracteristicas Iniciais Produto Dados Unidades
Cor Resina incolor _
Endurecedor | Liquido ambar B
Viscosidade, (20°C) Resina 500 a 800 cPs
Endurecedor | 300 +/- 100 cPs
Mistura B cPs
Peso Especifico, (20° C) Resina 1,12 +/- 0,01 g/em’
Endurecedor 1,08 +/- 0,05 g/cm3
Proporc¢ao de mistura (gramas) Resina 100 B
Endurecedor | 23 B
Temperatura de manipulagio (20° C) Mistura 18 -30 Minutos
Tempo de utilizagdo da mistura (gel time) a 25°C | Mistura 15a20 Minutos
Tempo de endurecimento da mistura, 20°C Mistura 40 Minutos
Cura total a 20°C Mistura 24 horas

Fonte: SILAEX (2011).

3.1.1.4 Silica Natural

Os tipos de silica precipitada diferem principalmente, quanto ao tamanho de particula

primdria e area superficial e quanto a estrutura. Atualmente, a maioria dos fabricantes dispde de,

pelo menos, dois tipos de silica: Uma com alto poder de reforco, com érea superficial de ordem de

170 m*/g na qual ¢ a silica fundida e outro com médio poder de reforgo, com érea superficial da

ordem de 120 m%g. No procedimento experimental foi utilizada silica fundida com érea

superficial 170 m*/g a qual pode ser utilizada em aplicagdes elétricas. Silica precipitadas deve ser

utilizada em formulagdes proporcionando uma diminuicdo da viscosidade. (WIEBECK;
HARADA, 2005). A silica utilizada no experimento ¢ identificada como ZEOCIL 185 pé
fornecido pela empresa RHODIA - GRUPO SOLVAY Engineering Plastics Inc., 2012. Segundo

o fabricante a silica ZEOCIL 185 tem aplicagdes na industria de borracha, plésticos, creme dental

e absorgao de liquidos.
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3.1.1.5 Desmoldantes

Sdo agentes utilizados na aplicagdo de superficie de moldes para facilitar a
desmoldagem de pegas. Os desmoldantes mais utilizados sdo: estearatos metalicos, silicones e
ceras. Estes aditivos formam uma pelicula sobre a superficie da pega, facilitando a retirada do
molde. (WIEBECK; HARADA, 2005).

De acordo com as caracteristicas da resina fornecida pelo fabricante, o desmoldante
mais apropriado para esta formulagdo ¢ a cera, na qual ¢ composta por cera de carnatba, cera

de abelha, parafina e solventes derivados do petroleo.

3.1.2 Moagem da CCA

A moagem ¢ um fator importante, alterando as propriedades fisicas das cinzas como a
superficie especifica na qual tem influéncia na formacdo de compositos por adesdo mecanica. O
grau de moagem depende do tipo de moinho utilizado e da temperatura de queima. (SANTOS,
1997).

A moagem se faz pela fragmentagdo das particulas através da colisdo das mesmas por
diversos meios, através de equipamentos como o moinho de martelo, moinho periquito,
moinho de bolas, moinho de faca, entre outros.

Baseados nos resultados dos ensaios da pesquisa de Calheiro (2011), a CCA para este
experimento foi moida no equipamento de moinho de bolas por 4 horas, com a finalidade de
obter altos valores da superficie especifica. A figura 22 mostra o gira moinho horizontal de

dois andares modelo CT-240 utilizado fazer a moagem.
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Figura 22 - Moinho de Bolas

Fonte: Calheiro (2011, p. 44).

3.1.3 Incorporacio de CCA e Silica na Matriz Polimérica

O processo de mistura da CCA, e a resina Epoxi ocorreram através de uma mistura
mecanica. Baseado nos estudos realizados por Suwanprateeb e Hatthapanit (2002) em relagao
da adicao a CCA na matriz polimérica de Epdxi, para o encapsulamento de semicondutores,
foi estabelecido o percentual em massa das cinza da CCA, e a silica natural na matriz de 20%,
40% e 60%.

A incorporacdo comecou através da adicdo dos percentuais em massa de CCA na
resina de epoxi e endurecedor. As proporgdes de resina e endurecedor na formulagdo sao
1:0,50 de acordo com as recomendagdes do fabricante, o que deu um tempo de manuseio
de 30 a 40 minutos até que a mistura comece seu processo de polimerizagdo. Esta
proporcdo de resina e endurecedor se mantiveram constante para todas as formulagdes.
Apos adi¢do da resina bisfenol A com endurecedor realizaram-se uma agitagdo mecanica
durante 8 minutos a fim de proporcionar uma mistura homogénea em relagcdo a resina e o
endurecedor. Em seguida ¢ adicionado a CCA com o determinado percentual em massa na
mistura e novamente se fez uma agitacdo mecanica, com objetivo de promover a melhor
mistura possivel. Este mesmo procedimento foi repetido para adigdo da silica natural.
Todo o processo de incorporacdo foi realizado na temperatura ambiente ndo foi necessario
o aquecimento dos reagentes. A figura 23 apresenta o fluxograma da incorporagdo de

CCA e Silica natural na matriz polimérica.
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Figura 23 - Procedimento Experimental
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3.2 CARACTERIZACAO DOS MATERIAS

O desenvolvimento de compositos poliméricos com varios componentes pode ser
bastante complexo, ¢ envolvendo um grande niimero de experimentos para sua otimizagao.
Nesta tarefa a determinagdo de parametros fisicos, quimicos e estruturais auxilia na previsao
da miscibilidade e compatilizagdo dos compositos que possibilitam a determinag¢do do valor

otimo das proporc¢des dos componentes da mistura.

3.2.1 Caracterizacio da CCA e Silica Natural

A caracterizagdo se faz necessaria a fim de obter a composicao da amostra do inicio ao
término do processo com objetivo de realizar comparagdes dos resultados, facilitando a
propagacao de informagdes.

As amostras de CCA e silica natural foram analisadas através de caracterizagao fisico-
quimica. No quadro 1 sdo demonstrados os parametros fisicos, quimicos e estruturais e as
técnicas empregadas para os ensaios de caracterizagdo. Os fluxogramas dos ensaios de
caracterizacdo da matéria prima e dos compositos CCA e Silica Natural sdo representados

figura 24 e 25 respectivamente.

Quadro 1 - Ensaios de Caracterizacdo da CCA e Silica Natural

Caracterizacao Quimica

Fluorescéncia de Raios-X FRX

Caracterizacao Fisica

Granulometria DG
Perda ao Fogo PF
Viscosidade

Condutividade Elétrica

Porosimetria

Caracterizacao Estruturais

Microscopia Eletronica de Varredura MEV
Microscopia de For¢a Atomica MFA
Difragao de Raios-X DRX
Caracterizacdo Térmica

Analise Termogravimétrica TG

Analise Térmica Diferencial DTG

Ensaio de Absorcio de Agua

Caracterizacio das Propriedades Mecanicas

Ensaio de Tracao

Ensaio de Flexao




Figura 24 - Fluxograma dos ensaios de caracterizagdo da matéria prima CCA e Silica Natural
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Figura 25 - Fluxograma dos ensaios de caracterizagdo dos compositos da CCA e Silica Natural
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3.2.2 Fluorescéncia de Raios-X

A FRX ¢ gerada através de um material que foi bombardeado com alta energia de
Raios X ou raios gama. Durante o processo de excitacdo, um elétron se move a partir de um
nivel de energia mais elevada para ocupar a posicao. A diferenga de energia entre os dois
revestimentos aparece como uns Raios- X, emitida pelo atomo. (ASKELAND, PHULE,
2008).

Através desta propriedade resulta em uma da tecnologia mais simples, precisos € mais
econdmicos nos métodos analiticos para a determinagdo da composi¢do quimica de varios
tipos de materiais. Pode ser usado para vasta gama de elementos e proporcionar os limites de
detec¢do no nivel de sub-ppm, mas também pode medir concentragdes de até 100% com
amostra sélidas e liquidas. (ASKELAND, PHULE, 2008).

Para a realizacdo do ensaio da Fluorescéncia de Raios-X da CCA e da Silica natural foi
utilizado o equipamento Espectrometro de Fluorescéncia de Raios X por Energia Dispersiva do
modelo ¢ marca EDX 720 HS - Shimadzu do Brasil Comércio Ltda., instalado no Laboratorio

de Caracterizacdo e Valorizacdo de Materiais da UNISINOS, em Sao Leopoldo-RS.
3.2.3 Determina¢ao Granulométrica das Cargas

Todos os materiais solidos apresentam um tamanho de grao na qual ¢ uma caracteristica
determinada com frequéncia quando as propriedades dos materiais estdo sendo consideradas. Nesse
contexto, existem varias técnicas segundo as quais o tamanho ¢ especificado em termos de area,
volume ou diametro médio do grao. (CALLISTER JUNIOR, 2008). Uma particula considerada
isolada ndo significa nada, mas se a mesma se organiza com outras de modo a formar estrutura tem
condi¢des de comunicar ao material algumas modificagdes nas propriedades, tais como o fator de
dispersdo na qual resulta incorporag¢ao mais rapida. (GRISON; HOINACK; MELLO, 1984).

O tamanho dos gridos em relacdo a formacdo de compositos tem uma relevancia
fundamental, pois estabelece os percentuais em massa para uma composi¢ao 6tima entre a matriz
polimérica e o substrato. (GRISON; HOINACK; MELLO, 1984).

A distribuigdo granulométrica da CCA e da Silica natural foi determinado em um analisador
de particulas a laser de marca Microtrac, modelo S3500, instalado no laboratério de

caracterizacgdo e valorizacdo de materiais na UNISINOS, em Sao Leopoldo-RS.
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3.2.4 Perda ao Fogo

A perda ao Fogo (PF) determina a quantidade de material organico na amostra, através
da queima dos mesmos em que a temperatura do processo fica na faixa de 900 a 950°C,
eliminando como por exemplo carbono, carbonatos e 4gua combinada.

A diferenga da massa residual e inicial, determina o resultado da analise. Os ensaios de
PF foram realizados na amostra de silica natural e CCA. Em relagdo a CCA o ensaio da PF foi
aplicado na amostra com o tempo de moagem de 4 horas sem aditivo.

Os ensaios de PF foram realizados no laboratério de caracterizagdao e valorizacao de

materiais da UNISINOS, em Sao Leopoldo-RS.
3.2.5 Viscosidade das Misturas Utilizadas

A viscosidade ¢ uma forga tangencial por unidade de area entre dois planos horizontais
colocados no interior de um liquido na qual se mede a resisténcia a deformagdo de um
material ndo-cristalino. O escoamento viscoso de um liquido que tem sua origem nas tensdes
de cisalhamento imposta por duas chapas planas e paralelas. Quando uma camada liquida
desliza sobre outra, observa-se certo atrito, que varia grandemente de um liquido para outro.
As diversas camadas do fluido circulante ndo apresentardo a mesma velocidade de circulagao.

