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Resumo: Desenvolveram-se compdsitos de polipropileno (PP),
lignosulfonato de sédio (LGNa) e TiOz2, utilizando-se um redmetro de
torque e moldagem por compresséo. Os compdésitos foram avaliados
por microscopia eletronica de varredura (MEV-FEG), densidade,
andlise termogravimétrica (TGA) e reacdo ao fogo. A adicdo das
cargas acarretou na modificacdo da estabilidade térmica das
amostras. As amostras com 50%TiO2 e com 25%TiO2/25%LGNa,

apresentaram retardancia a chama em comparacao ao PP.
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INTRODUCAO

A busca pela reducéo da flamabilidade dos polimeros é um desafio constante devido
as perdas financeiras e os problemas ecoldgicos que sua queima acarreta (Raslan e
Awad, 2022). Desta forma, séo utilizados aditivos retardantes de chama para

conceder caracteristicas antichamas aos polimeros.

Os retardantes de chama mais utilizados sdo compostos que contém fosforo,
nitrogénio, silicio e halogénios. Apesar de serem excelentes retardantes de chama,
0s compostos halogenados quando inflamados séo classificados de alto risco para o
meio ambiente e também para os seres humanos, seu uso em alguns casos pode ser

restrito ou proibido (Pieroni et al., 2017).
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Em 2006 a unido europeia criou a lei 1907/2006 que tem como objetivo a autorizacao,
regulamentacao e restricdo de produtos quimicos. Esta lei busca reduzir o consumo
de produtos quimicos que sédo capazes de causar doengas aos seres humanos e poluir

0 meio ambiente.

Com esta lei, ficaram restritos alguns retardantes de chama que contém bromo na sua
formulacéo (European Union, 2006). Porém, um dos maiores problemas na utilizac&o
de compostos ndo halogenados como retardantes de chama é a grande quantidade
que deve ser incorporada aos polimeros (Troitzsch, 2004). Assim, as pesquisas sobre

retardantes de chama que ndo possuem halogénios vém crescendo.

Prieur et al.(2016) incorporaram a lignina em acrilonitrila butadieno-estireno (ABS) e
verificaram a capacidade da lignina como retardante de chama. Liu et al. (2016)
desenvolveram um retardante de chama a base de lignina. A lignina foi modificada
com a incorporacao de fésforo, nitrogénio e cobre. A presenca de fésforo e nitrogénio

e o efeito catalitico do cobre promoveram retardancia a chama.

Schneider et al. (2021) avaliaram as propriedades morfoldgicas, fisicas, térmicas e de
condutividade térmica de misturas de PP e lignosulfonato. O estudo concluiu que o
lignosulfonato pode ser uma adicdo promissora para melhorar as propriedades
térmicas e de condutividade térmica do polipropileno, mas pode comprometer as

propriedades mecanicas.

Afzal (2019) adicionou TiO2 em compdsitos de polietileno de baixa densidade e
observou que no compdsito desenvolvido ocorre maior resisténcia ao fogo, devido
possivelmente a formacédo de uma camada protetora na superficie do material exposto
a chama. A pelicula protetora formada impede a passagem do oxigénio e extingue a

chama pela auséncia do comburente.

Com base neste cenario, 0 presente trabalho traz como proposta a utilizacdo do
lignosulfonato de sédio e do didxido de titdnio como possiveis retardantes de chama
em PP. O estudo avalia também se ambos os compostos sdo capazes de promover
um efeito sinérgico como retardantes de chama em compdsitos de PP. As

propriedades térmicas e fisicas dos compostios também foram avaliadas.
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MATERIAL E METODOS

O polipropileno utilizado, grade H103, foi fornecido pela empresa Braskem. Possui
indice de fluidez igual a 40 g/10 min (230 °C/2,16 kg). O lignosulfonato de soédio
(LGNa) Ultrazine NA foi cedido pela empresa Borregaard Lignotech Brasil sob forma
de po6, com granulometria média de 5 um. O diéxido de titanio da DuPont, sob o nome
Ti-Pure® R-902, que possui pureza de 91%, tamanho médio de particula de 0,42 pm
e densidade de 4,23 g.cm.

A Tabela 1 apresenta a nomenclatura e as formulacdes dos compdsitos sintetizados.

Tabela 1. Compositos termoplasticos desenvolvidos, com percentuais em massa.

