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Resumo: O atual desenvolvimento em nanotecnologia visa manipular materiais e estrutura em escala
nanométricas, a fim de obter novas propriedades ndo observadas em tamanho micro ou macroscoépico. As
nanoparticulas tém uma area de superficie elevada. Quando dispersas em matrizes poliméricas promovem
alteracdes nas propriedades da matriz, como a interagdo quimica especifica entre as cargas de refor¢o e o
polimero. A fim de melhorar as propriedades térmicas em materiais poliméricos, vem-se utilizando aditivos
retardantes de chamas a base de nanocompostos. O hidroxido de aluminio e o hidréxido de magnésio séo
exemplos de retardantes. O Al(OH)s;, além de agir como retardante de chama, também é supressor de
fumaca. Possui baixo custo e baixa toxidade, devido a ndo liberacdo de gases toxicos ou substancias
corrosivas durante a queima. O Mg(OH), é o segundo aditivo mais utilizado, porém & mais caro que o
Al(OH)3. Por outro lado, sua temperatura de decomposicdo é mais elevada, o que o torna mais adequado
para uso em aplicacbes de termoplasticos. Neste contexto, o presente trabalho tem por objetivo obter
nanocompostos de AI(OH); e Mg(OH),, com finalidade de uso como aditivo retardante de chama. A
preparacdo dos hidroxidos foi feita por precipitacdo. Para tal, adicionou-se uma solugéo 0,1 mol.L™ de
nitrato de magnésio Mg(NO3), ou nitrato de aluminio AI(NO3); sobre uma solugado 0,1 mol.L™ de NaOH, na
proporcdo de 1:2 e 1:3, em volume, respectivamente. Para evitar a aglomeracdo do precipitado, foram
utilizados agentes anticoalescentes. Os géis formados foram lavados, secos em estufa a 60 °C. Os sélidos
obtidos foram masserados em um moinho tipo periquito. Os hidréxidos foram caracterizados por DRX e por
ensaio granulométrico. Os resultados mostraram a obtencdo de hidroxido de magnésio e de aluminio, na
forma de nanocompostos. Com isso, torna-se possivel a inser¢cdo desses materiais em matriz polimérica,
com vistas a producgdo de compositos retardantes de chama.
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1 INTRODUCAO

Devido aos recentes avancos tecnoldgicos, novos conceitos estdo sendo
introduzidos ao nosso vocabulario, e um deles é a palavra nano. Um nanémetro, 1 nm,
corresponde a bilionésima parte do metro. Em termos de comparacédo a cadeia do DNA,
acido desoxirribonucléico mede cerca 10 nandmetros enquanto a espessura de uma folha
de papel comum mede cerca de 27000 nanémetros (MEDEIROS, 2007).

O atual desenvolvimento em nanotecnologia visa manipular materiais e
estrutura em escala nhanométricas, a fim de obter novas propriedades ndo observadas em
tamanho micro ou macroscoépico (FERREIRA, RANGEL; 2009).

As nanoparticulas tém uma area de superficie elevada. Quando dispersas em

matrizes poliméricas promovem alteracées nas propriedades da matriz, como a interacéo
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guimica especifica entre as cargas de reforco e o polimero (ESTEVES, TIMMONS,
TRINDADE; 2004). A fim de melhorar as propriedades térmicas em materiais poliméricos,
vem-se utilizando aditivos retardantes de chamas a base de nanocompostos inorganicos
(LAOUTID et al., 2009; YANG; LIANG; TANG, 2009).

O hidroxido de aluminio, Al(OH)3;, e o hidréxido de magnésio, Mg(OH),, séo
exemplos de retardantes. De acordo com a European Flame Retardants Association
(EFRA), o consumo total de retardantes de chama em 2006 foi de 465 mil toneladas, dos
quais 54% séo oriundos de hidroxidos metélicos (VAN DER VEEN; BOER, 2012).

O AI(OH)3;, além de agir como retardante de chama, também € supressor de
fumaca. Possui baixo custo e baixa toxidade, devido a néo liberacdo de gases toxicos ou
substancias corrosivas durante a queima (CANAUD; VISCONTE; NUNES; 2001; WANG;
LIU; WANG, 2010). A decomposicdo endotérmica do Al(OH)3 ocorre entre 250 e 320 °C e
conduz a liberacao de 4gua e formacédo de alumina (DAIMATSU et al., 2007).

Séo efeitos retardadores de combustéo dessa reacao: absorcdo del050 kJ/kg
de energia, o que resfria o material; o éxido produzido pela reacdo forma uma protecéo
inibidora de O,; e 0 vapor de agua liberado dilui os gases combustiveis (LAOUTID et al.,
2009).

O Mg(OH), é o segundo aditivo mais utilizado, porém é mais caro que o
AI(OH)s. Por outro lado, sua temperatura de decomposi¢do € mais elevada, o que o torna
mais adequado para uso em aplicacfes de termoplasticos (BRAS; WILKIE; BOURBIGOT,
2003), principalmente no que diz respeito polimeros moldados por injecdo. Sua
decomposicdo ocorre a temperaturas em torno de 300 °C e sua eficacia como retardante
de chama pode ocorrer até 400 °C (GUI, 2007).