As camadas mais proximas a parede apresentam a mesma velocidade de circulagao e,
a medida que ele se distancia, a velocidade do fluido aumenta.

A viscosidade ¢, portanto, uma resisténcia que tende a impedir que as moléculas dos
fluidos se movam livremente. (CALLISTER JUNIOR, 2008).

A determinagdo da viscosidade do Epoxi, CCA e Silica Natural da matéria prima foram
realizados no laboratorio do Centro Tecnologico de Polimeros (CETEPO)-SENAI, em Sao
Leopoldo-RS. O nome do equipamento utilizado: Viscosimetro Brookfield, Modelo DV-II +.

Condigdes do ensaio: As amostras foram avaliadas em embalagem plastica de PP de
capacidade de 250ml, com diametro e altura de 6,50 cm, sem prote¢do de haste, devido a

quantidade das mesmas serem inferiores a 600 ml.
3.2.6 Condutividade Elétrica

A determinacdo dos valores da condutividade elétrica dos compositos da silica natural

e CCA foram realizadas pelo método de duas pontas.
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Este método ¢ simples, em que se resume em aplicar uma tensdo sobre a amostra que
estd em contato com dois eletrodos metdlico e medir através do aparelho, amperimetro, a

corrente que circula no corpo de prova. A figura 26 representa o esquema do circuito utilizado

no método descrito.

Figura 26 - Desenho do circuito do método de duas pontas.
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A determinagdo da condutividade elétrica (o) € definida pela equacao 1

o= L (1)
v

Onde:
I = Corrente elétrica
L = Espessura da amostra

A = éarea da amostra
V = Diferenca de potencial

Para o ensaio da condutividade elétrica foram confeccionados corpos de prova para
silica e CCA com o mesmo processo de embutimento utilizados para a realizagdo dos ensaios

de absor¢do de dgua, porém as dimensdes dos corpos de prova para os ensaios obedecem a

norma ASTM D 257-07.
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Os testes da determinagdo da condutividade elétrica foram realizados no Instituto
Tecnoldgico em Ensaios e Seguranca Funcional (ITT FUSE) na UNISINOS, em Sao
Leopoldo-RS.

3.2.7 Porosimetria

A blenda do epdxi com a silica ¢ composta por silica amorfa na forma de particulas
irregulares isoladas ou agregadas. Uma carga que tenha estrutura grande, possui um amplo
espaco vazio. O aumento da porosidade, aumenta a condutividade elétrica e a viscosidade.
(WIEBECK; HARADA 2005). A determinacao da porosidade foram realizados no laboratério
da Engenharia Civil Universidade do Vale do Rio dos Sinos (UNISINOS), em Sao Leopoldo-
RS. Porosimetro a mercurio micro processado, Marca: Quantachrome Corporation.

Especificagdo Técnica: modelo Poromaster 33, mede o volume de poros de 200 a
0,0070 um de diametro, trabalhando com uma pressao de 0 a 50 PSI para o sistema de baixa
pressdo e com uma pressao de 20 a 33000 PSI para o sistema de alta pressdo. Acompanha
bomba de véacuo e software para comando do aparelho. Aplicagdo: Determinagdo da
porosidade de materiais como concretos, argamassas, ceramica, gesso, etc.

Os ensaios foram aplicados nos compostos de epoxi com CCA e silica natural.

3.2.8 Difracio de Raios-X

O raio X sdo uns tipos de radiagdo eletromagnética que se caracteriza por apresentar
elevada energia e curto comprimento de onda. Os raios- X quando incide sobre um material
solido, ocorre uma dispersao de uma fragdo deste feixe, resultando no espalhamento, em todas
as dire¢des pelos elétrons associados a cada atomo ou ion que se encontra na trajetoria do
feixe. (CALLISTER JUNIOR, 2008).

Esta caracteristica do comportamento dos raios- X , sobre os materiais solidos permite
na investigagdo de materiais através da determinagdo das orientagdes cristalograficas de
monocristais. (CALLISTER JUNIOR, 2008).

A caracterizagdo da CCA e silica natural através do ensaio DRX foram realizadas no
laboratério de fisica da Universidade Federal do Rio Grande do Sul (UFRGS), no difratdmetro
Siemens D5000 com as amostras em forma de po. A identificagdo dos picos obtidos no aparelho foi

realizada com um programa Philips Analytical.
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3.2.9 Microscopia Eletronica de Varredura

O MEV tem como principal aplicagdo a analise da morfologia da superficie da amostra,
fornecendo informagdes sobre a estrutura topografica e sobre composi¢ao quimica da superficie.
A formagdo da imagem estd relacionada ha dois modos. Em uma a imagem ¢ formada por
elétrons de alta energia oriundos da superficie da amostra e em outro a imagem ¢ formada pelos
elétrons de baixa energia também oriundos da superficie. A imagem obtida através desta
combinacdo ¢ uma imagem de contraste de composicao de diferentes elementos quimicos da
amostra analisada. (WIEBECK; HARADA 2005).

Nos compostos formados pelo epdxi com a CCA e silica natural, foram feitas analises
de superficie através do MEV com objetivo de verificar a tensdo interfacial da matriz (epoxi)
com a fase dispersa (silica).

As imagens foram obtidas pelo Microscopio Eletronico de Varredura, modelo LS15
marca ZEISS, instalado no Instituto Tecnoldgico em Ensaios e Seguran¢a Funcional (ITT

FUSE) na UNISINOS, em Sao Leopoldo-RS.

3.2.10 Microscopia de For¢a Atomica

O Microscopio de Forca Atomica gera imagens das superficies das estruturas através
de um processo semelhante a uma agulha de toca-discos, onde no lugar da agulha , se
encontra o cantilever, que consiste de uma haste flexivel cuja parte superior ¢ acrescida uma
ponta com dimensdo micra. Esta haste percorre a superficie do material de forma obter uma
imagem que utiliza um sistema de posicionamento com ceramicas piezoelétricas, que
realizam movimentos em trés dire¢des (x,y,z), com precisio de angstron (A). Durante a
varredura da superficie podem ocasionar forgas de atra¢do ou repulsido ocasionadas em fungao
da distancia entre cantilever e a superficie da amostra. (BERNARDES FILHO; MATTOSO,
2003).

Nos compostos formados pelo epoxi com a CCA e silica natural, foram feitas analises
de superficie através do MFA com objetivo de verificar a distribuicdo dos dois componentes
na matriz polimérica.

As imagens foram obtidas pelo Microscopio de For¢a Atomica, Solver Next, marca
NTMDT instalado no Instituto Tecnologico em Ensaios e Seguranca Funcional (ITT FUSE)
na UNISINOS, em Sdo Leopoldo-RS.
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3.2.11 Caracterizacao Térmica

De acordo com Rodrigues e Marchetto (2002) ¢ um grupo de técnicas que tem por
finalidade determinar as propriedades fisicas e quimicas de um determinado produto através
de aquecimento em fungao do tempo.

Algumas das principais analises térmicas:

Termogravimetria (TGA);

Analise Térmica Diferencial (DTA);

Analise Termomecanica (TMA);

Propriedades Termo Fisicas (TPP). (RODRIGUES; MARCHETTO, 2002)

bl e

Segundo Rodrigues e Marchetto (2002) termogravimetria ¢ uma caracterizagao
térmica na qual a mudanga da massa de uma substiancia ¢ em funcdo da temperatura. Esta
andlise ¢ empregada normalmente em polimeros. Os resultados da andlise (TGA) sdo
expressos através de curvas e derivadas termogravimétricas (DTG) em que a taxa de mudanca
de massa com o tempo € expresso na unidade dm/dt.

Andlise Térmica Diferencial (DTA), ¢ uma técnica que estuda o comportamento dos
materiais em relacdo a mudangas fisicas e quimicas ao sofrer aquecimento. Estas mudancas
fisico-quimicos estdo relacionados com absor¢do de calor (endotérmico) ou liberacao de calor
(exotérmico) na qual sdo detectados através de picos e nas faixas de temperatura as quais
ocorrem. (RODRIGUES; MARCHETTO, 2002).

Para a realizagdo do ensaio de analise Térmica da CCA e da Silica natural foi utilizado o
equipamento Sistema de Analise Térmica com Especificagdo Técnica: Modelo RB-3000-20.
Forno tubular com nucleo de alumina, aquecimento por resisténcia metalica solidaria a
concreto refratario, isolagdo em fibra ceramica temperatura maxima de 1200°C. Sistema
porta-amostra de quartzo, termopar tipo K com tempo de resposta de 1 segundo, bloco de
analises em niquel, balanga eletronica sensibilidade de 0,01 g, cadinho de niquel, instalado no

laboratorio de Engenharia Civil na UNISINOS, em Sao Leopoldo-RS.

3.2.12 Absorcao de agua

Para a determinacdo do percentual de agua, serd realizado de acordo com a norma
ASTM D 570-10 em que o composito, € seco em estufa a 50°C por 24 horas e apds imerso em

agua destilada a 23°C por 24 horas. Apds as amostras retiradas da 4dgua, sdo secas com papel
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absorvente e pesadas e imediatamente. O ensaio foi repetido oito vezes para cada percentual

de dosagem para duas amostras distintas.

O percentual de absorcao da agua ¢ calculado pela equagdo 2:

Massa do composito apos 24 h - Massa do composito seco X100 (2)

Massa do compasito seco

3.2.13 Moldagem dos Corpos de Prova para Absorc¢io de Agua e Condutividade Elétrica

Com o proposito de se aproximar da situacgdo real do processo de encapsulamento de
semicondutores com compositos a base de epoxi bisfenol A, foram produzidos corpos de
prova obedecendo as normas para os moldes de confec¢do tanto para absor¢ao de 4gua como
condutividade elétrica, porém os corpos de prova obtidos estdo abaixo das especificagcdes
exigidas, devido a maneira que as misturas foram condicionadas na forma e principalmente
pela pressao aplicada nas amostras para todos os indices de dosagem na qual esta abaixo do
processo habitual de encapsulamento de semicondutores. Os corpos de prova obtidos seguem
a seguinte metodologia.