Amostra PP TiO2 LGNa
(%) (%) (%)
PP 100 0 0
PP /50TiO2 50 50 0
PP/50LGNa 50 0 50
PP/37,5TiO2/12,5LGNa 50 37,5 12,5
PP/25TiO2/25LGNa 50 25 25
PP/12,5TiO2/37,5LGNa 50 12,5 37,5

Os materiais foram previamente secos em estufa a 80 °C por 4 h. O rebmetro de
torque do tipo Haake foi utilizado para realizar a mistura. O equipamento operou com
uma rotacdo de 60 rpm e uma temperatura de processamento de 180 °C. O tempo de
mistura foi de 3 min. Apos a mistura foram moldadas placas de 3,2 mm de espessura,
com o auxilio de uma prensa aquecida a 180 °C, pressao de 5 bar por 5 min, via
moldagem por compressédo. Os corpos de prova foram obtidos por meio do corte das

placas, que posteriormente foram caracterizados.

A microscopia eletrénica de varredura das amostras foi conduzida utilizando um
microscopio eletrénico de varredura por emissdo de campo (MEV-FEG) Mira Tescan

3, operando a uma tenséo de aceleracéo de 10 kV. A determinacg&o da densidade foi
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realizada com base na norma ASTM D792-13. As amostras foram pesadas em
balanca analitica e apds, mergulhadas em etanol e pesadas novamente. A densidade
foi obtida através da média de trés medicfes para cada uma das amostras. A analise
termogravimétrica foi executada com um equipamento Shimadzu TGA-50. A taxa de
aguecimento foi de 10 °C/min, de 25 a 800 °C, sob atmosfera de nitrogénio com fluxo
de 50 mL.mim. A flamabilidade foi avaliada conforme a norma UL-94. Cinco corpos
de prova foram preparados com espessura de 3,2 mm, largura de 13 mm e
comprimento de 127 mm. As amostras foram posicionadas verticalmente usando uma
garra e suporte universal, e expostas a uma chama controlada por duas vezes,

durante 10 segundos cada.
RESULTADOS E DISCUSSAO

A caracterizacdo morfologica das amostras esta apresentada na Figura 1.

R ———
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SEM MAG: 1.00 kx Det: SE 50 ym
View field: 277 pm  Date(m/dly): 09/28/21 LC MlClUCS

Figura 1. Micrografias (1000x) do PP (a), PP/50TiO2 (b), PP/50LGNa (c),
PP/37,5TiO2/12,5LGNa (d), PP/25TiO2/25LGNa (e) e PP/12,5TiO2/37,5LGNa (f).

Na micrografia Figura 1(b) é possivel verificar que a dispersédo da carga na matriz
ocorreu de forma homogénea. A morfologia da amostra PP/50LGNa pode ser

observada na Figura 1(c). O LGNa, em sua maioria, € composto por particulas de
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formato esférico, ocorrendo uma variacao entre o diametro destas particulas. De modo
geral, as particulas de LGNa estdo bem dispersas na matriz polimérica, mas sem
ocorrer adesdo, visto que é possivel verificar na Figura 1(c) o arrancamento de
particulas da superficie da matriz. Esse comportamento pode estar associando na
natureza polar do LGNa que contrasta com a natureza apolar do PP. Na Figura 1(d) &
possivel verificar que ambas as cargas estao dispersas na matriz, contudo néo ocorre

adesao. Comportamento semelhante pode ser observado para as demais amostras.

A Tabela 2 apresenta os resultados de densidade para cada uma das amostras

estudadas.

Tabela 2. Densidade do PP e das amostras com adi¢do das cargas.

Amostras Densidade (g.cm™)
PP 0,909 + 0,001
PP /50 TiO2 1,426 + 0,009
PP/ 50LGNa 1,060 + 0,003
PP/37,5 TiO2/12,5LGNa 1,341+ 0,002
PP/25TiO2/25LGNa 1,232 + 0,002
PP/12,5TiO2/37,5LGNa 1,132 + 0,001

Para a amostra na qual 50% em massa de TiO2 foi adicionado a densidade foi de
1,426 g.cm3. Quando comparado com a densidade do PP houve um aumento de 57%.
J& a amostra com a adicdo de 50% em massa de LGNa apresentou um aumento da
densidade de aproximadamente 17% em relagdo ao PP. O maior aumento da
densidade das amostras frente a matriz com a adi¢cao de TiO2 esta relacionado a maior
densidade desta carga quando comparada a densidade do LGNa. A densidade do
TiO2 é 3,88 g.cm™ (Santos et al., 2017), enquanto que a densidade do LGNa é igual
a 1,14 g.cm?3 (Schneider et al., 2021). As demais amostras apresentaram

comportamento intermediario conforme a adicédo de diferentes quantidades de carga.