2Mg(OH), — 2MgO + 2H,0 (1.300kJ/kg)

Porém, resultados positivos s6 sdo alcangados com concentracfes acima de
50% em massa de aditivos. Espera-se que em escalas nanométricas, esses hidréxidos
apresentem performances interessantes com niveis de concentragdo menores (QIU et al.,
2003; PANDEY et al., 2005; DAIMATSU et al., 2007; SONG, et al., 2010).
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Trabalhos mostram que é possivel obter esses compostos em escalas
nanomeétricas por precipitacdo a partir do cloreto metalico com hidroxidos alcalinos ou
amoéOnia na presenca de surfactantes (LV; QIU; QU, 2004; CUI; GUO; CHEN, 2007,
WANG; HE; WILKIE, 2010), bem como mostram que esses produtos encontram-se
disponiveis no para comercializacdo (CHENG et al., 2012). Neste contexto, o presente
trabalho tem por objetivo obter nanocompostos de Al(OH); e Mg(OH)s, com finalidade de

uso como aditivo retardante de chama a partir dos seus respectivos nitratos metalicos.

2 METODOLOGIA

Materiais
A descricdo dos reagentes utilizados na obtencdo dos nanocompositos de
Al(OH)3; e Mg(OH); esta apresentada na Tabela 1.

Tabela 1: Reagentes utilizados para a preparacdo dos hanocompagsitos

Pureza
Reagente Forma (%) Fornecedor
Al(NO3)3.9H,O  Micropérolas 98,0 Vetec Quimica fina
Mg(NO3)2.6H,0  Micropérolas 98,0 Vetec Quimica fina
NaOH Micropérolas 99,0 Vetec Quimica fina
Na,COs3 P6 99,5 Labsynth Prod. para lab.

Sintese dos nhanocompostos

A preparacédo dos hidroxidos foi realizada pelo método de coprecipitacdo. Para
tal, adicionou-se uma solucéo 0,1 mol.L™ de nitrato de magnésio [Mg(NO3),6H,0] ou
nitrato de aluminio [AI(NO3)3.9H,0] sobre uma solucdo 0,1 mol.L™ de hidréxido de sédio
(NaOH) em agitacdo e a temperatura de 80 °C, na proporcéo de 1:2 e 1:3, em volume,

respectivamente, conforme reacoes (1) e (2).

Mg(NO3),.6H,0 + 2NaOH — Mg(OH), +2NaNO3+6H,0 (1)
Al(NO3)3.9H,0 +3NaOH — AI(OH); + 3NaNO3; +9H,0 (2)

Para evitar a aglomeracdo do precipitado, utilizou-se como agente

anticoalescente o carbonato de sddio (Na,CO3). Os géis formados foram lavados com
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agua deionizada e secos em estufa a 60 °C. A figura 1 representa todas as etapas para
obtencao dos hidroxidos de magnésio ou aluminio. Os sélidos obtidos foram masserados

em um moinho tipo periquito (Servitech CT-242).

Fig. 1. Etapas da sintese.

NaOH
Na,CO;

Mg(NOsz), ou AI(NO3);

Aquecimento 809C

Precipitagdo
I

Lavagem

Filtragem

Secagem 602C

Difragcéo de raios-X
Os compositos obtidos foram caracterizados por difratometria de raio-X
(Shimadzu XRD-6000), na faixa de (26) 10 a 80°.

Andlise de distribuicdo granulométrica
A fim de verificar a obtencdo dos nanocompoésitos realizou analise de

granuldmetro a laser Zetasizer (Malvern Instruments, ZN 1600).

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os hidréxidos sintetizados foram caracterizadas por DRX. As Figuras 2 e 4
representam o difratograma de raio-X do AI(OH); e Mg(OH), sinteizados,
respectivamente. Comparando-se 0s picos desses difratogramas com os padrées JCPDS,
conclui-se que o composto obtido foi realmente os hidréxidos esperados, conforme

Figuras 3 e 5, respectivamente.
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Figura 2: DRX Amostra de AI(OH)3 Figura 3: Comparativo entre o padréo
sintetizado. JCPDS 20-0011 e Amostra de Al(OH)s.
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Figura 4:DRX Amostra de Mg(OH), Figura 5: Comparativo entre o padréo
sintetizado. JCPDS 44-1482 e Amostra de Mg(OH),.

Padrio JCPDS 44-1482
MgiOH):

Quanto a um segundo objetivo do trabalho que é a producdo em escala
nanomeétrica a partir de seus respectivos nitratos, o ensaio de distribuicdo granulométrica
nos mostra que as particulas obtidas encontram-se abaixo de da escala de 100 nm,
conforme Figuras 6 e 7, para os hidroxidos de aluminio e magnésio, respectivamente.

Fig. 6: Distribuicdo Granulométrica AI(OH);  Fig. 7: Distribuicdo Granulométrica Mg(OH);
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Assim, o processo de obtencdo de nanoparticulas de Al(OH); e Mg(OH), pode

ser feita via coprecipitacdo, a partir dos seus respectivos nitratos.

4 CONSIDERACOES FINAIS

Os resultados demonstram a obtencdo de nanoparticulas de hidréxido de
magnésio e de aluminio a partir de seus respectivos nitratos. Novos ensaios como
microscopia eletronica de varredura poderdo informar dados como forma geométrica dos

graos. Com isso, tem-se um indicativo de possivel insercdo desses materiais em matriz
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polimérica, com vistas a producéao de compdésitos retardantes de chama com propriedades

melhoradas quando comparadas aquelas obtidas por materiais com granulométrica maior.
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