Apos a incorporacdao de CCA na Matriz Polimérica, a mistura foi levada a uma prensa que
possui um molde no formato de um cilindro com 30 mm de didmetro e 100 mm de comprimento.
No molde ¢ adicionado um desmoldante com a finalidade de que amostra ndo se prenda no
mesmo. Colocou-se a mistura no molde e com uma tampa na forma de disco, fechou-se o molde e
em seguida adicionou-se de maneira manual através uma alavanca, um peso sobre a mistura de 20
kN. Apos esta operacdo regula o relogio da prensa para 15 minutos. Durante o processo de
prensagem o molde recebe aquecimento entre 150 a 200°C promovendo a cura da resina obtendo-
se compositos com formato circular com 30 mm de diametro e 3,2 mm de espessura.As figuras 27

e 28 demonstram os corpos de prova da CCA e silica natural com epoxi.
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Figura 27 - Molde da CCA

Figura 28 - Molde da Silica

-

O equipamento utilizado para fazer o fechamento dos moldes para moldagem dos
corpos de prova para absor¢do de dgua, marca Panambra, foi do laboratério de Materiais da
Engenharia Mecanica, na Universidade do Vale do Rio dos Sinos (UNISINOS), em Sao

Leopoldo-RS. O equipamento ¢ representado na figura 29.
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Figura 29 - Prensa

3.2.14 Ensaios Mecanicos

Sdo aqueles que permitem avaliagdo da miscibilidade e a compatilizacdo de
compositos sendo que cada uma tem suas vantagens, desvantagens e seus limites. Todos os
ensaios devem seguir as normas da ABNT e ASTM. No caso dos compositos os ensaios de
tragdo e flexdo sao os mais frequentes. (WIEBECK; HARADA 2005).

Os moldes dos corpos de prova de tracdo e flexdo tém o formato final de acordo com
as normas da ASTM D 638-10, para que a mistura vazada nestes moldes, apds a cura, possua
as dimensdes adequadas para realizar os ensaios. A geometria e as dimensdes dos corpos de
prova sdo mostradas na figura 30. Foram confeccionados cinco corpos de prova. Os ensaios

foram realizados em temperatura ambiente 25°C+ 5.
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Figura 30 - Geometria e dimensdes dos corpos de prova para o ensaio de tracao

(a) e flexdo (b). Dimensdes em milimetros.
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Fonte: Norma ASTM D638-96

3.2.14.1 Ensaios de Tracao

A resisténcia a tracdo ¢ a medida da capacidade de um determinado material de resistir
as forcas que tendem a separa-lo e o quanto o material estende antes da ruptura. Os ensaios de
tracdo sdo utilizados para avaliar diversas propriedades mecanicas dos materiais. A resisténcia
a tracdo ¢ analisada pela carga aplicada ao material, por unidade de area, no momento da
ruptura. (CALLISTER JUNIOR, 2008).

O teste de tracao fornece informagdes do limite de escoamento, limite de resisténcia,
moédulo de elasticidade e da ductilidade dos materiais. Em geral, ¢ um teste aplicado em
metais, ligas e polimeros. (ASKELAND; PHULE, 2008).

Os ensaios de resisténcia a tragdo e alongamento na ruptura foram realizados segundo
a norma ASTM D 638-10 na maquina de ensaios com capacidade de 20.000 N, marca EMIC
do laboratorio do Centro Tecnologico de Polimeros (CETEPO)-SENAI em Sao Leopoldo-RS,
com um dispositivo de fixacdo de garras, utilizando o Micro-Extensdmetro.

Este equipamento foi utilizado por apresentar sensibilidade para cargas ensaiadas,
facilidade de ajuste da velocidade e grande deslocamento, na qual a foto da prensa ¢

apresentada na figura 31.
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Figura 31 - Maquina de ensaios de Tracdo e Flexao

O ensaio de tragdo foi realizado com uma velocidade de 50 mm/min (Cinquenta
milimetros por minuto) em uma temperatura de 23 °C ¢ 50 % de umidade relativa do ar.
As figuras 32 e 33 demonstram os corpos de prova de CCA e silica com epdxi para o teste de

tracao

Figura 32 - Corpos de prova com CCA

il
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Figura 33- Corpos de prova com Silica Natural

3.2.14.2 Ensaios de Flexao

A resisténcia a flexdo € a propriedade de um material resistir a forgas aplicadas
longitudinalmente e perpendicularmente ao seu eixo. O material ¢ submetido a deflexdo até
ocorrer a ruptura das fibras externas.

Moédulo de flexdo ¢ a relacdo entre a tensdo maxima das fibras ¢ a deformagao
maxima, dentro do limite eldstico do diagrama de tensdo pela deformagdo obtida em um teste
de flexdo. (CANEVAROLO JUNIOR, 2002).

A utilizacdo do teste de flexdo ¢ realizada em materiais frageis, devido a presenca de
defeitos superficiais. De fato como as amostras apresentam uma espessura irregular e
provavelmente apresenta bolhas de ar devido ao processo de mistura entre os componentes no
que pode causar trincas no posicionamento de uma amostra nas garras da maquina de tragao.
Provoca-se uma flexdo ao se aplicar um carregamento em trés pontos, causando uma tensao
trativa que surge no ponto central e inferior da amostra. A fratura terd inicio nesse local. A
resisténcia de flexdo informa a resisténcia do material. (ASKELAND; PHULE, 2008).

As figuras 34 e 35 mostram os corpos de prova da CCA e silica natural com epoxi

para o teste de flexao
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Figura 34 - Corpos de prova com CCA

Figura 35 - Corpos de prova com silica fundida

O ensaio de resisténcia a flexdo foi realizado segundo a norma ASTM D790-07 na
maquina de ensaios com capacidade de 20 N, marca EMIC do laboratorio do Centro
Tecnoldgico de Polimeros (CETEPO)-SENAI em Sao Leopoldo-RS.

O ensaio de flexdo foi realizado com uma velocidade de 2 mm/min (Dois milimetros
por minuto) em uma temperatura de 23+2 ° C ¢ 50 £5% de umidade relativa do ar. A figura
36 mostra uma ilustracdo dos corpos de prova da CCA e silica natural com epdxi submetidos

ao procedimento de flexao.



79

Figura 36 - Ilustragdo dos corpos de prova submetidos ao procedimento de flexdo

»|F (CARGA)

ECLO 1 EEROLO 2
Fonte: Kroeninger (2009, p. 230).

3.2.14.3 Moldagem dos Corpos de Prova com Resina Epoxi para Ensaios Mecanicos

Ap6s a incorporagdo de CCA na Matriz Polimérica, a mistura foi levada a uma prensa
que possui molde metalico para os ensaios de tragdo e flexdo. No molde ¢ adicionado um
desmoldante com a finalidade de que amostra ndo se prenda no mesmo. Coloca-se a mistura
no molde e fecha-se com uma tampa na mesma forma do molde e na sequéncia adiciona-se
uma pressao sobre a mistura de duas toneladas. Todo o processo foi realizado na temperatura
ambiente. A desmoldagem do composito ¢ feita apds 1 hora, sendo que apos a retirada do
composito o mesmo ficou em repouso 24 horas, tempo estimado para alcangar a cura total.

O processo de moldagem descrito, foi estabelecido em funcao das limitacdes das
condigdes de estrutura, como equipamentos € formas para moldagem dos corpos de prova
para os ensaios mecanicos

O equipamento utilizado para fazer a mistura mecanica e o fechamento dos moldes

através da prensa ¢ representado na figura 37.
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Misturador

Figura 37 - Misturador e Prensa

Prensa
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo serdo apresentados os resultados dos ensaios nas quais os corpos de prova

foram submetidos de acordo com as etapas metodologicas mencionadas, com a seguinte ordem:

I.

Caracterizagdo Quimica da Matéria prima através da analise quantitativa de
fluorescéncia de Raio-X(FRX);

Caracterizagao fisica da matéria prima e compositos, andlise granulométrica , perda
ao fogo,viscosidade, condutividade elétrica e porosimetria

Caracterizagdo estrutural da matéria prima e compdsitos através da técnica DRX,
MEV e MFA ;

Caracterizagdo térmica da matéria prima e compositos, através (DTG e TG);

Ensaio de absorcao de agua;

Caracterizagao das propriedades mecanicas, Ensaio de tragao, flexao.

4.1 CARACTERIZACAO QUIMICA

A composi¢do quimica quantitativa dos elementos da CCA e silica natural foi determinada

por fluorescéncia de Raios- X. E importante ressaltar que esta técnica permite andlise de

elementos especificos, como os metais e ndo abrange outros elementos os quais podem estar

presentes na composi¢ao da amostra como o carbono por exemplo.

A composi¢do quimica quantitativa na forma de Oxidos mais estdveis (padrdo do

equipamento de anélise quimica) da CCA e silica natural determinada por fluorescéncia de Raios-

X ¢ apresentado na tabela 5. Padrdo de referéncia.

Tabela 5 - Composigao Quimica Quantitativa da Matéria Prima na forma de 6xido

Composicao Quimica CCA Silica Natural

SiO, 97,196% 99,186%
K,O 1,985% 0,013%
CaO 0,638% 0,023%
Na,O 0,528% 0,336%
Al,O5 0,246% 0,257%
MgO 0,190% 0,064%
TiO, 0,095% 0,086%
P,0Os 0,035% ND
Fe,O5 0,032% ND
MnO ND 0,079%
PE** 8,51% 10%

Nota: *ND - Nao detectado

** PF - Perda ao fogo
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De acordo com as tabela 5 o 6xido de maior presenca ¢ a silica tanto para a CCA como
a silica natural. Os outros elementos presentes como P,Os e K,O, comumente encontrados em
CCA sao oriundos dos fertilizantes quimicos aplicados na plantagdo de arroz, ja o MgO, CaO,
NaO e Al,O; sao provenientes do solo. A composi¢ao quimica da CCA varia de acordo com
o solo em que o arroz ¢ plantado. (GAVA, 1999).

Quanto as impurezas, K,O e Na,O pode ter efeito quimico positivo na matéria prima
utilizada para confeccdo de composito na aplicagao de encapsulamento de semicondutores,
desde que estes elementos nao ultrapassem o percentual de 5% em massa total dos dois
compostos, segundo. (RAO et al., 2004).

A silica utilizada ¢ composta por quartzo natural micronizado, na qual tem o valor de
pureza superior a 99%, sendo o restante composto por outros 6xidos de menor concentragao.

Como se observa na tabela 5 a composi¢ao quimica da silica, na forma de 6xidos sdo
detectados com percentuais menores na CCA. A silica natural de acordo com estes resultados
em comparacdo com andlise quimica da CCA possui menores percentuais de sddio e potassio
e consequentemente diminui a tendéncia de apresentar efeitos quimicos deletérios provocados

por estes elementos.