Uma vez que é possivel a aplicagdo deste material na construgéo civil como placas

divisorios, por exemplo, foi realizada uma comparagdo com materiais amplamente

Evento online
https://www.even3.com.br/conect-623468/



Anais do | CONECT &_&J CONECT

Trabalho completo

I Congresso Nacional de Estudos Cientificos e Tecnoldgicos

23, 24, 25 e 26 de marco de 2026

utilizados por este setor. O gesso, de acordo com a Material Property Data (2019), um
material bastante utilizado em placas divisérias, possui densidade de 1,25 g.cm™3. A
madeira, utilizada em construcéo civil, tem densidade média entre 0,6 e 0,8 g.cm3
(Padilha et al., 2018). Conforme a norma NBR 14.810, os materiais aglomerados
possuem densidade variavel entre 0,551 e 0,750 g.cm=. Em compara¢do com as
amostras produzidas, a densidade obtida para as amostras com menor teor de TiO2
esta proxima aquela verificada para o gesso. Assim, com base somente na densidade,

as amostras tém potencial para aplicagcdo como placas divis@rias na construcao civil.

As curvas termogravimétricas do PP e das amostras com diferentes teores de LGNa

e TiO2 sdo mostradas na Figura 2.
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Figura 2. Curvas termogravimétricas do PP e dos compdsitos. Fonte: O autor (2026).

A Tabela 3 apresenta os dados obtidos atraves da andlise das curvas
termogravimétricas, sendo apresentada a temperatura em que ocorre 3% de perda de
massa, as temperaturas de pico 1 e pico 2 e por fim o teor de cinzas a 800 °C. O PP
a temperatura de 378 °C possui uma perda de massa igual a 3%. O inicio do processo
de degradacao do PP ocorre por volta de 350 °C, como pode-se observar na Figura

2. Em temperaturas préximas a 300 °C ocorre a cisdo das cadeias do PP e o processo
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de degradacdo térmica tem inicio (Nunes, 2010). A temperatura de degradacao

maxima do PP ocorre em 454 °C.

Tabela 3. Dados obtidos a partir da termogravimetria: temperatura 3% de perda de
massa (PD); temperaturas pico 1, pico 2 e cinzas a 800 °C. Fonte: O autor (2026).

Amostras T3%PD Tpico 1| Tpico 2| Cinzas
(°C) (°C) (°C) 800°C (%)

PP 378 --- 454 3,3

PP /50 TiO2 436 --- 466 47,4

PP/ 50LGNa 245 281 435 15,3
PP/37,5 TiO2/12,5LGNa | 367 367 469 40,8
PP/25TiO2/25LGNa 296 281 468 32,1
PP/12,5TiO2/37,5LGNa | 278 281 468 27,3

A adicdo de 50% em massa de TiO2 acarreta em um aumento da temperatura de 3%
de perda de massa, quando comparado ao PP. O TiO2 pode provocar um efeito de
barreira retardando a degradacédo da matriz polimérica. Este efeito também pode ser
observado na Tpicoz, Visto que ocorreu um aumento de 12°C na estabilidade térmica
da amostra PP/50TiO2 quando comparado ao PP. Os elevados teores de cinza
encontrados para as amostras contendo TiO2 podem ser atribuidos a carga inorganica
inserida que nao foi degradada no intervalo de temperatura utilizado na andlise
termogravimétrica. A amostra PP/50LGNa apresentou reducdo na T3« pp € também
na Tricoz quando comparada ao PP e a amostra PP/50TiO2. A presenca de grupos
oxigenados na estrutura do lignosulfonato, bem como sua estrutura a base de carbono
contribuem para essa reducao (Tosin et al., 2025). Observa-se também um evento de
perda de massa préximo a 280°C, possivelmente associado com a degradagédo do
lignosulfonato (Tosin et al.,, 2025). O aumento da adicdo de LGNa nas amostras
PP/25TiO2/25LGNa e PP/12,5TiO2/37,5LGNa ocasionou reducdo da Tawpp, Sem
alterar a temperatura dos dois eventos de perda de massa a 281°C e 468°C,
respectivamente. Esse resultado indica que maiores teores de incorporagéo de LGNa

Evento online
https://www.even3.com.br/conect-623468/



Anais do | CONECT %ﬁﬁ CONECT

Trabalho completo

I Congresso Nacional de Estudos Cientificos e Tecnoldgicos

23, 24, 25 e 26 de marco de 2026

reduzem a estabilidade térmica do material, uma vez que o lignosulfonato possui
menor estabilidade térmica que o TiO2. A Tabela 4 apresenta os dados coletados a
partir do ensaio de flamabilidade. Os testes mostraram que nenhum dos materiais
propostos obteve classificacdo segundo a UL-94.