4.2 CARACTERIZACAO FiSICA DA MATERIA PRIMA

O processamento de materiais, como polimeros, requer entendimento detalhado das
propriedades e os testes de caracterizagdo fisica fornecem informagdes para que se possa

entender melhor o comportamento destes materiais.

4.2.1 Analise Granulométrica da CCA

Na andlise granulométrica da CCA, o didmetro das particulas variou de 4,42um a
26,76 um conforme demonstrado na tabela 6 e representado na figura 38. A amostra apresenta

uma estreita distribuicdo dos tamanhos das particulas.

Tabela 6 - Configuragdo Granulométrica da CCA

Granulometria % Acumulado
Diametro 4,42 um 10% das particulas
Diametro 13,43 um 50% das particulas
Diametro 26,76 pm 90% das particulas
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Figura 38 - Distribui¢do granulométrica da CCA
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4.2.2 Analise Granulométrica da Silica natural

Na analise granulométrica da silica natural, o didmetro das particulas variou de

9,39um a 62,61 um conforme demonstrado na tabela 7 e representado na figura 39.

Tabela 7 - Configuragdo Granulométrica da Silica Natural

Granulometria % Acumulado
Diametro 9,39 pm 10% das particulas
Diametro 26,32 pm 50% das particulas
Diametro 62,61 pm 90% das particulas

Figura 39 - Distribui¢do granulométrica da silica natural
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Analise comparativa granulométrica entre CCA e silica natural sdo demonstradas na tabela 8.
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Tabela 8 - Comparativo granulométrica da CCA e da silica natural

SILICA CCA
Granulometria (um) % Acumulado Granulometria (um) % Acumulado
9,39 10 4,42 10
12,65 20 6,28 20
16,15 30 8,45 30
20,61 40 10.93 40
26,32 50 13,43 50
32,82 60 1591 60
39,95 70 18,60 70
48,67 80 21,84 80
62,61 90 26,76 90
77,89 95 31,26 95

Comparando a configuragdo granulométrica entre a CCA e silica observa-se que a
silica apresenta uma faixa de variacdao de granulometria mais ampla em relagdo a CCA e com
maior percentual de passantes. Como a silica € considerada comercial, decidiu-se utilizar sua
granulometria como recebida, enquanto que a CCA foi moida de acordo com o tempo de
moagem determinado pela metodologia de Calheiro (2011). Nao poderia usar a CCA nao
moida, em fun¢do do tamanho do grdo ser maior. Além disso, para utilizar estes materiais
como carga em compoésito a base de epoxi, a granulometria precisa atender tanto em termos
de faixa de distribui¢do como tamanho de grao para um melhor comportamento em termos,

por exemplo, de viscosidade e absor¢ao de agua.

4.2.3 Perda ao Fogo

A diferenga de percentual de PF de 10% de silica natural contra 8,51% de CCA esta
vinculado na composi¢do molecular da silica natural em que apresenta 10 moléculas de dgua
(10 H,0. Si0y), segundo o fabricante. (RHODIA, 2011). O percentual de perda de massa da

CCA esta relacionado com materiais volateis e combustdo do carbono.

4.2.4 Viscosidade

Os ensaios relativos a viscosidade em diferentes incorporacdes de dosagens de silica
como de CCA na resina de epdxi, sem que houvesse a reagdo de cura, mostraram uma
tendéncia de aumento da viscosidade com o aumento da adi¢do das matérias primas. A

viscosidade tanto da silica comercial com da CCA aumentaram de forma gradativa entre os
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percentuais de dosagem de 20% a 40%. No entanto, para o percentual de dosagem de 60% da
silica natural e CCA a viscosidade apresentou um crescimento de forma exponencial, em que
o composto teve a consisténcia de pasta, sendo necessario trocar o spidie (haste de metal com
disco na extremidade, com a fun¢do de determinar o torque de rota¢do) para o nimero 7,
diferente do nimero do spidie utilizado para o Epoxi e as dosagens de 20 e 40% tanto para a
silica comercial como a CCA, na qual o numero foi o trés. A mudanca do spidie foi necessaria
pois com o spidie 3 ndo era possivel realizar medigao com a dosagem de 60%. Apesar desta
troca de spidie para a dosagem de 60%, nao foi possivel comparar o resultado de viscosidade
com este teor em relacdo aos dois teores menores, pois a diferenca continuou sendo muito
alta.

Fazendo uma comparacdo ao nivel de dosagem entre a CCA e silica natural, os
resultados demonstram que os compositos contendo CCA apresentam maior viscosidade em

todos os niveis de adicdo. A figura 40 apresenta a viscosidade entre os dois materiais.

Figura 40 - Comparativo entre as viscosidades na aplicacdo de CCA e silica natural na resina Epoxi.
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Segundo Suwanprateeb e Hatthapanit (2002) a viscosidade ¢ um dos principais
parametros no encapsulamento de semicondutores. O elevado grau de viscosidade
compromete a fluidez do material de incorporagdo, resultando o nao preenchimento dos
moldes por completo, deixando assim o sistema desprotegido.

Um dos fatores que explicam a diferenca significativa da maior viscosidade da CCA
em relacdo a silica natural com o mesmo percentual de dosagem estd relacionado com a

granulometria. Pelos resultados dos ensaios de granulometria realizados nas amostras
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constata-se que a CCA possui menor granulometria. Segundo Callister Junior (2008), existe
uma relagdo da granulometria com a viscosidade. Quanto menor for a granulometria maior
serd o atrito, consequentemente maior sera a viscosidade, o que vem de encontro com os
resultados obtidos nos ensaios. Os indices de dosagem de 20 e 40% de CCA estdo mais
proximos ao comportamento da silica natural. Somente ¢ necessario fazer uma ressalva para o
indice de dosagem de 60% em relagdo ao desempenho de viscosidade na qual ¢ muito
superior da silica natural o que pode comprometer no desempenho no quesito da
moldabilidade do encapsulamento, portanto uma melhor investigacao € necessaria no sentido
de adequar a CCA com o indice de 60% para uma aplicagdo sem comprometimento do
encapsulamento. Fica indicado que o menor tamanho de grao e faixa de distribui¢ao da CCA,
talvez tenha comprometido a viscosidade, por outro lado se o tempo de moagem da CCA
fosse menor a tendéncia seria de reduzir também a viscosidade na preparacao dos compdsitos

com esta matéria prima.
4.2.5 Condutividade Elétrica - Compositos

Ao executar os ensaios de condutividade elétrica para os compdsitos de silica natural e

CCA para todas as dosagens, verificou-se uma acentuada resisténcia elétrica nos compdsitos
. A 3 ~ o

na qual o valor medido para esta resisténcia ¢ na ordem 400.10° Q. (Ohms), ndo permitindo a

passagem de corrente elétrica. Portanto os compdsitos sdo isolantes elétricos.
4.2.6 Porosimetria da CCA

As figuras da porosidade dos corpos de prova dos percentuais de 20%,40% e 60% das

CCA e silica natural estao representados nas figuras 41, 42, 43 e 44 respectivamente.
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Figura 41 - Distribui¢cdo do diametro dos poros da CCA
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Figura 42 - Distribui¢do do volume de Intrusao dos corpos de prova com CCA
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Os valores gerados pela anélise da porosidade dos percentuais da CCA representados
através dos graficos das figuras 41 e 42, evidenciam uma aproximagdo em relagdo ao
diametro dos poros e a distribuicdo de volume de intrusdo entre as amostras de dosagens.

Estes resultados estdo vinculados a variacdo do processo de queima e moagem da
CCA, ou seja, quanto maior a temperatura, maior a granulometria maior a tendéncia a

porosidade.

4.2.7 Porosimetria da Silica Natural

A porosidade dos corpos de prova dos percentuais de dosagem da silica natural esta

representada e 44.
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Figura 43 - Distribui¢cdo do diametro dos poros dos corpos de prova com adigdo de Silica
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Figura 44 - Distribui¢do do volume de Intrusdo da Silica
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Como se observa na figura 44 os teores de dosagens de 20 e 40% de silica apresentou
pequena variacdo tanto no volume total de intrusdo (entre 0,020 e 0,030 Cm3/g), quanto no
diametro dos poros numa faixa estreita de 500 a 10 (um). Diferente do teor de dosagem de
60% de silica com um volume total de intrusdo (entre 0,000 ¢ 0,010 cm’/g) ¢ com mesma
variagdo de didmetro das outras dosagens. Isto mostra que os teores de dosagem estdo
distribuidos em uma estreita faixa em relagdo ao didmetro dos poros, porém o teor de
dosagem de 60% apresenta uma menor distribui¢do de volumes, assim quanto maior for a
dosagem de carga menor a tendéncia de vazios.

Em relagdo ao comportamento da CCA e silica natural nos ensaios de porosimetria,
ficou demonstrado que as duas cargas apresentam resultados similares, tanto na variacdo do

diametro como no volume de intrusdo. Os resultados referentes as dosagens de 20 e 40% da
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CCA e Silica natural respectivamente apresentam uma pequena variagdo. A dosagem de carga
de 60% tanto para a silica como a CCA mostraram que no aspecto de volume total de intrusao
sao menores comparados aos outros teores de dosagem, isto representa um maior refinamento,
ou seja, quanto maior a dosagem de carga menor a tendéncia de vazios, consequentemente
menor porosidade e absor¢ao de agua, pardmetros importantes para materiais utilizados para

encapsulamento de semicondutores.

4.3 CARACTERIZACAO ESTRUTURAL

A caracterizagdo estrutural desempenha papel importante na determinagdo da estrutura

e das propriedades de um material.

4.3.1 Difracao de Raios -X

Os difratogramas de Raios-X obtidos para as amostras CCA e Silica Natural sdo
apresentados nas figuras 45 e 46, respectivamente.

Figura 45 - Difratograma da amostra CCA mostrando a fase Cristobalita Si0; (1)
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A andlise dos difratogramas de Raios-X, mostra picos que representam a fase
cristobalita. Esta caracteristica da estrutura parcialmente cristalina dos elementos encontrados
na CCA ¢ dependente do processo de queima da casca de arroz na qual vem de encontro com

estudos de varios autores (REGO, 2001; FERRO; SILVA; WIEBECK, 2007) que vincula a
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formacdo e o tipo de cristais para uma determina faixa de temperaturas. De acordo com estes
autores a presenca de uma estrutura cristalina detectada nesta andlise de difracdo de Raios-X
indica que esta amostra de CCA sofreu um processo de queima controlada, ou seja, a temperatura
de queima ficou na faixa de 800 a 1000 ° C como um tempo de duracio de aproximadamente 2
horas, mas ndo adequada para obter uma estrutura 100% amorfa como foi o caso da silica natural

representado na figura 46.