Tabela 4. Resultados obtidos no teste de chama vertical, conforme a UL-94.

Amostras t12 /t2P (s) Queima total | Gotejamento | Classificacao
16,2+0,8/ Sim Sim NC*
90,8+ 12,6
PP /50TiO2 1305/ Sim Sim NC*
PP/ 50LGNa 108 + 3,8/ Sim Sim NC*
PP/37,5 TiO2/12,5LGNa | 102,2+9,5/ Sim Sim NC*
PP/25TiO2/25LGNa 21+3,7/ Sim Sim NC*
103+2,1
PP/12,5TiO2/37,5LGNa 100,6 +4,3/ Sim Sim NC*

a: tempo maximo de combustdo em 5 amostras depois da primeira ignicao de 10 s;
b: tempo maximo de combustdo em 5 amostras depois da segunda ignicdo de 10 s;
* NC: ndo se aplica.

A adicao de 50% em massa dos retardantes de chama testados alterou a velocidade
de queima dos corpos de prova, como pode-se observar na Tabela 4. O TiOz gerou
um aumento no tempo de queima quando comparado ao PP, enquanto que a adi¢ao
do LGNa né&o proporcionou uma variagao expressiva considerando o desvio-padréo
obtido. Durante o ensaio observou-se a formacgao de fuligem e de uma camada de
char na superficie da amostra PP/50TiO2. A formacgé&o de uma camada de char pode
retardar a propagacao da chama impedindo a entrada do comburente (O2) na amostra
(Gilioli Tosin et al., 2025). Cheng et al. (2017) também observaram comportamento
semelhante par o TiO2 quando o mesmo foi utilizado para retardar a chama em

tecidos.
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Nas amostras onde a adicdo de TiO2 e LGNa foi combinada observou-se um
comportamento similar aquelas com 50% em massa de cada retardante. No entanto,
para a amostra PP/25TiO2/25LGNa o fogo extingue-se apds o primeiro contato com a
chama, mesmo que apds a segunda igni¢cdo o corpo de prova tenha incendiado por
completo. Este comportamento demonstra o potencial de uso combinado dos dois
retardantes de chama. Considerando o comprimento do corpo de prova, que € de 127
mm, a velocidade de queima para as amostras PP/50TiO2 e PP/25TiO2/25LGNa foi
de 0,98 mm/s e 1,02 mm/s, respectivamente. Para a amostra de PP a velocidade de
gueima foi 1,20 mm/s. Este resultado indica que o uso combinado de TiO2 e LGNa
pode contribuir para aumentar a propriedade de retardancia a chama, possivelmente
devido a um efeito sinérgico entre a formacdo da camada protetora gerada pela
queima do TiO2 e a formacdo de compostos aromaticos densos gerados da queima
do LGNa.

CONCLUSAO

Neste estudo foi possivel analisar o efeito da adicdo de LGNa e o TiO2 nas
propriedades de morfoldgicas, fisicas, térmicas e de retardancia a chama do PP. As
analises morfologicas mostraram dispersdo das cargas na matriz, sem contudo,
observar-se adesdo. A adicdo de TiO2 causou maior impacto na densidade dos
compositos, quando comparado a insercdo de LGNa. A termogravimetria permitiu
observar que a adicao de TiO2 proporciona um aumento na estabilidade térmica dos
compdsitos, enquanto as amostras com a adicdo LGNa reduzem sua estabilidade
térmica. No ensaio de reacdo ao fogo, todas as amostras testadas ndo foram
classificadas, ou seja, ndo apresentaram comportamento antichama. Contudo,
observou-se que a adicdo de TiO2 acarreta na reducao da velocidade da queima do
composito PP/50TiO2, quando comparado ao PP. Possivelmente o TiO2 gera efeito de
barreira a degradacédo térmica, como observado na termogravimetria, contribuindo
para a formacé&o de char reduzindo, assim, a entrada de oxigénio retardando a queima.
A amostra PP/25TiO2/25LGNa foi a Unica que apresentou efeito sinérgico entre TiO2
e LGNa, com uma velocidade de queima muito similar a amostra PP/50TiOx2.
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