Figura 46 - Difratograma da amostra Silica Natural
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A figura 46 apresenta uma curva tipica de uma silica amorfa, caracterizado pela falta

de nitidez dos picos indicando a auséncia de estrutura cristalina ordenada no composto (Si0O»).

Provavelmente esta estrutura foi adquirida no processo de industrializagdo que este material

sofreu durante o processo de solidificagdo. O resfriamento rdpido, por exemplo até

temperaturas de congelamento, favorece a formag¢ao de um sélido ndo cristalino, uma vez que
pouco tempo fica disponivel para o processo de ordenacdo. (CALLISTER JUNIOR, 2002).

A silica amorfa apresenta propriedades como baixa condutividade térmica e elevada

resisténcia ao choque térmico. (DELLA, V.P, 2001). Para aplicagdo no encapsulamento de

semicondutores a baixa condutividade térmica ¢ um componente ndo desejavel, pois tais

semicondutores sofrerdo ag¢ao do calor e variagdo brusca de temperatura.

4.3.2 Analise Microscopica

Para assegurar que as associacdes entre as propriedades e a estrutura sejam

compreendidas de forma apropriada, principalmente em se tratando de compositos, torna-se
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necessario examinar os elementos estruturais. Varias técnicas usualmente sdo empregadas, e

uma delas ¢ a microscopia eletronica de varredura (MEV).
4.3.2.1 Microscopia Eletronica de Varredura

As Figuras 47 e 48 apresentam uma analise do MEV da estrutura interna do grao para

as amostras de CCA e Silica com a finalidade de observar a morfologia.
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A analise de micrografia, dos graos da CCA e Silica natural através das figuras 47 ¢ 48

respectivamente, nota-se que possuem formatos diferentes. Os grdos da CCA passaram por
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um processo de moagem no que resultou na diminuicao das particulas com caracteristicas de
forma irregular e longitudinal.

A silica natural apresenta uma estrutura heterogénea , sem uma forma determinada.

As Figuras 49, 50, 51 e 52 apresentam uma analise do MEV da estrutura interna para
as amostras de composito com o percentual estabelecido de dosagem de 40 e 60 % da CCA e

Silica natural, respectivamente, com a finalidade de observar a incorporagao.

Figura 49 - Micrografia CCA 60% (aumento 500 X)
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Figura 51 - Micrografia CCA 40% (aumento 1000 X)
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Figura 52 - Micrografia Silica Natural 40% (aumento 1000 X)
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Conforme indicado nas figuras 49,50, 51 e 52, ficaram evidenciados que as particulas
de silica apresentam estrutura mais angular que as de CCA de acordo com os parametros

estabelecidos por Powers (1953 apud GASPAR, R.C et al., 2007) mostrados na figura 53.
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Figura 53 - Morfologia de particulas sedimentares.
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Fonte: Powers (1953 apud GASPAR, R.C et al., 2007)
4.3.2.2 Espectrometria por dispersao de Energia (EDS) dos compdsitos

A figura 54 apresenta uma andlise de EDS da estrutura interna para as amostras com
adicao de 20% de CCA no composito, com a finalidade de observar o percentual de massa
existente de elementos quimicos e a porosidade da CCA. Esta analise no caso de 20% de

CCA foi realizada na regido interna da silica evidenciado pelo trago amarelo.

Figura 54 - Spectrum (20% CCA)

A tabela 9 demonstra analise quimica comparativa dos percentuais de adigao 20, 40 ¢

60 % de CCA via EDS
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Tabela 9 - Analise quimica indicativa de 20, 40 e 60 % de CCA via EDS (MEV)

Elemento % (massa) % (massa) % (massa)

20 % CCA 40 % CCA 60 % CCA
Carbono 50,890 55,224 37.262
Oxigénio 33,841 28,754 29.741
Sodio ND ND 0.103
Magnésio 0,055 0,034 0.058
Aluminio ND ND 0.133
Silicio 14,412 15,624 28.364
Enxofre 0.069 ND 0.167
Cloro 0,302 0,111 0.456
Potéssio 0,327 0,205 1.483
Calcio 0.105 0,048 0.372
Manganés ND ND 0.193
Ferro ND ND 1.670

Total 100 100 100

ND = Nao Detectado

Realizado na micrografia da CCA de 20% demonstrado na figura 54, nota-se a
presenga significativa da Silica, o que ¢ de se esperar pelas analises da fluorescéncia de Raios-
X, mas também nota-se a presenca de outro elemento na qual ndo foram detectados na
fluorescéncia. Este elemento ¢ o cloro (Cl) que apresenta um percentual significativo em
todos os indices de dosagem conforme a tabela 9.

A presenca do elemento quimico Cl, foi detectada através da analise do spectrum em
todos os compositos tanto para CCA como para a silica natural. Pode-se concluir que esta
presenca ¢ oriunda da resina epoxi, que confirmam os estudos de (RAO et al., 2004).que relata
que o processo de fabricagdo de epdxi envolve 12 etapas e na qual é comum a presenga do

cloreto de s6dio no processo.
4.3.2.3 Microscopia de For¢a Atdmica dos Compositos

As figuras 55, e 56 apresentam uma analise de MFA da estrutura interna para as
amostras para adi¢do de 20% de CCA e Silica na matriz polimérica, com a finalidade de

observar a distribuicdo interna e a porosidade da CCA e a Silica em relacdo a matriz de Epoxi.
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Figura 55 - Micrografia CCA 20%

As imagens geradas nas duas superficies das estruturas, mostram uma superficie
esbranquigada distribuida uniformemente no compdsito. A superficie esbranquigada
representa a silica tanto na CCA como na silica natural. Esta configuragdo também se repete
para os outros indices de dosagem, que confirma que os corpos de prova confeccionados
através da mistura mecanica, apresentam uma homogeneizagdo entre os elementos que
compdem o composito, na qual ¢ especialmente critica, no processo de incorporagdo segundo
Rabello (2000).

Analisando as imagens da superficie da CCA na figura 55 observa-se uma estrutura
irregular com maior porosidade comparado com a silica natural na figura 56 que por sua vez

apresenta uma estrutura compacta e com pouca irregularidade.
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4.4 CARACTERIZACAO TERMICA

Caracterizagdo térmica foi realizada para determinagao das propriedades fisicas de um

material através de programa de aumento de temperatura em fungdo do tempo
4.4.1 Caracterizacao Térmica da Matéria prima da CCA e Silica Natural

A figura 57 representa a analise termogravimétrica (TG) da CCA.

Figura 57 - Analise termogravimétrica da CCA
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A figura 58 representa a andlise termogravimétrica (TG) da silica natural

Figura 58 - Andlise termogravimétrica da silica natural
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No caso das termogravimétricas as amostras apresentaram o inicio da perda de massa
na temperatura de 200°C, resultante da 4gua adsorvida. Tanto para silica natural como CCA, a

partir da temperatura de 200 °C nio se observam picos endotérmicos, a ndo ser perda de dgua
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para silica e perda de massa da CCA devido a materiais volateis e combustdo do carbono

segundo Cechella et al. (2009). A figura 59 representa a analise térmica diferencial da CCA.

Figura 59 - Analise térmica diferencial da CCA
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A figura 60 representa a analise térmica diferencial da Silica Natural

Figura 60 - Analise térmica diferencial da Silica Natural
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Porém, no caso da analise térmica diferencial, ndo ¢ possivel ter uma avaliacio
conclusiva acima de 200 °C as mudancas de inflexdo da curvas ndo sdo bem definidas para
certificar mudancas de fase ou volatilizacgdo como coloca Pouey, (2006) que indica a
volatilizacdo de carbono da cinza. Como as perdas de massa da cinza estudada sdo bem
menores que o trabalho realizado por Pouey, (2006) pode ser uma hipdtese para a indefini¢ao

dos picos, a0 mesmo tempo o equipamento utilizado para esta pesquisa ¢ de menor resolucao.
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Fazendo uma comparacdo da perda de massa da CCA em relagdo a Silica natural, até
a temperatura de 250°C observa-se que a silica natural teve um maior percentual de perda com
um total de 8%, contra 2% da CCA. Esta tendéncia pode ser explicada pelo fato que a silica
natural apresenta uma maior quantidade de dgua na estrutura, de acordo com o fabricante, ja

que a perda de massa ocorreu a temperatura menor que 200°C.
4.4.2 Caracterizacdo Térmica do composito de 40% de dosagem de CCA

Foram exemplificados utilizando amostras de composito contendo 40% de CCA e
Silica natural para configurar o comportamento dos compdsitos frente aos ensaios de analise
térmica.

A figura 61 representa a andlise térmica diferencial do composito com 40% de CCA.

Figura 61 - Analise termogravimétrica do composito com 40% de CCA

No grafico da figura 61 do composito com 40 % da CCA mostra que se mantém
termicamente estavel em torno de 125 ° C, quando comega a degradagdo em uma tinica etapa

que vai até 300 °C com uma perda de massa total de 6%.
4.4.3 Caracterizacio Térmica do compédsito de 40% de dosagem da Silica Natural

A figura 62 representa a andlise térmica diferencial da silica natural.
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Figura 62 - Analise termogravimétrica do composito contendo compo6sito 40 % silica natural.

No grafico da figura 62 do composito da silica apresenta a perda da massa de maneira
uniforme com um pequeno decréscimo a partir da temperatura de 150 °C, caracterizado pela
pouca variagdo da linha ao decorrer do acréscimo de temperatura. A perda de massa total
neste ensaio foi menor que 2 %.

Realizando uma comparagdo da perda de massa dos compositos de CCA em relagdo a
silica natural, com o mesmo indice de dosagem através dos graficos das figuras 61 e 62
observa-se que a CCA apresentou maior percentual de perda, com uma diferenca significativa
entre os dois materiais. Provavelmente este comportamento de perda de massa dos compositos
esta relacionado a interacdo quimica entre a estrutura molecular do epdxi com a CCA e silica
natural. Conforme mencionado pelo fabricante da silica natural, a composi¢do molecular
apresenta 10 moléculas de agua (10 H,O. SiO,) e o epoxi que a cura € realizada por meio de
grupos hidroxilas (OH) se ligam facilmente as moléculas de 4gua, por ligagdes de hidrogénio,
segundo Cunha; Costa e Rezende,(2006). Assim pode-se correlacionar interagdo quimica dos
compdsitos com as moléculas de dgua presentes. Desta forma a interagdo quimica da silica
natural e o epoxi serdo maiores, promovendo estabilidade estrutural, resultando uma menor
perda de massa em relagdo a CCA, pois a mesma tem um menor percentual de agua
evidenciado no ensaio de analise termogravimétrica.

Esta analise térmica realizada entre a CCA e a silica natural como matéria prima e
como compdsitos sdo necessarias para prever o comportamento destes elementos no processo
de moldagem para encapsulamento de semicondutores. O EMC no processo de moldagem por
transferéncia seja ele pelo método convencional ou por Multi-Alimentadores segundo

(KOMORI, SAKAMOTO 2009), a temperatura fica na faixa de 170 °C a 180 °C, e com as
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informagdes obtidas na analise térmica da silica e CCA, pode-se determinar a quantidade de
material necessaria para preencher as cavidades dos moldes no processo de fabricacao.

Outro fator importante ¢ a suscetibilidade da matriz epoxidica, em relacdo a
temperatura onde ¢ necessario estabelecer as principais caracteristicas térmicas a fim de
determinar a faixa de temperatura que possa ser utilizada para uma determinada aplicacdo sem
que haja uma eventual queda nas propriedades finais da resina.

Pode-se concluir que o composito de CCA demonstrou potencial de aplicagdo para
encapsulamento de semicondutores até a temperatura de operagdo de 250°C, valor que est4 acima

do recomendado para encapsulamento de semicondutores segundo Komori e Sakamoto (2009).

4.5 ENSAIO DE ABSORCAO DE AGUA DOS COMPOSITOS DO EPOXI, CCA E SILICA
NATURAL

Os resultados dos ensaios para avaliar a absorcao de agua dos compositos em funcao
do percentual de CCA, Silica Natural com 20%, 40% e 60% e epoxi puro sdo mostrados na

Tabela 10.

Tabela 10 - Resultados do ensaio de absor¢do de agua

CCA Silica Natural Epoxi
Ganho de massana | 20% 40% 60% 20% 40% 60%
Formulacao (%) 0,397 | 0,065 | 0,074 | 0,133 | 0,067 | 0,062 0,058

0,351 | 0,106 | 0,217 | 0,039 | 0,011 | 0,038 0,159
0,079 | 0,513 | 0,063 | 0,226 | 0,079 | 0,077 0,353
0,079 | 0,071 | 0,043 | 0,066 | 0,056 | 0,054 0,239
0,235 | 0,065 | 0,095 | 0,093 | 0,022 | 0,038 0,235
0,199 | 0,142 | 0,086 | 0,111 | 0,0226 | 0,054 0,117
0,117 | 0,065 | 0,085 | 0,026 | 0,043 | 0,054 0,239
0,159 | 0,142 | 0,174 | 0,193 | 0,012 | 0,056 0,351

Média 0.191 | 0,127 | 0,104 | 0,154 | 0.039 | 0,054 0,218
Desvio Padrio 0,128 | 0,151 | 0,059 | 0,070 | 0,026 | 0,182 0,104

Conforme as médias dos dados analisados entre a CCA, silica natural e Epoxi, estas
indicam uma tendéncia de apresentar valores entre um teor de absor¢do de dgua na faixa de

0,10 ¢ 0,25% como mostra o grafico da figura 63.



102

Figura 63 - Comparativo de absor¢do entre a CCA e a Silica e Epoxi
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A figura 63 compara absorcao de dgua em relacdo os diferentes graus de dosagens da
CCA e silica natural e Epoxi e estabelece uma tendéncia de absorcao.

A capacidade de absorver a agua esta relacionada com fatores, quimicos, estrutural e
granulometria (matéria prima), porosidade (compdsito) e o processo de confeccao dos
compositos (SOBRINHO, 2005). No caso deste trabalho, o fendmeno quimico em relagdo ao
desempenho de absor¢do de dgua dos compositos em funcdo do percentual de CCA, silica
natural ndo interferem nos ensaios. Embora a literatura vincule absor¢cdo de dgua com
compositos que usam como matéria prima epoxi, na qual apresentam na sua estrutura grupos
de oxigénio (O) e hidroxilas (OH) que se ligam facilmente as moléculas de agua, por ligacdes
de hidrogénio na absor¢ao nao representam um diferencial, pois o processo de confec¢do dos
compositos tanto para a CCA como a silica natural foi o mesmo, portanto a mesma
capacidade de absorver dgua através da resina epoxi ¢ a mesma para ambos.

No processo de confecgdo um dos fatores determinantes ¢ a homogeneidade da
mistura que ird interagir para formar o produto final. Esta propriedade est4 relacionada com a
geometria de refor¢o, a geometria dos constituintes. Segundo Vilarim (2003) uma superficie
rugosa, caracteristica esta que estd presentes tanto na CCA como na silica e evidenciado na
analise do MEV, no item 4.3.2.1 pagina 91 a 94 proporciona um ancoramento entre as
particulas e a resina, aumentado a superficie especifica e assim permitindo que a resina venha
se depositar justamente nas regides de vazios, diminuindo a probabilidade da ocorréncia de
micro vazios nos quais poderiam se alojar moléculas de agua.

Outro fator que interfere na absor¢ao esta relacionado com a estrutura dos materiais.

Apos ter sido realizada a caracterizacao estrutural das amostras com auxilio da técnica DRX,



103

no item 4.3.1 (pagina 89) mostrou-se que a CCA, apesar de apresentar halo de amorfismo
entre os graus 15 a 25, apresenta picos cristalinos identificados como cristobalita ao contrario
da silica natural, caracterizada pela presenca de um halo de amorfismo na faixa 15 e 25 graus,
e sem a presenca de picos cristalinos. Esta propriedade da CCA apresentar uma estrutura
parcialmente cristalina poderia contribuir para, uma menor tendéncia de absorver agua, por
apresentar uma estrutura mais compacta. (COUTINHO et al., 2003).

Porém nao foi determinado neste trabalho o grau de amorfismo das matérias primas
para contribuir nesta hipotese, o que deve ser realizado em trabalhos futuros.

Comparando os resultados a silica natural, em todos os indices de dosagem mostra
menor tendéncia de absor¢do de agua em relagdo a CCA. Esta diferenga ¢ justificada pela
variacdo de granulometria, demonstrado nos graficos das figuras 38 e 39 da pagina 82 a 83
pelas duas matérias primas. Através do grafico da distribui¢do da granulometria da silica
constata-se uma faixa ampla de distribui¢do dos tamanhos das particulas, e esta caracteristica
favorece o preenchimento de espacos vazios entre as particulas na qual ¢ confirmado nos
ensaios de porosidade demonstrado nos graficos das figuras 42 o teor de dosagem de 60%
para silica natural apresenta uma distribuicado do volume de intrusdo menor do que a CCA
para este mesmo indice de dosagem. Os efeitos da distribui¢do de granulometria também sao
confirmados por Komori e Sakamoto (2009).

Quando se observa as figuras 55 e 56 na andlise de MFA tem-se uma visdo mais clara
do que vem a ser o tamanho de uma particula e a irregularidade da superficie da CCA com
20% de dosagem em comparagao com a silica com o mesmo teor de dosagem. Tratando-se de
percentuais de absorcdo de 4gua para utilizagdo de encapsulamento de semicondutores, se
conclui que os valores determinados para as dosagens de carga tanto para a CCA e a Silica
estdo dentro dos limites estabelecidos por (RAO et al., 2004), onde o autor configura estes

valores na tabela 3.

4.6 CARACTERIZACAO DAS PROPRIEDADES MECANICAS DOS COMPOSITOS

As propriedades mecanicas de resisténcia a tracao e flexdo foram avaliadas para
determinar o comportamento dos corpos de prova com objetivo de realizar uma comparagao
com os valores estabelecidos pelas normas para compdsitos de matriz polimérica para
produtos de engenharia, por exemplo, na aplicagdo de encapsulamento de semicondutores,
epoxi molding compound (EMC). No apéndice A encontram-se os resultados destes ensaios e

uma analise individual dos resultados obtidos.
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4.6.1 Comparativo entre Epoxi puro, CCA e Silica Natural em relacio os ensaios de Tracao

Conforme as médias dos dados analisados entre epoxi, CCA e a silica natural, indicam
uma tendéncia de apresentar valores mais altos de tensdo maxima, quando os teores de

dosagem, se apresentam com percentuais de 20 e 40% de CCA como mostra o grafico da

figura 64.

Figura 64 - Analise comparativo de Resisténcia a Tragdo
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Conforme o grafico da figura 64 as amostras com dosagens de 40 e 60% de CCA
submetidas a tragdo, apresentam um comportamento fragil por apresentar moédulo de
elasticidade elevada, na qual indica uma menor ductilidade uma vez a que a ductilidade esta
relacionada com deformacao plastica até a ruptura, dimensionada pelo modulo de elasticidade

segundo. (CALLISTER JUNIOR, 2008).

O gréfico da figura 65 evidencia uma analise comparativa do médulo de elasticidade

entre os indices de dosagem do epoxi, CCA e silica natural.
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Figura 65 - Analise Comparativo do Mddulo de Elasticidade
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De fato, um componente rigido, feito de um material com modulo de elasticidade elevado,
tera menos alteragdes dimensionais com a tensao aplicada. (ASKELAND; PHULE, 2008).

Segundo Grison, Hoinack e Mello (1984) o carater acido da silica tem um efeito
retardante na rea¢do de cura da resina se nenhuma substancia que possa corrigir o pH for
adicionada. Este fato tem implicagdes diretas sobre a utilizagdo das resinas no caso de
aplicacdes onde exige uma grande massa de resinas e a dissipa¢do do calor torna-se um
problema. Portanto € necessario um controle na quantidade de silica adicionada em pecas
moldadas a fim de evitar deformacdes.

No grafico da figura 65 observa-se o aumento do mddulo de elasticidade para todos os
teores de dosagem com o acréscimo da carga. Os percentuais de dosagens da carga com a
CCA, apresentaram maior médulo de elasticidade em relacdo a silica natural, conferindo
portanto maior rigidez aos corpos de prova contendo CCA.Este comportamento pode ser
explicado pelo fato de que a CCA tem menor percentual de silica em relacdo a silica natural,
resultando menor acidez e interferindo nas propriedades mecanicas.

O ensaio de trag@o para os teores de dosagens demonstra que a tensdo de ruptura atinge o
valor mais alto quando o corpo de prova é o Epoxi puro e decresce a medida que se acrescenta
carga mineral, porém considerado que uma propriedade mecanica importante ¢ a rigidez do
material, os resultados mostram um crescimento do modulo tanto para o composito da CCA como
da silica natural. E importante ainda pontuar que o acréscimo da carga reduz significativamente a

porosidade e absorcao de 4gua resultando melhor estabilidade dimensional p6s moldagem.
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Os resultados obtidos na analise de resisténcia a tragdo neste estudo vem de encontro
com os resultados dos ensaios de tra¢do realizados por Suwanprateeb e Hatthapanit (2002), ou

seja, quanto maior a adi¢ao de percentual de carga menor sera a resisténcia a ruptura.
4.6.2 Ensaios de Resisténcia a Flexao

Tem o mesmo proposito dos ensaios de tragdo, realizar comparacdes dos resultados
obtidos em relacdo aos percentuais de dosagem nos corpos de prova, tanto naqueles contentos
CCA e silica na formagao do composito e estabelecer o desempenho dos mesmos.

A determinacao desta propriedade mecanica relata o comportamento do compoésito em
relagdo ao enchimento da carga, o qual estd relacionado com a viscosidade, moldabildade e
molhabilidade. O aumento da adi¢do das cargas conduz a diminui¢do da resisténcia a flexao,
no entanto este aumento de carga resulta em aumento da viscosidade, deterioragdo da
moldabildade e molhabilidade do compdsito, propriedade estas que estdo relacionados entre si

no processo de encapsulamento de semicondutores. (KOMORI; SAKAMOTO, 2009).
4.6.2.1 Comparativo entre Epoxi, CCA e Silica Natural em relacdo os ensaios de flexao

Conforme as médias dos dados analisados entre epdxi, CCA e a silica natural, indicam
uma tendéncia de apresentar valores mais altos de tensdo maxima na flexao, quando os teores
de dosagem, apresentam-se com percentuais de 20 % tanto para CCA como para a Silica

mostra o grafico da figura 66.

Figura 66 - Comparativo de flexdo entre a CCA, Silica e Epoxi
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Observa-se que os resultados obtidos nos ensaios de flexdo, indicam uma maior
resisténcia dos materiais em relacdo aos testes de tracdo. Em geral, as intensidades das tensdes
compressivas capaz de fraturar os materiais frageis sao bem superiores a intensidade das
tensdes tratativas. (ASKELAND; PHULE, 2008). Os valore obtidos tanto na tragdo como na
flexao indicam que os teores de dosagem que possuem maiores resisténcia do material, estdo
na faixa de 20 %, porém como o ensaio a flexdo ¢ indicado para materiais frageis, os valores
dos testes de flex@o sdo mais confiaveis.

Conforme os resultados obtidos nos ensaios das propriedades mecanicas, observa-se
que Silica natural e a CCA apresentam desempenhos semelhantes, comparados com os
mesmos indices de dosagem. No entanto para alguns indices de dosagem da silica natural para
a CCA foram observadas diferencas significativas no que tange ao médulo de elasticidade.
Esta explicagdo esté relacionada com a porosidade e cristalinidade das amostras. Em relagdo a
cristalinidade das amostras a diferenga estd na estrutura amorfa da matéria prima da silica
natural em relagdo a CCA que apresenta uma cristalinidade parcial, demonstrados no exame
de DRX. Segundo Coutinho et al. (2003) a cristalinidade tem influéncia direta sobre as
propriedades mecanicas. Os materiais cristalinos sdo geralmente mais duros do que um
material amorfo feito do mesmo material, pois existe maior compactagdo das cadeias na
estrutura cristalina. Isto pode indicar porque a matéria prima de CCA tem a tendéncia de
apresentar maior modulo de elasticidade comparado com a silica natural, portanto CCA
tendem a ser mais duros e frageis, com menor tenacidade e ductilidade.

Em relacdo a porosidade este fator esta relacionado a origem da matéria prima na
forma de po6. A compactacdo ou conformagdo dessas particulas, conforme técnicas de
elaboracdo dos compositos existirdo poros, espagos vazios entre elas, e mesmo aplicando-se
pressdo na conformagao dos compositos, alguma porosidade ird permanecer. Esta porosidade
terd influéncias negativas tanto para as propriedades eldsticas como sobre a resisténcia dos
materiais. Segundo Rao et al. (2004). o modulo de elasticidade ¢ afetado negativamente sobre a
resisténcia a flexdo em que os poros reduzem a area através da qual a carga ¢ aplicada,
aumentando as concentragdes das tensoes.

Observa-se que as amostras da CCA apresentam baixa distribui¢do de volume de intrusao
com todos os indices de dosagem, o que caracteriza baixa porosidade consequentemente
maior mddulo de elasticidade em comparagdo a silica natural que apresentou maior grau de
variagdo porosidade para os indices de 20 e 40%. O fato de a CCA apresentar alta viscosidade

esta relacionado com granulometria existentes na CCA.
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Tanto como a CCA e silica natural apresentaram propriedades como alta dureza, baixa
ductilidade, com os indices de dosagem de 40 e 60%.

O autor RAO et al. (2004). estabelecem valores para ensaios das propriedades mecanicas
para materiais utilizados para encapsulamento de semicondutores. O autor através da tabela 3
mostra além de outros quesitos que os valores da resisténcia a tracdo sdo de 45 Mpa e o
modulo de elasticidade para este ensaio ¢ de 2400 Mpa. Tracando um comparativo dos
resultados encontrados nos ensaios de resisténcia a tracao da CCA e silica natural e modulo de
elasticidade evidenciados nos graficos das figuras 64 e 65 realizado nesta pesquisa com 0s
valores estabelecidos pelo autor RAO et al. (2004) observa-se que as resisténcias a tracdo da
CCA e silica natural estdo abaixo dos valores estabelecidos por RAO, principalmente nos
indices de maior dosagem de carga. No entanto os valores de modulo de elasticidade
demonstrado no grafico da figura 65 estdo bem acima estabelecidos por RAO et al. (2004),
tanto para CCA como para a silica natural. Isto mostra o desquilibrio entre as propriedades
mecanicas.

Vale lembrar que os resultados obtidos dos ensaios de resisténcia e modulo de elasticidade
do epoxi, CCA e silica natural estdo relacionados na confec¢cdo dos corpos de prova na qual
foi realizado de maneira artesanal diante da estrutura dos laboratdrios da universidade.
Portanto os valores encontrados na pesquisa ndo sdao um referencial para fazer um
comparativo com os valores da literatura, apenas servem para fazer um comparativo entre os

mesmos elementos da pesquisa.
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5 CONCLUSAO

O trabalho procurou comparar o desempenho de compdsito de epoxi contendo CCA
com a silica natural. Este desempenho foi avaliado mediante as caracterizagdes quimica,
fisica, térmica e mecanica demonstrada ao longo do trabalho.

Em relacdo a caracterizagdo quimica, os 6xidos encontrados na analise na CCA e silica
natural, demonstram ser similares em maioria dos componentes, 0 que ndo compromete o
desempenho da CCA em relagdo a silica natural para o encapsulamento de semicondutores.

A caracterizacdo fisica determinou parametros importantes, sobre as caracteristicas da
CCA e silica natural a qual explica, a maior parte do desempenho dos mesmos principalmente
nos ensaios para determinagdo das propriedades mecanicas. A granulometria e a viscosidade
foram os itens que apresentaram diferencas significativas quando comparado entre a CCA ¢ a
silica natural.

A caracterizacdo estrutural evidenciou a diferencga de estruturas entre a CCA ¢ a silica
natural em que a CCA apresenta estrutura cristalina ao contrario da silica natural que ¢
amorfa. Esta diferenga implica no desempenho na absorcao de dgua entre os dois materiais.
No que tange a microscopia as analises demonstraram similaridade na morfologia entre a
CCA e assilica natural, no entanto na MFA revela que a silica natural apresenta uma estrutura
bem mais compacta em relacdo a CCA.

A andlise térmica demonstrou o desempenho da CCA e silica natural frente ao
comportamento na perda de massa no aquecimento. A CCA e a silica natural tiveram
comportamentos opostos. Quando no estado de graos a silica perdeu mais massa em relagdo a
CCA, ja como comp0sito a silica teve menor perda de massa em virtude da interacdo quimica
proporcionada pela 4gua presente na sua estrutura.

O comportamento da CCA silica natural frente aos ensaios de absor¢do de adgua € o
resultado das caracteristicas quimicas e fisicas mencionadas na conclusdo. A analise confirma
que a silica natural absorve menos agua que a CCA, este fato estd diretamente relacionado
principalmente na granulometria a forma estrutural e porosidade entre os dois materiais.

As propriedades mecanicas demonstraram que o desempenho da CCA tanto na tragao
com na flexao foram superiores a silica natural praticamente em todos os indices de dosagem.

Apos analise dos resultados obtidos em todos os ensaios, demonstram propriedades

semelhantes da CCA com a silica natural, principalmente nos teores de dosagem de 40 e 60%.
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Portanto a pesquisa mostrou resultados promissores para a possibilidade da utilizagdo
da CCA como matéria prima para compodsitos de engenharia, por exemplo, no

encapsulamento de semicondutores.

5.1 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

1. Avaliar teor de carbono na CCA, e sua influéncia nas propriedades do composito.

2. Realizar analise da morfologia de fratura dos corpos de prova dos compositos,
resultante dos ensaios de tracdo e flexdo, com o proposito de determinar os fatores que

podem ter contribuido para o desempenho dos mesmos.

3. Determinar dureza e coeficiente de expansdo térmica.

4. Em relagdo a confec¢do dos compoOsitos para os ensaios de tracdo e flexdo, a principal
dificuldade foi reproduzir o nimero de corpos de prova com as mesmas dimensoes
determinadas pelas normas. De fato, os ensaios das propriedades mecanicas dos
materiais t€ém grande importancia, pois estabelece a correlagdo entre as propriedades e
o desempenho de um material. Desta forma propde-se que os procedimentos utilizados
para realizar os ensaios das propriedades mecéanicas sejam os mais proximo possiveis
do processo de encapsulamento de semicondutores, para que haja uma reproducao de

resultados que reproduzem a realidade.

5. Outra sugestdo ¢ realizar encapsulamento dos semicondutores com compositos
confeccionados no laboratorio e através dos ensaios quimicos, fisicos, térmicos e

mecanicos determinarem o desempenho dos mesmos.
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Apéndice A - Dados dos ensaios de tracio para os corpos de prova com Epéxi puro

Tabela 11 - Epoxi Puro

Corpo de prova | Espessura (mm) | Mddulo de Elasticidade MPa Tensao de Ruptura, MPa
1 3,32 2745 49
2 3,21 2457 48
3 2,82 2493 63
Média 2565 53
Desvio Padriao 156,9 8,4

De acordo com os valores obtidos na tabela, observa-se que o valor da tracdo de
ruptura do epoxi puro, tem o maior valor em comparagdo aos outros indices de dosagem
realizado neste estudo, ou seja, quando se acrescenta carga na matriz de epdxi diminui a
tensdao de ruptura, resultado esperado pois aumenta a rigidez do material devido ao aumento

do moédulo de elasticidade, com a conseqiiente reducao de sua ductilidade.

Apéndice B - Dados dos ensaios de tracdo para os corpos de prova com 20% de CCA

confeccionados conforme o desenho da fig. 29 (a)

Tabela 12 - Epoxi com 20% de CCA

Corpo de prova Espessura (mm) Modulo de Elasticidade Tensdo de Ruptura,
MPa MPa
1 3,16 4297 42
2 2,80 3958 44
3 3,07 4125 39
Média 4127 42
Desvio Padrdo 169,5 2,5

De acordo com os valores obtidos na tabela, observa-se uma regularidade, na tensdo

maxima, dimensionado pelos baixos valores do desvio padrao.
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Apéndice C - Dados dos ensaios de tracio para os corpos de prova com 40% de CCA

Tabela 13 - Epoxi com 40% de CCA

Corpo de prova Espessura (mm) Modulo de Elasticidade Tensao de Ruptura,
MPa MPa
1 3,10 6457 37
2 3,32 5259 29
3 3,35 5488 29
Média 7068 32
Desvio Padrao 2180 4,6

A caracteristica destes corpos de prova contendo 40% de CCA foi diferenca de 10%

em relagdo aos 20% de CCA no que tange a tracdo média. Estes valores, evidenciam que a

tendéncia da tracao média ¢ de diminuir com o aumento do percentual de dosagem.

Apéndice D - Dados dos ensaios de tracio para os corpos de prova com 60% de CCA.

Tabela 14 - Epoxi com 60% de CCA

Corpo de prova Espessura (mm) | Mddulo de Elasticidade MPa | Tensdo de Ruptura, MPa
1 4,31 9063 27
2 3,55 6667 26
3 3,54 6672 25
Média 7467 26
Desvio Padrao 1382 1

De acordo com o resultado do ensaio de tracdo para os indices de dosagem de 60%,

vem confirmar a tendéncia de resisténcia a tragdo diminuir com o aumento do indice de

dosagem.
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Apéndice E - Dados dos ensaios de tragcio para os corpos de prova com Epoéxi com 20%

Tabela 15 - Epoxi com 20% de Silica Natural

de Silica Natural

Corpo de prova Espessura (mm) | Modulo de Elasticidade MPa Tensao de Ruptura, MPa
1 3,32 3021 29
2 3,17 3105 32
3 3,32 3070 31
Média 3065 31
Desvio Padrao 42,2 1,5

De acordo com os valores obtidos na tabela, observa-se que o valor da tracdo de

ruptura do epoxi com 20% de silica tem o comportamento similar ao teor de dosagem de 40%

de CCA.

Apéndice F - Dados dos ensaios de tracio para os corpos de prova com Epéxi com 40%

Tabela 16 - Epoxi com 40% de Silica Natural

de Silica Natural

Corpo de prova Espessura (mm) | Modulo de Elasticidade MPa Tensdo de Ruptura, MPa
1 2,85 2251 15
2 2,95 2753 15
3 3,72 5171 15
Média 3392 15
Desvio Padrao 1561 0

Os resultados da dosagem de 40% demonstrado na tabela se apresentam de maneira

uniforme, caracterizando pelo desvio padrao estabelecido no ensaio.

Os resultados obtidos demonstram uma redugao pela metade da tensao em relagdo a

dosagem de 20% de CCA.
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Apéndice G - Dados dos ensaios de tracido para os corpos de prova com Epéxi com 60%

de Silica Natural.

Tabela 17 - Epoxi com 60% de Silica Natural

Corpo de prova Espessura (mm) Modulo de Elasticidade Tensao de Ruptura,
MPa MPa
1 3,57 4227 23
2 3,43 4158 19
3 3,45 5149 18
Média 4511 20
Desvio Padrao 5533 2,6

Uma caracteristica destes corpos de prova contendo 60% de silica natural foi a
semelhanga dos resultados em relacdo aos 40% de silica no que tange a tensdo de ruptura.
Estes valores mostram que a tensdo ruptura teve pouca alteragdo em relagdo aos 40%. Desta
forma os resultados indicam uma tendéncia dos compoésitos de ndo modificarem as suas

propriedades mecanicas para estes indices de dosagem.

Apéndice H - Dados dos ensaios de flexdo para os corpos de prova com Epéxi puro

confeccionados conforme o desenho da fig. 29 (b)

Tabela 18 - Resultados Epoxi Puro

Corpo de prova 1 2 3 4 5
Espessura (mm) 3,67 5,58 5,53 4,14 3,48
Largura (mm) 13,59 13,61 13,79 13,68 13,94
Resultado de Ensaio
Média Desvio Padrao
Tensao na Maxima Flexao (MPa) 52,1 0,40
Modulo de Elasticidade (MPa) 2100 156,2

De acordo com os valores obtidos na tabela, observa-se que o valor da tensao da

flexao ¢ similar somente aos mesmos indices da silica natural.
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Apéndice I - Dados dos ensaios de flexdo para os corpos de prova com 20% de CCA

confeccionados conforme o desenho da fig. 29 (b)

Tabela 19 - Resultados Epoxi com 20% de CCA

Corpo de prova 1 2 3 4 5
Espessura (mm) 3,08 2,64 3.85 3,96 3,65
Largura (mm) 13,57 13,49 13,37 13,42 13,46
Resultado de Ensaio
Média Desvio Padrao
Tensao na Maxima Flexao (MPa) 50,0 2,4
Médulo de Elasticidade (MPa) 3383 647,3

De acordo com os valores obtidos na tabela, observa-se uma regularidade, na tensao

maxima, dimensionado pelos baixos valores do desvio padrao.

Apéndice J - Dados dos ensaios de flexdo para os corpos de prova com 40% de CCA

Tabela 20 - Resultados Epoxi com 40% de CCA

Dimensdes dos corpos de prova

Corpo de prova 1 2 3 4 5
Espessura (mm) 3,27 2,84 3,24 3,68 3,58
Largura (mm) 13,47 13,32 13,39 13,62 13,75
Resultado de Ensaio
Média Desvio Padrao
Tensao na Maxima Flexao (MPa) 39,0 7,12
Médulo de Elasticidade (MPa) 4211 844.,4

Uma caracteristica destes corpos de prova contendo 40% de CCA foi a semelhanga
dos resultados em relagdo aos 20% de CCA no que tange a tensdo maxima. Estes valores,
evidenciam que a tensdo méxima teve pouca alteragdo em relagdao aos 20% e 40% de CCA.
Desta forma os resultados indicam uma tendéncia dos compositos de nao modificarem as suas

propriedades mecanicas para estes indices de dosagem.
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Apéndice L - Dados dos ensaios de flexdo para os corpos de prova com 60% de CCA

Tabela 21 - Resultados Epoxi com 60% de CCA

Dimensoes dos corpos de prova

Corpo de prova 1 2 3 4 5
Espessura (mm) 3,43 3,66 3,59 3,69 3,41
Largura (mm) 12,81 12,86 12,75 12,83 12,79
Resultado de Ensaio
Média Desvio Padrao
Tensao na Maxima Flexao (MPa) 35,5 5,52
Médulo de Elasticidade (MPa) 9514 1916

Analisando a tabela percebe-se que os valores obtidos em relagdo a tensdo maxima sao
menores que os percentuais de dosagem de 20 e 40% de CCA, evidenciando de maneira
significativa que a tensdo méaxima de flexao do composito foram alteradas

Os resultados da dosagem de 60% demonstrado na tabela se apresentam de maneira

uniforme, caracterizando uma tendéncia no comportamento das propriedades mecanicas.

Apéndice M - Dados dos ensaios de flexdo para os corpos de prova com Epoxi puro

confeccionados conforme o desenho da fig. 29 (b)

Tabela 22 - Resultados Epoxi com 20% de silica natural

Dimensdes dos corpos de prova

Corpo de prova 1 2 3 4 5
Espessura (mm) 4,18 4,23 3,51 4,02 4,01
Largura (mm) 13,55 13,57 13,85 13,70 13,51
Resultado de Ensaio
Média Desvio Padrao
Tensao na Maxima Flexao (MPa) 58,6 20,2
Moédulo de Elasticidade (MPa) 2698 93,2

De acordo com os valores obtidos na tabela, observa-se uma pequena variacao de
resultados, na tensdo maxima em comparagdo ao mesmo percentual de CCA. Porém os
valores obtidos indicam uma tendéncia de apresentar valores proximos aos da CCA com o
mesmo teor de dosagem. Este fato pode ser explicado devido a composi¢do da silica natural
por apresentar maior teor de pureza, consequentemente maior acidez, interferindo

significativamente no desempenho das propriedades mecanicas.
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Apéndice N - Dados dos ensaios de flexdo para os corpos de prova com Epodxi puro

confeccionados conforme o desenho da fig. 29 (b)

Tabela 23 - Resultados Epoxi com 40% de Silica Natural

Dimensoes dos corpos de prova

Corpo de prova 1 2 3 4 5
Espessura (mm) 2,44 2,68 3,51 3,31 3,29
Largura (mm) 13,79 13,47 13,71 13,67 13,67
Resultado de Ensaio
Média Desvio Padrao
Tensao na Maxima Flexao (MPa) 39,0 9,0
Médulo de Elasticidade (MPa) 3478 953,2

De acordo com os valores obtidos na tabela, a tensdo maxima evidencia valores

inferiores em relagao aos 20% de silica e da CCA.

Apéndice O - Dados dos ensaios de flexdo para os corpos de prova com Epéxi puro

confeccionados conforme o desenho da fig. 29 (b)

Tabela 24 - Resultados Epoxi com 60% de Silica Natural

Dimensdes dos corpos de prova

Corpo de prova 1 2 3 4 5
Espessura (mm) 3,47 3,45 3,71 3,46 3,44
Largura (mm) 12,72 12,72 12,65 12,91 12,75
Resultado de Ensaio
Média Desvio Padrao
Tensao na Maxima Flexao (MPa) 35,1 5,99
Modulo de Elasticidade (MPa) 3698 600,8

Conforme a tabela, os ensaios para os corpos de prova com a dosagem de 60% de
silica natural novamente mostram valores bem abaixo aos outros indices de menor dosagem,
configurando uma tendéncia de comportamento. Este fato esta relacionado com a variacao de
flexibilidade na qual ¢ comunicado ao composito de acordo com os indices de dosagem, ou

seja maior indice menor flexao.



